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Chapitre  : L’hydrure de magnésium et la 
conception des réservoirs adaptés à ses 
propriétés 
 

  



 
 

 

  



 
 

. . Stockage de l’hydrogène dans le magnésium 
 

. . . Les enjeux du stockage de l’hydrogène 
 

L’ puise e t des o usti les fossiles, ai si ue la oissa e apide de la 
o so atio  d’ e gie sus ite t de o euses uestio s s ie tifi ues, 

e i o e e tales et g opoliti ues. A tuelle e t le p t ole, le gaz et le ha o  fig. .  
so t utilis s pou  la p odu tio  de plus de % de l’ e gie o so e [ ].Ces essou es 
so t à l’o igi e d’u e ise e i o e e tale de g a de a pleu  ui affe te du a le e t la 

ie su  la pla te.  

 

Figu e . : E olutio  de la o so atio  o diale d' e gie [ ] 

 

La Co e tio  ad e des Natio s U ies su  les ha ge e ts li ati ues adopt e au 
ou s du So et de la Te e à Rio e   et atifi e pa   « pa ties »  e o aît 

l’e iste e d’u  ha ge e t li ati ue d’o igi e hu ai e et do e au  pa s i dust ialis s 
la espo sa ilit  de lutte  o t e e ph o e. Depuis, la Co f e e des pa ties COP  se 

u it ha ue a e pou  p e d e des d isio s afi  de espe te  les o je tifs de lutte 
o t e les ha ge e ts li ati ues. La F a e a a ueilli  et p side  e   la COP  ui 

doit a outi  à u  ou el a o d i te atio al su  le li at appli a le à tous les pa s, da s 
l’o je tif de ai te i  le hauffe e t o dial e  deçà de °C [ ].  



 
 

La o tisatio  de et o je tif a itieu  passe pa  la du tio  de la 
o so atio  d' e gies fossiles et l'aug e tatio  p og essi e de la pa t des sou es 

d' e gies e ou ela les, et e pou a a outi  u’a e  le d eloppe e t de solutio s de 
sto kage effi a es de l’ le t i it  et plus g ale e t de l’ e gie p o e a t des 
essou es e ou ela les. L’ e gie peut t e sto k e sous diff e tes fo es : a i ue, 
le t o ag ti ue o de sateu s, o i es , hi i ue atte ies le t o hi i ues, p t ole, 

h d og e , ou u l ai e. Les e gies hi i ues et le t i ues peu e t t e t a sf es et 
ha g es fa ile e t, g â e à leu  atu e ph si ue as e su  l’i te a tio  de Coulo . 

L’ e gie hi i ue est as e su  la essit  des le t o s de ale e de se lie  a e  des 
le t o s p o e a t d’aut es ato es. Le a didat le plus adapt  à ette appli atio  est 

l’h d og e. So  ato e poss de le eilleu  appo t le t o s de ale e – p oto s et pa  
o s ue t u e g a de de sit  e g ti ue. C’est aussi l’ l e t le plus a o da t su  

Te e, ais u i ue e t u e fai le p opo tio  < %  est p se te sous fo e de gaz H . 
A tuelle e t la a i e la plus pa due de p odui e de l’h d og e epose su  la a tio  
hi i ue e t e des h d o a u es et l'eau à haute te p atu e. Cepe da t pou  assu e  

u e gestio  effi a e des e gies e ou ela les le o e  le plus ologi ue de p odu tio  
o siste ait à utilise  l’ e gie solai e ou olie e pou  fai e l’ le t ol se de l’eau [ ], [ ]. 

Cette thode pe ett ait de d eloppe  des i stallatio s de p odu tio  d’ le t i it  
d e t alis es apa les de p odui e de l’ e gie, de la sto ke  sous fo e d’h d og e et de 
la utilise  e  as de esoi  à l’aide d’u e pile à o usti le fig. . .  

 

Figu e .  : P odu tio  d e t alis e d’ le t i it  

 

L’ e gie hi i ue o te ue da s l’h d og e est t ois fois sup ieu e à elles des  
aut es o usti les fossiles Ta . . . De plus, u e fois p oduit, l’h d og e est u  
o usti le s th ti ue p op e. Lo s de la a tio  a e  l’o g e le seul p oduit est la 
apeu  d’eau.  

 

 

 



 
 

Ta leau .  : De sit  e g ti ue des diff e ts o usti les [ ] 

Co usti le De sit  e g ti ue MJ/kg  
H d og e ,  
M tha e ,  
Etha e ,  
P opa e ,  
Gasoil ,  
Gaz atu el ,  
K os e ,  
Be z e ,  
Cha o  ,  

 

 

. . . Moyens de stockage 
 

Le sto kage de g a des ua tit s d’h d og e de a i e effi a e et sû e Ta . .  
est u  d fi ajeu  pou  so  utilisatio . Il e iste t ois thodes po da t à ette 
p o l ati ue : sto kage sous fo e gazeuse, sous fo e li uide et sous fo e solide 
h d u es, o pos s a o s . 

 

Ta leau .  : Ca a t isti ues d’i fla atio  de l’h d og e [ ] 

Ca a t isti ues H d og e 
Do ai e d’i fla a ilit  da s l’ai  % ol.  -  
Do ai e d’e plosi it  % ol.  -  
E e gie i i ale d’i fla atio  J  ,  
Te p atu e d’auto-i fla atio  K   
Vitesse de o ustio  da s l’ai  /s  -  
E e gie d’e plosio  gTNT/g p oduit   

 

 

Le sto kage sous fo e gazeuse 

 Le sto kage sous fo e gazeuse est de e u u e te h ologie t s pa due pou  les 
appli atio s i dust ielles. Les i gt de i es a es o t pe is u e i po ta te 
a lio atio  des dispositifs. A tuelle e t des se oi s pou  hi ules so t apa les de 
o te i  l’h d og e sous u e p essio  de  a s. Ce tai s p otot pes e p i e tau  

peu e t e suppo te   a s, ais a e  u  oût e g ti ue t s le . L’a a tage 
du sto kage gazeu  est ue ette te h ologie est d jà la ge e t utilis e pou  les oitu es à 



 
 

gaz atu el et so  oût e g ti ue lo s de la o p essio  est de l’o d e de % du pou oi  
alo ifi ue de l’h d og e. L’i o ie t ajeu  de ette te h ologie est la plus fai le 

de sit  attei te  kg/  à  a s . De plus, lo s de la o p essio , la te p atu e 
aug e te a e  la p essio  et pa  o s ue t la de sit  du gaz ’est pas opti ale. 

Le sto kage sous fo e li uide 

 Le p i ipal a a tage du sto kage li uide à K est u’il pe et d’attei d e u e 
de sit  plus le e de H  à asse p essio   kg/ . Malg  les p og s ui o t t  fait 
da s e do ai e, les d fis te h ologi ues este t o sid a les. M e a e  u e o e 
isolatio  the i ue les pe tes so t i ita les et e t ai e t la fo atio  de H  gazeu  da s 
le se oi . Ce i essite d’i stalle  des soupapes de s u it  et de li ite  le e plissage à 

- % du olu e total afi  d’ ite  tout is ue. L’aut e i o ie t ajeu  de ette 
te h ologie est le oût e g ti ue de la li u fa tio  de H , sup ieu  à  % de so  pou oi  
alo ifi ue. 

Le sto kage « solide » 

U e aut e thode adapt e au sto kage de g a des ua tit s d’h d og e o siste 
à le lie  hi i ue e t, de a i e e si le ou o , da s diff e ts o pos s. Il e iste 
deu  g a des fa illes de at iau  pe etta t le sto kage solide de H  Ta . .  : les 
h d u es talli ues MgH , LaNi H ,..  et les h d u es o ple es NaBH , NaAlH ,… . 

 Ce tai s l e ts o e les tau  peu e t fo e  des liaiso s e si les 
io i ues, o ale tes ou talli ues  a e  les ato es d’h d og e. Pou  d sta ilise  

l’h d u e et d so e  l’h d og e, il suffit d’a aisse  la p essio  et de fou i  u e ua tit  
suffisa te de haleu . Les at iau  les plus utilis s pou  ette appli atio  so t le 

ag siu , les alliages de tau  de t a sitio  a adiu , tita e,… , et des o pos s tels 
ue LaNi , et . Leu  apa it  de sto kage assi ue a ie e t e % et . %.  

 Les h d u es o ple es so t p i ipale e t des o oh d u es NaBH , LiBH , 
Al BH  et des h d u es talli ues o ple es NaAlH ,… . E  th o ie leu s apa it s 

assi ues de sto kage peu e t attei d e % assi ue. Le p e ie  g oupe de at iau , 
les o oh d u es, p oduise t de l’h d og e pa  a tio  a e  l’eau h d ol se , e  p se e 
d’u  atal seu  à ase de o alt ou de uth iu . L’a a tage de e p o d  est u’il 
s’effe tue à te p atu e a ia te et à fai le p essio . Le deu i e g oupe d’h d u es 
o ple es, les ala ates, o t u e apa it  le e de sto kage kg/  et u e i ti ue 
apide d’h d og atio  g â e au  additifs à ase de tita e . Les p i ipau  e ous à 

su o te  pou  leu  utilisatio  so t la e si ilit  des a tio s solide/gaz et les hautes 
p essio s essai es à la a tio  d’a so ptio   a s .  

 Les o pos s a o s ha o  a tif, a otu es de a o e, a ofi es de 
a o e  so t aussi des a didats pote tiels pou  le sto kage d’h d og e. L’adso ptio  de 

l’h d og e pa  le ha o  a tif est o ue depuis lo gte ps. Elle s’effe tue e  su fa e à 



 
 

l’aide des fo es de Va  de  Waals. La apa it  de sto kage à te p atu e a ia te et 
p essio  a ia te est li it e à . % assi ue. N a oi s à - °C et  a s des de sit s 
de l’o d e % o t t  o te ues. R e e t les e he hes e  adso ptio  se so t o ie t es 
su  les a otu es de a o e et les a ofi es. Les tests su  les a otu es o t o t  des 
apa it s de sto kage de l’o d e de % à asse te p atu e et haute p essio  et % da s 

des o ditio s o ales [ ]. L’utilisatio  de es at iau  este peu p o a le e  aiso  de 
te p atu es et de p essio  o t aig a tes ai si ue la au aise ep odu ti ilit  des 

sultats. 

 

Ta leau .  : Capa it  du sto kage des p i ipau  at iau  pe etta t le sto kage de 
l’h d og e. 

Mat iau Te p atu e d'utilisatio  °C  Capa it  assi ue e si le 
% . H  

NaBH   ,  [ ] 
Na otu es   

MgH   ,  
NaAlH   ,  

Mg NiH   ,  
TiVC H  -   
FeTiH .   ,  
LaNi H ,   ,  

 

 

. . . (ydrure de magnésium 
 

A e jou  le sto kage de l’h d og e da s les h d u es talli ues se le t e la 
thode la plus effi a e e  te es de oût e g ti ue. Pa i e g oupe de at iau , 

l’h d u e de ag siu  o upe u e pla e p i il gi e ta t do e sa apa it  assi ue 
le e . % .  et la e si ilit  des a tio s d’h d u atio . De plus l’a o da e du 
ag siu  su  la te e fa o ise so  utilisatio  i dust ielle.  

Le ag siu  est u  tal du tile a e  u e st u tu e he ago ale o pa te et du 
g oupe d'espa e P / , a e  des pa a t es de aille a .  Ǻ  et  .  Ǻ . Les 
positio s W koff des ato es de ag siu  so t  / , / , / . 

L’h d u e de ag siu  Ta . .  est u  at iau solide. Sa st u tu e uad ati ue est 
de t pe utile de g oupe P /  et de pa a t es de aille : a .  Ǻ  et  .  Ǻ . 
Les positio sW koff des ato es pou  le ag siu  so t a , , , et elles de 
l’h d og e f . , . , .  



 
 

 

Ta leau .  : P op i t s ph si ues du ag siu  [ ] et de so  h d u e [ - ]  

 Mag siu  H d u e de ag siu  
Masse olai e g/ ol  .  .  
De sit  kg/  .  .  
Co du ti it  the i ue W/ .K    
Capa it  the i ue J/ ol.K  .  .  
Module de You g GPa   -  
Module de isaille e t GPa   -  
Module de o p essi ilit  GPa   -  
 

 

La fo atio  de l’h d u e de ag siu  se d oule e  t ois tapes : 

 A fai le p essio , l’h d og e este e  solutio  solide da s la at i e talli ue, la 
st u tu e istallog aphi ue du ag siu  est o se e phase α - he ago ale . 

 U e fois la phase α satu e, la solutio  solide se t a sfo e p og essi e e t e  
phase β st u tu e utile  à p essio  o sta te fig. . . Les deu  phases oe iste t. 
Cette t a sfo atio  est e si le. E  appli ua t u e p essio  sup ieu e ou 
i f ieu e à la p essio  du plateau d’ uili e, o  peut a so e  ou d so e  
l’h d og e.  

 La satu atio  de la phase β ad ie t au-delà de la p essio  d’ uili e. 

 

 

Figu e .  : Rep se tatio  de la phase α he ago ale  et de la phase β uad ati ue  

 

E  utilisa t la  loi de Va 't Hoff il est possi le de elie  la te p atu e et l'e thalpie li e de 
la a tio  de l'h d og e a e  le ag siu  : 



 
 

∆ = ∆ ° + °        .  ∆ ° =  ∆ ° − ∆ °        .  

Lo s ue la a tio  e t e le gaz et le solide attei t l' tape  les deu  phases α et β 
oe iste t , ∆  est ulle. Pa  la suite o  peut alue  la p essio  d' uili e d li ita t les 

do ai es d'e iste e de Mg et MgH  :  = °. ∆ ° ∆ °
       .  

A pa ti  des isothe es P essio -Co positio  il est possi le de t a e  le loga ith e de la 
p essio  d’ uili e e  fo tio  de l’i e se de la te p atu e fig. . . O  peut ai si 
d dui e les e thalpies pe te de la ou e loga ith i ue  et les e t opies des a tio s 
d’a so ptio  et de d so ptio .  

 

 

Figu e .  : Cou es isothe es p essio - o positio  du ag siu  

 

I e se e t, à l'aide des aleu s e p i e tales de l'e thalpie et de l'e t opie [ ], [ ], il 
est possi le de t a e  le diag a e de P essio  - Te p atu e fig. . . 

 Pou  fo e  l'h d u e de ag siu  sous fo e de poud e , il faut appli ue  des 
o ditio s de p essio  et de te p atu e situ es au dessus de la ou e d' uili e. Lo s ue 

la a tio  ’est pas li it e i ti ue e t, la a tio  d'a so ptio  d ute d s ue la 
p essio  est i pos e. La atu e e othe i ue de ette de i e essite u e a uatio  
apide de la haleu , si o  le s st e attei t l' uili e the od a i ue et l'h d u atio  

est lo u e.  



 
 

 La d so ptio  de l'h d og e se p oduit lo s ue les o ditio s the od a i ues 
so t e  dessous de la ou e d' uili e. La plupa t des appli atio s de l'h d og e 

essite t u e p essio  de so tie de l'o d e de -  a s. Pou  po d e à ette e ige e 
te h ologi ue, u e te p atu e d’au oi s °C doit t e utilis e pou  gule  la a tio .  

 

Figu e .  : Do ai es d'e iste e du ag siu  et de so  h d u e 

 

 Plusieu s t a au  o t t  e s da s le ut de o p e d e les a is es 
ph si ues ui gou e e t les i ti ues de a tio  [ ], [ ], [ ], [ ]. Les tudes o t 
pe is l' la o atio  de poud es de ag siu  haute e t a ti es. La poud e de 

ag siu  est h d u e da s des auto la es et e suite o- o e a e  des tau  de 
t a sitio  V, Ti, N , alliage Ti-V-C  ...  ou a e  leu s o des N O ... . G â e au  additifs et à 
la du tio  de la taille des g ai s, e p o d  d’ la o atio  pe et d'a l e   les a tio s 
d'a so ptio  et d so ptio . L' uipe IICE a fait des tudes su  les diff e ts pa a t es ui 
peu e t i flue e  ses pe fo a es, tels ue le te ps de o age, le t pe d'additif et sa 

ua tit  [ ], [ ], [ ], [ ]. Les t a au  o t pe is l'adaptatio  de e p o d  au  
e ige es du o de i dust ielle et o t do  suite à u  e et e  op op i t  a e  M Ph  
[ ], [ ] o e a t le d eloppe e t d'u  alliage à ase de tau  de t a sitio  Ti-V-C . 
Cet alliage, i t oduit e  ta t u'additif, est o- o  a e  le ag siu  h d u  da s u  

o eu  i dust iel sous at osph e d'a go  h d og  pa  lot de uel ues kilog a es. 
Ap s  à  heu es de o age, le at iau o te u poss de u e g a ulo t ie t s fi e. La 

du tio  de la taille des pa ti ules ai si ue la a ost u tu atio  issue des d fo atio s 
plasti ues i duites lo s du o age, fa o ise t l'a lio atio  des i ti ues de d so ptio  et 
d'a so ptio  [ ], [ ], [ ], [ ], [ ], [ ].  



 
 

 D’ap s la litt atu e, la fo atio  de l’h d u e de ag siu  peut t e pa tag e e  
i  tapes. Les phases i itiales so t les sui a tes : le t a spo t des ol ules d’h d og e 

à la f o ti e solide-gaz, la hi iso ptio  à la su fa e du tal et la diffusio  du gaz da s la 
aille istalli e pou  fo e  la phase α. Qua d l’h d og e d passe la o e t atio  de 

satu atio  de la phase α, o  o se e la p ipitatio  de la phase . Cette tape de la a tio  
d pe d des p op i t s a i ues et des p op i t s de t a spo t du s st e. La fo atio  
des sites de u l atio  de l’h d u e est a o pag e pa  la fo atio  de ha ps de 
o t ai tes et de d fo atio s. Pou  les tau  pu s et du tiles o e le ag siu  ’est 

su tout la pa tie h d u e ui se f a tu e, suite au  effo ts a i ues p oduits pa  
l’e pa sio  des ge es. Les p e ie s u leus appa aisse t au  e d oits où la o e t atio  
d'h d og e est le e et l' e gie d'a ti atio  suffisa e t asse, tels ue joi ts de g ai s 
ou de d fauts st u tu au . La de i e tape a a t isti ue de la a tio  d’h d u atio  est 
la oissa e de la phase . Cette d fo atio  d pe d de la p essio , de la te p atu e et 
des p op i t s a i ues de la su fa e. Pou  les tau  du tiles o e le ag siu , le 

a is e g ale e t ad is pou  la oissa e de l’h d u e est elui de "l’e eloppe 
o t a ta te": le ha ge e t de phase se p oduit à t a e s la oissa e des ge es, ui 

fo e t u e e eloppe d’h d u e autou  des g ai s. La p og essio  de l’i te fa e α- et la 
diffusio  des ato es d’h d og e à t a e s la phase  so t les p i ipau  fa teu s 
i flue ça t la itesse de a tio . Les at iau  de e t pe p se e t leu  o phologie et 
leu  tau  de u l atio  este assez fai le, alg  la f agilit  de la phase h d u e ui pe et 
la fo atio  de ou elles su fa es pou  diffuse  l’h d og e. 

 Du fait de la su essio  de es  tapes [ ], la a tio  d'h d u atio  est gou e e 
pa  le ph o e le plus le t. E  fo tio  des o ditio s e p i e tales et de la 
o positio  de l’h d u e, l’ tape li ita t diff e. La fo atio  de l’h d u e de ag siu  

est g ale e t o t ai te pa  la deu i e tape – la disso iatio  des ol ules 
d’h d og e e  su fa e. N a oi s, ap s a ost u tu atio  pa  o age a i ue a e  
des additifs, le ph o e li ita t de ie t la oissa e de la phase  [ ]. D’ap s les 

tudes e es au sei  de l’ uipe IICE su  l’h d u e de ag siu  o- o  a e  % at. de 
a adiu  [ ], [ ], l' tape de la disso iatio  des ol ules se le t s apide et la 
oissa e de la phase  assez le te e  fi  de a tio . Les e p ie es o t o t  ue plus 

la te p atu e est asse plus la t a sitio  e s la se o de tape appa ait apide e t. La 
th o ie d’A a i su  la u l atio  et la oissa e a t  utilis e pou  od lise  la a tio  
d’h d u atio  [ ] : . = − ln −       .  

La o sta te de la a tio  k T, P  d pe d de la p essio  et de la te p atu e, α le tau  
d’a a e e t de la a tio  est o p is e t e  et , et  est u  oeffi ie t e pi i ue 
pou a t p e d e des aleu s o p ises e t e ¼ et  selo  l’ajuste e t a e  les sultats 
e p i e tau . Ai si les uatio s adapt es au  poud es fou is pa  M Ph  E e g  pou  les 
i ti ues des a tio s d’a so ptio  et d so ptio  so t [ ]: 



 
 

 A so ptio  

= − sin + − − − sin  .  

 

 D so ptio   

= . . − . − ln − . ln .       .  

Selo  le od le d’Asaku a et al [ ], ils e iste t deu  as pou  la oissa e de la phase . 
Le p e ie  as est a a t is  pa  u e fai le de sit  de u l atio , a e  u e oissa e de 
l’h d u e ui e fo e pas u e e eloppe o ti ue, sauf e  fi  de a tio . Les ato es 
d’h d og e so t alo s o t ai ts de diffuse  à t a e s la ou he de la phase , e ui li ite 
l’a s e s le e t e de la pa ti ule o stitu  de phase α. Da s le deu i e as, la de sit  
de u l atio  est assez le e et l’e eloppe o ti ue appa ait plus apide e t.  

Afi  d’a lio e  la itesse de la a tio  d’h d u atio  des t a au  su  la gestio  the i ue 
o t t  e s au sei  de l’ uipe IICE. Afi  d’aug e te  la o du ti it  the i ue des 
o posites, u  p o d  de ise e  fo e du at iau a e  ajout de g aphite atu el 

e pa s  GNE  a t  d elopp . Cette ise e  fo e pe et d’o te i  des dis ues solides et 
usi a les d’MgH  a ti  [ ]. 

 Da s le ad e de ot e tude plusieu s lots de poud e d’h d u e de ag siu  o t 
t  utilis s. Les o positio s hoisies o tie e t des additifs de diff e tes atu es, 

i t oduits e  diff e tes p opo tio s :  % et  % assi ue de a adiu , % et  % 
assi ue d'alliage Ti-V-C , et % assi ue d'o de de io iu  N O . U  lot de poud e 

d’h d u e de ag siu  o  sa s additif a gale e t t  tudi  à tit e de o pa aiso . 

 

 

 

. . Conception des réservoirs dédiés aux hydrures métalliques 
 

. . . Problématique liée à la conception de réservoirs 
 

Le sto kage solide de l’h d og e essite la o eptio  d’u e e ei te apa le de 
o te i  l’h d u e talli ue. Ce se oi  est aussi u  a teu  a  des a tio s hi i ues 
 o t lieu. E  o s ue e il doit t e o çu et di e sio  pou  po d e au  e ige es 

d'utilisatio  :  



 
 

 suppo te  des te p atu es atteig a t °C, 
 siste  o  seule e t à la p essio  de l’h d og e appli u  de l'o d e du MPa, ais 

gale e t au  o t ai tes a i ues, e ge d es pa  l'e pa sio  de l'h d u e de 
ag siu  au fu  et à esu e des les d’h d u atio , 

 t e u i d’u  s st e de gulatio  effi a e des flu  the i ues g s lo s des 
a tio s e o et e dothe i ues, 

 ite  la dispe sio  de poud e lo s de la d so ptio  sa s affe te  le d it gazeu  de 
so tie 

 t e o çu de so te u’au u e fuite d’h d og e e soit possi le. 

 

. . . Etat de l’art, projets 
 

Plusieu s p otot pes de se oi s o t t  tudi s et d elopp s pa  des e t ep ises 
et la o atoi es da s le o de. La o pag ie Te a o O o i s H d oge  s ste s USA  a 
fa i u  le se oi  a a t la plus g a de apa it  assi ue de sto kage . %  ui ale te 
à   Nl d’h d og e, i lua t le poids total du s st e –  kg [ ]. D’aut es p ojets 
i dust iels o t do  aissa e à des se oi s : HERA Ca ada , . - .  % assi ue a e  
u  h d u e de t pe AB  ou AB  et u  olu e d’h d og e e t e  et  Nl [ ]; Japa  
Steel Wo ks Japo , . - .  % assi ue a e  u  h d u e de t pe AB  ou AB  et u  olu e 
d’h d og e o p is e t e  et  Nl [ ]; Pal a  Ca ada  . -  % assi ue a e  u  t pe 
d’h d u e AB  et u  olu e d’h d og e e t e  et  Nl [ ]. Au i eau atio al et 
eu op e  plusieu s p ojets de e he he o t u le jou . La olla o atio  e t e Dalkia, CEA, 
CNRS, INERIS, A a e et S h eide  Ele t i  à t a e s le p ojet PLUSPAC a pe is la alisatio  
d’u  se oi  o te a t  kg d’h d u e de LaNi  pou  u e apa it  e si le de . % 
[ ]. Le p ojet HELPS e  pa  Dalkia, Te h i ato e, CRES et CEA a a outi à u  s st e de 
t ois se oi s a e  u e apa it  assi ue d’u  h d u e de t pe AB  de l’o d e de . % 
[ ].  N a oi s, au u  de es se oi s e et e  œu e de l’h d u e de ag siu , la 
gestio  the i ue d’u  tel s st e ta t jug e t op o t aig a te.  

Afi  de d o t e  la pe ti e e de tels se oi s, uat e p otot pes o t t  
su essi e e t d elopp s au sei  de l’l stitut N el et du CRETA, à t a e s di e s 
p ojets Eu op e s HYSTORY, NESSH  et atio au  I stitut Ca ot, R gio  Rhô e-Alpes . 
Ces t a au  o t pe is l’opti isatio  des ha ges the i ues des s st es à ase 
d’h d u e du ag siu .  

R se oi  HYSTORY 

Le p ojet eu op e  « H d oge  Sto age i  H d ides fo  Safe E e g  S ste s »,d ut  
e  , a ait pou  o je tif de d o t e  la faisa ilit  du sto kage solide de l’h d og e 
da s les h d u es talli ues. Plusieu s fa illes de at iau  o t t  la o es et 
a a t is es. Ces t a au  o t do  lieu à u  p e ie  se oi  de di e sio s odestes, et 



 
 

ha g  d’h d u e de ag siu  sous fo e de poud e. A e  sa g o t ie li d i ue 
adapt e à la p essio  i te e fig. . , u e gulatio  the i ue à l’aide de sista es 
hauffa tes et u  olu e i te e de  , le se oi  HYSTORY a pe is : 

 de d o t e  la faisa ilit  d’u  se oi  d’h d u e de ag siu , 
 de o p e d e les a tio s d’a so ptio  et d so ptio  de g a des ua tit s de 

poud e sous diff e tes o figu atio s – li es ou o pa t es, 
 d’e plo e  diff e tes possi ilit s d’ ha ges the i ues afi  de dui e les te ps 

de ha ge e t et de d ha ge e t de l’h d og e, 
 d’ tudie  les p op i t s the i ues du at iau ai si ue les pa a t es 

i ost u tu au  sus epti les de les i flue e , 
 d’ la o e  u  od le u i ue ui puisse se i  pou  le di e sio e e t de 

futu s se oi s. 

   

a                                                                                       

Figu e .  : S h a du se oi  HYSTORY a  et olutio  du olu e d’h d og e a so  
lo s d’e p ie es alis es da s diff e tes o figu atio s e p i e tales  

 

R se oi  NESSH  

Au ou s du p ojet NESSH  No el Effi ie t Solide Sto age fo  H d oge , deu  
se oi s de plus g a des apa it s o t t  d elopp s. L'opti isatio  des ha ges 

the i ues a pe is leu  ouplage a e  u e pile à o usti le d'e i o  kW du a t 
plusieu s heu es.  

Le p e ie  se oi  fig. .  o çu da s le ad e de e p ojet o tie t .  kg de 
MgH  a e  % d'additif de a adiu  et % de GNE G aphite Natu el e pa s . La poud e a 

t  o pa t e sous fo e de dis ues. Les dis ues o t t  pe fo s de uat e t ous pou  
pe ett e l'i se tio  de t ois sista es hauffa tes pou  fa ilite  la d so ptio  et d’u  tu e 



 
 

ef oidi pa  ai  o p i  pou  l’a so ptio . Afi  d'a lio e  les ha ges the i ues des 
ailettes e  ui e o t t  i s es e t e les dis ues. 

   

  a              

Figu e .  : a  R se oi  NESSH  [ ] a e  le s st e d' ha ge the i ue o pos  
d'ailettes e  ui e,  Couplage du se oi  a e  u e pile à o usti le pe da t  heu e. 

Le deu i e se oi  NESSH  fig . o tie t  kg d'h d u e de ag siu  et 
pe et de sto ke   g d'h d og e, e ui ui aut à Nl de gaz ou à u e outeille 
B  à  a s. Cette tude a ait pou  ut de o pa e  le oût e g ti ue li  au sto kage 
solide et au sto kage gazeu  ai si ue les de sit s olu i ues et assi ues de l’h d og e 
da s es o figu atio s. U  ou eau s st e de gulatio  the i ue a t  utilis  pou  
aug e te  l’effi a it  des ha ges the i ues et dui e les te ps de ha ge e t et de 
d ha ge e t du se oi . A la pla e des sista es hauffa tes l’e ei te o te a t le 

at iau dispose d’u e dou le pa oi da s la uelle i ule u  fluide olpo teu , apa le 
d’op e  à des te p atu es alla t jus u’à °C. L’effi a it  de e ou eau s st e de 

gulatio  [ ] a l  la possi ilit  de ouple  le se oi  a e  u e sou e de haleu  
dispo i le telle u’u e pile à o usti le de t pe SOFC.  

  

a                                                                               

Figu e .  : a  Pla  du se oi  NESSH   ;  Cha ge e t du se oi  sous diff e tes 
o ditio s de gulatio  the i ue 



 
 

R se oi  i lua t u  at iau à ha ge e t de phase 

Da s le ad e de l’I stitut Ca ot « E e gies du futu  » u  p otot pe fig. . , 
o te a t  kg d’h d u e de ag siu  et apa le de sto ke  la haleu  da s u  at iau 

à ha ge e t de phase Mg ) Al , a t  alis . La ua tit  d’h d og e a so e est 
de .  kg. Le at iau à ha ge e t de phase est pla  da s u e dou le e ei te ui 
e tou e elle de l’h d u e. Lo s de l’a so ptio , la haleu  de la a tio  e othe i ue est 
sto k e e  so  sei  sous fo e de haleu  late te de fusio . Du a t la d so ptio  l’alliage 
t a sf e à l’h d u e l’ e gie essai e à la a tio , e  se solidifia t. Ce t pe de s st e 
est i t essa t pou  le sto kage de ou te du e, t pi ue e t h. Au-delà, les pe tes 
the i ues so t t op i po ta tes. 

    

Figu e .  : S h a et photo du se oi  NESSHY o po ta t u  MCP. 

 

. . . Problèmes liés au dimensionnement mécanique des réservoirs. 
 

Lo s de l’h d u atio  d’u  at iau, l’h d og e s’i s e da s le seau istalli  de 
elui- i, e  p o o ua t u  ha ge e t de phase ui g e u e e pa sio  olu i ue. Le 

go fle e t du at iau est i t i s ue e t li  à la apa it  e  H  [ ], [ ], [ ], [ ]. 
Pou  e tai s alliages ette e pa sio  peut attei d e plus de % [ ], [ ]. Da s le as des 

tau  de t a sitio  et leu s alliages, ette aug e tatio  de olu e g e des o t ai tes 
t s le es da s les g ai s e ui p o o ue des f a tu es duisa t leu  taille i itiale 
ph o e de d pitatio . Ai si la di i utio  de la taille des pa ti ules sto k es da s 

u  se oi  i duit leu  oule e t p og essif e s le fo d de l’e ei te, aug e ta t 
lo ale e t la de sit  olu i ue du at iau et e ge d a t des p essio s o sid a les 
[ ], [ ], [ ], [ ], [ ]. Da s le as de la poud e d’h d u e de ag siu  a ost u tu e 
et o pa t e, o  o se e u  ph o e diff e t. Les o posites p se te t u e 
e pa sio  i e si le et p og essi e g a t des o t ai tes i po ta tes su  les pa ois des 

se oi s [ ]. Afi  de o e oi  des dispositifs de sto kage d’h d og e, il est essai e 
de ie  o aît e le o po te e t a i ue des e ei tes et des h d u es talli ues 
ai si ue l’ olutio  de leu s p op i t s a i ues lo s des les d’h d u atio  su essifs.  



 
 

. . . . Mécanique des solides continus. Elasticité 
Le di e sio e e t des pi es et dispositifs est possi le g â e au  o aissa es du 

o po te e t a i ue des at iau . Ces lois so t i t i s ue e t li es au  p op i t s 
de la ati e. La loi de l’ lasti it  li ai e de Hook [ ] peut t e d duite de la 
the od a i ue.  

La the od a i ue des ilieu  o ti us postule ue l’ tat d’u  s st e e  u  
poi t do  et à u  i sta t do , peut t e o pl te e t d it pa  des a ia les d’ tat 
the od a i ue. Da s la plupa t des as, les a ia les d’ tat e so t pas i d pe da tes et 
o  peut les e p i e  à t a e s des elatio s ui les elie t, appel es uatio s d’ tat. Leu s 
d i es pa  appo t au te ps e so t pas i luses da s la des iptio  de l’ tat a  
l’ olutio  d’u  s st e peut t e o sid e o e u e su essio  d’ tats d’ uili e. E  
g al la des iptio  ph si ue est o te ue à l’aide de  +  a ia les, ν , ν , …,ν  et S, où νi 

so t des a ia les de sous- tats the od a i ues a e  des di e sio s a i ues da s 
la fo ulatio  g ale elles o t des di e sio s a it ai es  et S est l’e t opie sp ifi ue. 
Da s le as de l’ lasti it , ils e iste t euf a ia les o espo da t au  o posa tes du 
te seu  de d fo atio .  

Da s la th o ie the od a i ue u  aut e pa a t e est à o sid e  afi  de 
d i e l’ e gie i te e d’u  s st e u s, ν, X . E  utilisa t ses d i es pa tielles o  peut 
e p i e  la te p atu e the od a i ue ϴ et la te sio  the od a i ue τj :  

=   = ,  

Ai si o  peut d fi i  la fo e the od a i ue Ai = -ρτi. E  o i a t e suite l’e p essio  
de la d i e pa ti ulai e de l’ e gie i te e et l’i galit  de Clausius-Duhe  : 

= +  

: − − − θ  

D’où o  o tie t : 

: + − + − θ  

Pou  satisfai e le deu i e p i ipe de la the od a i ue pou  toutes les olutio s 

possi les du s st e et plus pa ti uli e e t si D= , =  et θ = , le oeffi ie t 

p da t   doit t e ul ou ie  o  doit a oi  = . Ai si : 

: + −   ⇒   = +  



 
 

E  utilisa t la otatio  diff e tielle o  o tie t la elatio  de Gi s : = +  

E  se asa t su  l’e iste e de l’ uatio  d’ tat, uat e pote tiels the od a i ues o t 
t  i t oduits ta . . . Ils so t d i s des t a sfo atio s de Lege d e-Fe hel, pou  

pe ett e u e eilleu e des iptio  des ph o es ph si ues a e  les a ia les d’ tats.  

 

 

Ta leau .  : Pote tiels the od a i ues 

Pote tiel S ole Relatio  a e  u Va ia les i d pe da tes 
É e gie i te e u u ,  
É e gie li e de 

Hel holtz 
 ψ = u − sθ ,  

E thalpie h ℎ = −  ,  
E thalpie li e g = − −  ,  

 

 

Ai si, les diff e tielles de pote tiels the od a i ues de ie e t :  = +  = − +  ℎ = −  = − −  

D’où, à l’aide des d i es pa tielles, o  peut e p i e  les a ia les d’ tats : 

=  ;   = ,  

= − ;  =  

= ℎ ;  = − ℎ ,  

= − ;  = −  



 
 

Da s es uatio s, l’ e gie li e  est d fi ie o e ta t la pa tie de l’ e gie i te e 
essai e pou  a o pli  u  t a ail à te p atu e o sta te et l’e thalpie h o e ta t 

la haleu  d gag e ua d les te sio s the od a i ues so t ai te ues o sta tes. 

 U  at iau se o po te de a i e lasti ue si o  peut lui asso ie  u e fo tio  
d fo atio - e gie W, appel e pote tiel lasti ue de G ee  [ ],[ ]. E  d i a t ette 
g a deu  pa  appo t au  d fo atio s o  o tie t les o posa tes du te seu  des 
o t ai tes da s le at iau. Pou  les d fo atio s e si les et isothe es o  a : 

=  

Do  da s le as pa ti ulie  des t a sfo atio s isothe es et adia ati ues o  a 
espe ti e e t W=ρ  et W=ρ u. E  g al la fo tio  de G ee  est pu e e t a i ue 

et d pe d u i ue e t du te seu  des d fo atio s. Ph si ue e t W est d fi it o e 
ta t l’ e gie de d fo atio  pa  u it  de olu e o -d fo .  Si le g adie t des 

d pla e e ts est i fi i e t petit, alo s o  peut e p i e  le te seu  des o t ai tes de 
Cau h  :  

=  

E  supposa t ue les d fo atio s so t i fi it si ales, o  peut e p i e  W sous la fo e 
d’u e s ie de puissa es :  

= + + + + ⋯ 

Le oeffi ie t  est u e o sta te et ij, ijk , ijk p ep se te t les p op i t s te so ielles 
essai es pou  l’i a ia e de W. Le deu i e te e est eli  au  o t ai tes siduelles, 

le t oisi e à l’ e gie de d fo atio  lasti ue et le uat i e i di ue le o po te e t 
o -li ai e du at iau. Si o  glige les te es de se o d o d e l’e p essio  de W de ie t 
uad ati ue pa  appo t à  : 

= + + + + + + + ++ ⋯ + + + ⋯ + +  

La fo tio  du pote tiel doit s’a ule  da s u  tat o - o t ai t, do  = . E  
d eloppa t l’e p essio  de la o t ai te σ : 

= = + + + + + +  



 
 

O  o state ue  doit t e ul pou  satisfai e l’ tat o - o t ai t. E  appli ua t e 
aiso e e t pou  tous les o posa ts du te seu  de Cau h , o  o tie t u e elatio  
uad ati ue appel e loi de Hook : 

=  ⇒  =  

Da s ette uatio  la o t ai te et la d fo atio  so t eli es à l’aide de ijk  ui 
a a t ise les p op i t s a i ues du at iau. Cha u e de ses o posa tes 
o espo d à u e o sta te lasti ue, d pe da t de la st u tu e istallog aphi ue. I i le 

te seu  ijk  est u  te seu  d’o d e  a e   te es. Eta t do e la s t ie de σ et de , 
le te seu  des p op i t s peut t e duit à u e at i e  a e   oeffi ie ts 
i d pe da ts. Ai si da s le as g al d’u  at iau a isot ope o  a : 

=  

Si le at iau est o ot ope alo s, il e iste u  pla  de s t ie lasti ue da s u  poi t où 
les o sta tes lasti ues o t les es aleu s pou  des oo do es oppos es de l’u  et 
de l’aut e ôt  du pla . E  o s ue e la at i e des p op i t s au a seule e t  
o posa tes o  ulles.  

⇒  

Pou  les at iau  isot opes ui so t s t i ues pa  appo t à ha ue pla  et ha ue a e, 
les a a t isti ues lasti ues so t ide ti ues da s toutes les di e tio s. Ai si, pou  les 
d i e a i ue e t, o  a esoi  u i ue e t de deu  o sta tes.  

=
+ + +

 

Les oeffi ie ts  et  so t appel s les o sta tes de La . E  utilisa t ette e p essio  de 
la at i e des p op i t s o  peut e pli ite  la loi de Hook sous la fo e sui a te : 

SYM. 

SYM. 

SYM. 



 
 

= +   = − +  

La fo e la plus utilis e de la loi de l’ lasti it  e fait pas appel au  o sta tes de La , a  
elles e so t pas esu a les e p i e tale e t. Les pa a t es a i ues et ph si ues 
les plus app op i s so t le odule de You g E, le oeffi ie t de Poisso  ν, le odule de 
isaille e t G et le odule de o p essi ilit  B.  

Si o  o sid e u e o t ai te u ia iale da s la di e tio  ⃗, o  au a : 

= ++  

= = −+  

= = =  

De plus o  a da s le as de la t a tio - o p essio  : =  

= − = −  

Ce ui ous pe et d’e p i e  E, G et  e  fo tio  de  et  : 

= ++ ;   = + ;   = = +  

⇒ = + + −   = + −  

E  o sid a t la o t ai te e  fo tio  de la d fo atio  olu t i ue : 

= + = + = ⇒ = +  

A l’aide de es pa a t es o  peut aussi d fi i  des uatio s suppl e tai es faisa t 
i te e i  u  op ateu  at i iel o  d iateu . E  a i ue il pe et de o st ui e la 
o t ai te d iato i ue  o espo da te à la p essio  h d ostati ue. Ph si ue e t, le 

d iateu  est la o t i utio  des o t ai tes olu t i ues.  

= −  

= −  



 
 

L’ e gie de d fo atio  peut t e e p i e à t a e s es ou elles elatio s : 

= = + ⇒   = +  

Du fait ue le t a ail de d fo atio  doit t e positif, o  o tie t le s st e d’i uatio s : 

+ >  >  

D’où o  t ou e les o ditio s a i ues pou  le odule de You g et le oeffi ie t de 
Poisso : 

>   − < <  

. . . . Mécanique des solides continus. Comportement plastique. 
La th o ie de l’ lasti it  li ai e est appli a le au  o jets ui su isse t de petites 

d fo atio s et do t la fo e g o t i ue e ie t da s la o figu atio  i itiale ap s le 
d ha ge e t a i ue. E  alit  tous les at iau  utilis s so t a e s à su i  des 
d fo atio s pe a e tes i e si les. Da s le as des tau  des d fo atio s 
i po ta tes peu e t appa ait e lo s ue la o t ai te attei t u e aleu  li ite, appel e 
li ite lasti ue du at iau. Les t a sfo atio s lasti ues so t o sid es o e 

e si les a  l’ e gie d pe s e pou  la d fo atio  est sto k e da s la ati e et peut 
t e estau e u e fois le ha ge e t a i ue a t . La d fo atio  pe a e te 

i pli ue u e dissipatio  e g ti ue ui est i e si le. Da s e as, pou  e o stitue  la 
o figu atio  g o t i ue i itiale, il est essai e de fou i  u  oût e g ti ue 

sup ieu . 

La th o ie lassi ue de la plasti it  appa aît à la fi  du i e si le. Elle o e e les 
at iau  ui à fai le ha ge se d fo e t de a i e lasti ue ais ui, ap s a oi  

d pass  la o t ai te li ite, e so t plus e  esu e de ep e d e leu  fo e. Da s les 
tau  et les at iau  istalli s e  g al, le o po te e t plasti ue à i o- helle 

est dû au ou e e t des dislo atio s et des joi ts de g ai s. Da s les at iau  g a ulai es 
l’ oule e t plasti ue est asso i  à la fois à la f a tu atio  et au a a ge e t des 
pa ti ules. Da s les o hes, la d fo atio  des at i es po euses et les i ofissu atio s 
so t les auses p i ipales du o po te e t plasti ue.  

Pou  ieu  a al se  le o po te e t a i ue des s st es ph si ues, des 
it es de plasti it  o t t  ta lis. Ils pe ette t de d te i e  si u e pi e sou ise à u  

effo t do  est d fo e plasti ue e t. Les deu  it es p i ipau  so t le it e de 
T es a et le it e de Vo  Mises. Lo s ue la aleu  de l’u  des deu  it es est attei te, il  
a d passe e t de la li ite lasti ue du at iau et la p se e de d fo atio  plasti ue. 
Da s le as de la fo ulatio  de T es a, la o t ai te effe ti e de o pa aiso  est d duite à 



 
 

pa ti  du e le de Moh , ta dis ue le it e de Vo  Mises d fi it la o e e  utilisa t u e 
app o he e g ti ue : = ∣ − ∣∣ , ∣∣ − ∣∣∣ , ∣∣∣ − ∣  

= √ ∣ − ∣∣ + ∣∣ − ∣∣∣ + ∣ − ∣∣∣  

A e  ∣, ∣∣ et ∣∣∣ les o t ai tes da s les di e tio s p i ipales et  la li ite lasti ue du 
at iau. 

Da s la th o ie de la plasti it  [ ], [ ], [ ] la elatio  o t ai te-d fo atio  est la 
sui a te : = : −  = −  

La d fo atio  lasti ue est p se t e o e ta t la diff e e e t e la d fo atio  
totale  et la d fo atio  plasti ue . L’i g ie ie a i ue utilise t ois od les 
p i ipau  pou  d i e la plasti it  des tau  ou des at iau  a a t u  o po te e t 
si ilai e. Selo  le du isse e t lo s de la solli itatio  o  a plasti it  pa faite, ouissage 
isot ope ou ouissage i ati ue.  

 

Plasti it  pa faite 

La  plasti it  pa faite est u  od le ui e p e d pas e  o pte l’ ouissage du 
at iau fig. . . Il est utilis  e  g al du poi t de ue a ad i ue pou  o te i  des 

solutio s a al ti ues au  p o l es.   

=  = −  

I i Qp est la fo tio  du pote tiel plasti ue, Φ σ  est le it e de plasti it  utilis  T es a, 
Vo  Mises ou aut es  et   - la li ite lasti ue.  



 
 

 

Figu e .  : Cou e o t ai te-d fo atio  selo  le od le de la plasti it  pa faite 

 

 

E ouissage isot ope  

L’ ouissage isot ope o espo d à u e olutio  ho oth ti ue du do ai e 
d’ lasti it  fig. . . Le oeffi ie t asso i  à et ouissage est d fi it pa  le odule 
ta ge t ET. = − = − +  

Le fa teu  k est o  odule d’ ouissage isot ope et d pe d du odule ta ge t du 
at iau : 

= −  

 

Figu e .  : Cou e o t ai te-d fo atio  da s le as de l’ ouissage isot ope 

 

 

 

 



 
 

E ouissage i ati ue 

L’ ouissage i ati ue o espo d à u e t a slatio  sa s d fo atio  du 
do ai e lasti ue i itial. Ce od le p e d e  o pte l’effet Baus hi ge  ui est sou e t 
o se  pou  les at iau  talli ues et ui o espo d à u  du isse e t da s u  se s et 
u  adou isse e t da s le se s o t ai e.  

= − − −  

Le pa a t e ET i  est o  odule ta ge t i ati ue. 

. . . . Poro-élasticité 
La a i ue des ilieu  po eu  est d ite pa  la th o ie de Biot su  la po o-

lasti it  [ ]. Da s e as les uatio s du o po te e t a i ue p e e t e  o pte 
les effo ts e e s pa  le fluide da s les po es : = −  

I i σ est le te seu  de o t ai te de Cau h , αB le oeffi ie t de Biot-Willis, pf la p essio  de 
fluide à l’i t ieu  des po es. E  s i da t l’e p essio  p de te e  u e pa tie sph i ue 

olu t i ue  et u e pa tie d iato i ue, o  peut o state  ue la pa tie d iato i ue est 
i d pe da te du ouplage a e  la p essio  da s les po es. D’où la pa tie olu t i ue 
s’ it : = − +  

Le oeffi ie t Kd est le odule de o p essi ilit  du at iau sous ide et αB le oeffi ie t 
de Biot-Willis ui elie le olu e de fluide e lu d’u  l e t po eu  à la d fo atio  

olu t i ue de e e l e t : 

= −  

Le odule de o p essi ilit  Kd est toujou s plus petit ue le odule de o p essi ilit  du 
solide Ks.  

. . . . Mécanique des milieux granulaires 
Les at iau  g a ulai es so t utilis s da s de o eu  do ai es tels ue 

l’ag oali e tai e g ai es, fa i es , l’i dust ie pha a euti ue o p i s , le g ie i il et 
la g o a i ue ai si ue la tallu gie des poud es. Leu  a a t isti ue p i ipale est 
d’ t e fo s de pa ti ules disti tes i te agissa t à t a e s des o ta ts a i ues, des 
f otte e ts ou des a is es de oh sio s diff e ts. Les ilieu  g a ulai es se di ise t 
e  deu  g oupes : 



 
 

 Les ilieu  g a ulai es pul ule ts do t les pa ti ules i te agisse t u i ue e t à 
t a e s les a tio s de o ta t et de f otte e t. Leu  o po te e t a i ue est 
assez o ple e. Sous e tai es o ditio s ils so t apa les de s’ oule  o e des 
fluides ou de p se te  u  o po te e t igide. 

 Les ilieu  g a ulai es oh sifs où les ph o es ui e p he t le d pla e e t 
des pa ti ules do i e t. Les fo es d’i te a tio s ui i te ie e t peu e t p o e i  
d’effets le t ostati ues, apillai es ou de joi ts solides e t e les pa ti ules. La 
oh sio  e t e les pa ti ules pe et u e plus g a de te ue a i ue des 
at iau .  

Pou  od lise  le o po te e t a i ue de es ilieu  po eu , il est essai e de 
p e d e e  o pte leu  st u tu e pa ti ulai e. Les thodes de si ulatio s a tuelles 
epose t su  e p i ipe. Cha ue l e t du at iau est o sid  o e i d pe da t et 

ses ou e e ts so t d fi is à t a e s les i te a tio s a e  ses oisi s. Les od les ui o t 
t  le plus d elopp s so t eu  as es su  u e h poth se d’i d fo a ilit  des pa ti ules. 

Pa  la suite l’app ofo disse e t du sujet pa  les ph si ie s des ilieu  g a ulai es et les 
g o a i ie s a pe is l’ la o atio  de th o ies plus adapt es à la alit , e  p e a t e  
o pte la d fo a ilit  des g ai s. Il e iste t ois g a des thodes d’a al se utilisa t les 
l e ts dis ets. 

 La "Disti t Ele e t Methode" a t  la o e pa  Cu dall et St a k [ ] da s les 
a es . Cette th o ie p opose u e app o he ui auto ise les i te p t atio s 
e t e les e tit s, as e su  u  od le d’i te a tio  de o ta t e t e deu  g ai s. 
Cette thode utilise u e loi de o po te e t ui elie les fo es de o ta t au  
d pla e e ts des pa ti ules oisi es.  

 La thode de la d a i ue des o ta ts, o çue pa  Mo eau [ ] et Jea  [ ], 
o sid e les g ai s o e ta t pa faite e t igides et o  i te p t a les. C’est 

u  od le ui est adapt  au  s st es de pa ti ules i d fo a les. 
 La t oisi e thode utilis e est la thode uasi-stati ue. La d a i ue 

ol ulai e et la d a i ue des o ta ts so t toutes les deu  as es su  la 
si ulatio  à ha ue i sta t t de l’ uili e a i ue du s st e de pa ti ules. A la 
diff e e de elles- i, la thode uasi-stati ue sout le p o l e e  gligea t 
les te es i e tiels. Cette od lisatio  est p f a le da s les as où les te es 
d’a l atio  so t fai les de a t les aut es ph o es.  

Toutes es thodes so t e to ie es, ’est-à-di e ue le ou e e t des pa ti ules, 
su issa t u i ue e t les effo ts de o ta ts de la pa t de leu s oisi es, est gou e  pa  
les lois de Ne to . Les uatio s a i ues so t appli u es au e t e de g a it  de 
ha ue o jet, pe etta t e suite la si ulatio  de la positio  d’ uili e du s st e e tie .  

 



 
 

. . . . Module de Young 
 Le odule de You g est u e o sta te a i ue et ph si ue ui elie la o t ai te 
de t a tio - o p essio  au  d fo atio s lasti ue d'u  at iau : = . Il o espo d à 
la o t ai te essai e pou  p o o ue  u  allo ge e t de % de la lo gueu  i itiale d'u  
o jet. Da s la p ati ue les at iau  atteig e t la uptu e eau oup plus tôt e  aiso  des 

ultiples d fauts da s la ati e. Le odule de You g pe et aussi de o pa e  la igidit  
des at iau . Plus sa aleu  est le e, plus le at iau est igide. C'est u  pa a t e 
ph si ue i po ta t, do t l' olutio  est i flue e pa  de ultiples ph o es op a t à 
diff e tes helles : ato i ue, st u tu ale et i ost u tu ale po osit , o phologie des 
g ai s ... .  

D pe da e de la asse ato i ue 

E  tudia t la di e sio  de E [MPa] o  peut o state  u’elle o espo d à u e 
e gie pa  u it  de olu e. E  sui a t ette logi ue il est possi le de elie  le odule 

d’You g à l’ e gie pote tielle d’i te a tio  e t e des ato es s pa s d’u e dista e 
i te ato i ue a : 

= | |
 

Cette e gie pote tielle p o ie t à la fois de l’i te a tio  le t o ag ti ue de Va  de  
Waals, du ouplage de Rude a -Kittel e t e les o e ts ag ti ues u l ai es ou les 
spi s d’ le t o s d et l’i te a tio  spi -spi  de Heise e g : = + +  

=  

E  gligea t les te es de Rude a -Kittel, petits de a t eu  de Va  de  Waals [ ] 
l’e p essio  du odule de You g de ie t : 

= =  

I i la fo tio   d pe d de la asse ato i ue A et aB est le a o  de Boh . Da s so  tude 
Gladko  o t e u’o  peut e p i e  les odules des l e ts hi i ues  o e : =  

A e  E  ta t u e o sta te gale à . *  Pa et : = ∗ . + 9 − . . 9 ∗ − . + . − 9.  

 



 
 

D pe da e st u tu ale 

Pou  les at iau  o ple es o pos s hi i ues  le odule de You g e peut pas 
t e o te u à l’aide de la fo ule a al ti ue i-dessus. Il est essai e de p e d e e  
o pte les diff e ts pote tiels d’i te a tio  asso i s au seau istalli  du at iau, ai si 
ue sa st u tu e istallog aphi ue. Les od les th o i ues la o s [ ], [ ] pe ette t 

pa  la suite de al ule  les o sta tes lasti ues de la at i e C. Selo  l’h poth se des 
petites d fo atio s et la loi de Hook, l’ e gie lasti ue de d fo atio  d’u e aille se a :  

∝  ,  

I i V  est le olu e d’u e aille o - o t ai te et ei le te seu  de d fo atio  d’o d e 
duit à l’aide de la otatio  de Voigt. U e fois les oeffi ie ts lasti ues d te i s, la 

aleu  du odule de You g peut t e esti e. 

D pe da e i ost u tu ale 

De os jou s, la plupa t des at iau  utilis s pou  des appli atio s i dust ielles so t 
fa i u s à pa ti  de poud es o pa t es ou f itt es. Ils poss de t des ualit s ui les 
disti gue t des at iau  assifs tout e  ta t oi s de ses. Afi  d’assu e  leu  fia ilit  
i dust ielle, des tudes app ofo dies o t t  e es su  leu s p op i t s a i ues et 

ota e t le odule de You g. Les t a au  s ie tifi ues o t o t  u e i flue e 
i po ta te de la i ost u tu e et plus sp iale e t de la po osit . Les p e ie s od les 
de Du k o th [ ] et Sp iggs [ ], p e a t e  o pte la a iatio  de la de sit , o t ta li 
u e elatio  e t e le odule de You g d’u  at iau o  po eu  et elui d’u  at iau 
a a t u e po osit  p : =  

Plus ta d J. Wa g [ ], [ ] a p opos  u e aut e e p essio  apa le de ep se te  les effets 
de la po osit  i te o e t e et isol e : =  

Pha i et Ni ogi [ ] o t d elopp  u e aut e fo ule pe etta t u e eilleu e 
p isio  pou  les at iau  f ia les: = −  

 

 

 



 
 

. .  Gonflement de l’hydrure de magnésium 
 

. . . Etat de l’art 
 

L’e pa sio  des tau  du a t l'h d u atio  est u  ph o e o u de lo gue 
date. Da s le as du ag siu , l'e pa sio  olu i ue attei t %. Cette t a sfo atio  
st u tu ale peut g e  des o t ai tes t s le es [ ]. Des tudes e tes su  les 

a is es de DHC Dela ed H d ide C a ki g  pou  diff e ts alliages de Mg [ ] 
o t e t ue la o t ai te de Vo  Mises autou  des i lusio s de MgH  d passe . GPa. 

Da s le as g al des tau , lo s de l'h d u atio , la d fo atio  due au  ha ge e ts 
st u tu au  peut s' i e [ ] : 

= ln + − ∆Ω  

Le pa a t e  ta t la apa it  e  h d og e e p i e e  % at. H/ tal. Da s le as des 
ou hes i es talli ues d pos es su  des a tile e s de sili iu , la fo ule se duit à 

[ ] : 

= ∆ = ∆
 

D’où la o t ai te s’e p i e : 

= − ∆
 

Lo s ue la a tio  d’h d u atio  est pa faite e t e si le, l’e pa sio  du 
at iau lo s de l’a so ptio  de l’h d og e est elle- e e si le. Ap s d so ptio , le 

olu e asso i  à la aille istalli e e ie t à so  tat i itial. Cepe da t et effet de 
espi atio  peut p o o ue  des o t ai tes siduelles da s le as de la poud e de MgH  
o pa t e. Les pa ti ules sou ises à l’e pa sio  i te agisse t a i ue e t e t e elles 

et se a a ge t de a i e al atoi e. Ces effo ts o i s a e  la e istallisatio , 
l’agglo atio  des pa ti ules et le f ittage e ge d e t p og essi e e t des odifi atio s 

i ost u tu ales ui au fu  et à esu e des les i duise t u  go fle e t i e si le et 
t s i po ta t de la at i e po euse. Au ou s des t a au  su  l’opti isatio  des 
pe fo a es de la poud e d’h d u e de ag siu , A. Chaise, S. Ga ie  et B. Delho e 
o t e a u  e ph o e. Des tests d’esti atio  de l’e pa sio  des dis ues de poud es 
o pa t es o t t  alis s. Tout d’a o d des pastilles o - o t ai tes o t t  l es pou  
ua tifie  l’e pa sio  à l’ tat li e fig. . .  



 
 

 

Figu e .  : Co pa aiso  de la dilatatio  de pastilles d’h d u es de ag siu  sa s GNE 
e  ouge  et a e  % de GNE e  oi , lo s des les d’h d u atio . 

 

O  o state u e aug e tatio  ap s  les du olu e des pastilles, atteig a t 
plus de  % pou  les ha tillo s sa s GNE. La poud e o pa t e a e  GNE o t e u e 

eilleu e oh sio . La suite de ette tude a t  o sa e à la ua tifi atio  de la 
o t ai te e ge d e fig. . . Des pastilles p pa es da s les es o ditio s ue 

p de e t o t t  l es da s u  po te- ha tillo  li d i ue.  

 

Figu e .  : Co t ai tes g es pa  les pastilles de MgH su  la pa oi du po te- ha tillo  



 
 

Les sultats de l’e p ie e o t e t u e aug e tatio  p og essi e des effo ts 
e e s su  la pa oi de l’e ei te. La aleu  a i ale de la p essio  o te ue au e le 
est d’e i o   MPa. Au u e sta ilisatio  des effo ts ’a pas t  o se e jus u’à là. Le test 

’a pu t e o ti u  e  aiso  de la d g adatio  de la jauge de o t ai tes e  o ta t 
pe a e t a e  les pa ois à °C.  

 

. . . Objectifs de l’étude 
Les t a au  p de ts su  les o posites à ase d’h d u e de ag siu  o t is e  

ide e la essit  de ieu  o p e d e les a is es du go fle e t i e si le de 
e at iau g a ulai e. Cette th se s’i s it da s la o ti uit  de es tudes. Le sujet de 
e he he a t  soute ue et fi a e pa  l’I stitut Ca ot « E e gies du Futu  » et alis e 

e  olla o atio  e t e le CRETA, l’I stitut N el, l’u i e sit  de Pe  et le LEGI.  

Da s le se o d hapit e, u e e p se tatio  des dispositifs e p i e tau  utilis s 
au CRETA, à l’I stitut N el et à l’u i e sit  de Pe  se a d elopp e. L’ tude du ph o e 
de go fle e t o e e a pa  l’a al se de l’ olutio  de la ati e à l’ helle 

i os opi ue. Ai si l’a al se de la i ost u tu e de l’h d u e de ag siu  la o  a e  
diff e ts additifs  se a p se t e da s le hapit e . Diff e tes o positio s de MgH  a e  
des tau  de t a sitio  o t t  test es. L’o je tif tait de o p e d e l’i flue e de la 

atu e de l’additif, e  o u e e Va adiu  ou Ti-V-C   su  la i ost u tu e de la poud e et 
so  olutio . Les ha tillo s o t t  o se s à l’aide du MEB, e  DRX et e  
g a ulo t ie, à l’issue du o age a i ue et ap s a oi  su i u  e tai  o e de 

les d’h d u atio . Les sultats ai si appo t s pe ette t l’ tude de la o phologie des 
g ai s, la ua tifi atio  de l’ olutio  de leu  taille, la fo atio  d’agglo ats et 
l’appa itio  du f ittage. Des poud es o t t  a al s es i -situ pa  diff a tio  eut o i ue 
lo s des p e ie s les d’a so ptio  et de d so ptio  pou  essa e  de ua tifie  la 
e istallisatio . Des tudes o pl e tai es e  DSC o t t  alis es da s le ut de ett e 

e  ide e les t a sitio s de phase pou  les diff e ts ha tillo s. U e a al se de su fa e 
à l’aide d’u  p ofilo t e a t  effe tu e aussi pou  isualise  l’i pa t de l’additif su  la 

o phologie des pastilles lo s du lage.  

La deu i e g a de pa tie de ette tude est p se t e da s le hapit e . Elle est 
fo alis e su  l’a al se du o po te e t a i ue des at iau . Les sultats de la 

ua tifi atio  des o t ai tes i e si les so t a al s s e  fo tio  de l’additif utilis . Pou  
la p e i e fois, la esu e de p op i t s a i ues telles ue la du et  et le odule de 
You g o t t  alis es e  olla o atio  a e  l’u i e sit  de Pe  Russie . Les do es 
e p i e tales o t t  o l es à l’ olutio  i ost u tu ale et au  o t ai tes 

a i ues esu es lo s du go fle e t.  
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Chapitre  : Dispositifs expérimentaux 
 

 

 

  



 
 

  



 
 

. .  Elaboration de composés Mg(  + additifs 
 

Du a t ette tude ous a o s p i ipale e t tudi  des at iau  la o s à 
g a de helle à M Ph  E e g . N a oi s o  a aussi p pa  pa  o age a i ue des 

ha tillo s a ost u tu s a e   % . de a adiu  ou d’alliage Ti-V-C . Le o eu  à illes 
du la o atoi e est de t pe FRITSCH Pla eta y Mill Pul e isette 5 fig. . . Le at iau à 

o e  est i t oduit e  oîte à ga ts, da s des ols a e  des illes e  a ie  t e p  ou e  
a u e de tu gst e. Ils so t is e  ou e e t à la fois pa  l’e t ai e e t d’u  plateau à 

u e itesse de otatio   et pa  u e olutio  autou  de leu  a e e  se s oppos  et a e  
u e itesse . Le appo t e t e les deu  itesses est ta li à . . 

Deu  o figu atio s diff e tes de o age peu e t t e utilis es selo  la ua tit  de 
poud e à o e  et l' e gie du o age ue l’o  eut attei d e : 

 Des ols de  l de olu e e  a u e de tu gst e. Le appo t de asse e t e les 
illes et l' ha tillo  est de : . Pou  .  g de poud e il faut utilise   illes de .  g 
ha u e. 

 Des ols de  l de olu e e  a ie  t e p . Le appo t de asse est : . Neuf 
illes de .  g ha u e so t utilis es pou   g de poud e. 

 

 

Figu e .  : B o eu  à illes de t pe pla tai e. 
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. .  Caractérisations structurales et microstructurales 
 

. . . Diffraction des rayons X 
 

La diff a tio  des a o s X est u e te h i ue de a a t isatio  i dispe sa le pou  
l’ tude des at iau . Elle pe et l’a al se st u tu ale de la ati e : la dist i utio  des 
diff e tes phases, la d te i atio  de leu  st u tu e  istalli e et des pa a t es de aille 

l e tai e, ai si ue la taille des istallites da s l’ ha tillo . Toutes es i fo atio s so t 
p i o diales pou  la o p he sio  des p op i t s des at iau .  

 Au ou s des a a t isatio s, deu  diff a to t es de poud e o t t  utilis s :u  
Philips uip  d’u  tu e à a ti athode de ui e aie Kα = , Å , fig. .  et u  Sie e s 
D  fo tio a t au o alt aie Kα = , Å . Ces i st u e ts utilise t le o tage 
lassi ue de B agg-B e ta o. Le g ateu  est gl  su   kV et  A da s le as de 

diff a to t e Philips et  KV et  A da s le as de D . Le diff a to t e Philips 
poss de u  o o h o ateu  e  g aphite, pla  a a t le d te teu  a e  u  do ai e 
a gulai e e t e ° et °. 

 Eta t do  ue les ha tillo s se p se te t sous fo e de poud es t s fi es, il 
est essai e de p e d e des p autio s pou  les p se e  d’u e possi le o datio . Les 

at iau  so t d pos s su  le po te- ha tillo  da s la oîte à ga ts sous at osph e 
eut e et so t ou e ts pa  la suite a e  du Kapto ®. Le ala age pa  a o s X est effe tu  

e t e ° et ° a e  u  pas de . ° et u  te ps de pause de  se  su  le Philips, et a e  u  
pas de , ° et u  te ps de pause de  se  su  le D . L’a al se des sultats est 
o te ue à l’aide des logi iels EVA ou FullP of. 

 

Figu e .  : Diff a to t e Philips. 



 
 

A pa ti  des diff a tog a es o te us a e  le D , et affi s à l’aide de FullP of, 
o  a esti  la taille o e e des istallites d’h d u e de ag siu  à pa ti  de la la geu  
des pi s à i-hauteu . Pou  e fai e o  a utilis  la loi de S he e  : = ..         

A e  K la o sta te de De e S he e  = . , λ la lo gueu  d’o de de la aie CoKαI, β la 
la geu  à i-hauteu  i t g e des effets de l’appa eillage, θ l’a gle du a i u  de la aie 
e  ad  et D la taille des istallites e  a gst ö . 

 Afi  de o ige  la la geu  à i-hauteu  des pi s de l’ la gisse e t  i duit pa  
l’appa eillage, o  utilise la elatio  sui a te : = − ² /        

A e  B la la geu  à i-hauteu  o se e et  l’ la gisse e t suppl e tai e o te u à l’aide 
d’u  ha tillo  f e e ie  istallis  LaB . 

 

. . . Microscopie électronique à balayage 
 

La i os opie le t o i ue à ala age est u e te h i ue ui utilise les p op i t s de 
l’i te a tio  le t o s- ati e pou  o te i  des i ages de la su fa e des o jets à l’ helle  

i os opi ue. Des i ages de haute solutio  so t ai si alis es à t a e s le ala age à 
le t o s de la su fa e de l’ ha tillo . La ati e et e  po se des le t o s dot s de 

diff e tes e gies. Les d te teu s is e  pla e pe ette t d’ide tifie  es pa ti ules et 
g â e à leu s a a t isti ues de e o stitue  u e i age de l’ ha tillo . Le sig al issu du 

ala age de la su fa e est e o  e s u  a  athodi ue do t le ala age est s h o is  
a e  le fais eau d’ le t o s. Le MEB est o stitu  d’u  a o  à le t o s, d’u e olo e 

le t o i ue, d’u  po te- ha tillo  o ile et de d te teu s apa les d’a al se  les 
a o e e ts is pa  le at iau. Afi  d’ ite  toute i te a tio  pa asite des le t o s, 

l’e se le est ai te u sous ide se o dai e.  

Le i os ope utilis  pou  la a a t isatio  des at iau  est de t pe )eiss Ult a 
fig. .  à a o  à effet de ha ps. C’est u  MEB à haute solutio  ui peut op e  a e  

u e te sio  o p ise e t e V et kV. Les fai les te sio s d’a l atio  pe ette t 
l’o se atio  des o jets isola ts sa s tallisatio . Il poss de les a a t isti ues sui a tes : 

 Ca o  : poi te W ) O  
 Te sio s : V – kV 
 Cou a t de so de : pA – A 
 Sta ilit  : . %/h 
 D te teu s i -le s : le t o s se o dai es SE , le t o s t odiffus s BSE  



 
 

 D te teu s da s la ha e : le t o s se o dai es SE , le t o s t odiffus s BSE  
 Plati e :  a es oto is es X, Y, ), otatio  - ° à + °  
 Dispositif de o pe satio  des ha ges 

 

 

Figu e .  : MEB )eiss Ult a. 

Tous les ha tillo s de poud es ui o t t  a al s s da s le ad e de ette th se o t 
t  soig euse e t ga d s sous at osph e o t ôl e da s u e oîte à ga ts. Afi  de li ite  

le is ue d’o datio , les poud es o t t  d pos es su  les po te- ha tillo s du i os ope 
da s la oîte à ga ts et e suite t a sf es e s la salle de i os opie e  oite ta he.  

 

. . . Granulométrie laser 
 

La dist i utio  de la taille des pa ti ules da s u  at iau est u  pa a t e t s 
i po ta t. Il i flue e les p op i t s le t i ues, the i ues, a i ues et la a ti it  
hi i ue. Il e iste plusieu s thodes pou  d te i e  la taille des pa ti ules : le ta isage, 

la s di e tatio , le o pteu  de pa ti ules, la i os opie et la g a ulo t ie lase  pa  
diff a tio  et diffusio . Cette de i e est de e ue u e f e e pou  la a a t isatio  
pa ti ulai e. Elle do e la dist i utio  de la taille des pa ti ules da s u  ha tillo  de 

a i e apide.  

La te h i ue de la g a ulo t ie lase  utilise l’a gle de d iatio  de la lu i e ui 
est i e se e t p opo tio el de la taille de la pa ti ule. La th o ie ui d it le ph o e 
de la diffusio , la diff a tio  et l’a so ptio  de la  lu i e da s ette thode est le od le 
de Mie. Il o sid e les pa ti ules o e ta t sph i ues od lisatio  e  D des 
pa ti ules  e  oppositio  a e  F au hofe  ui p o ise l’utilisatio  de l’ai e p ojet e. 



 
 

L’a a tage du od le de Mie est u’il pe et de ua tifie  la p se e des pa ti ules 
su i o i ues da s l’ ha tillo . La th o ie de Mie fig. .  p e d e  o pte aussi les 
ph o es de f a tio  et d’a so ptio , e ui essite la o aissa e de l’i di e de 

f a tio  et du oeffi ie t d’a so ptio  des pa ti ules et du dispe sa t li uide utilis .  

 

 

Figu e .  : Mod le de Mie – diffusio , diff a tio  et a so ptio  de la lu i e. 

 

L’i st u e t utilis  pou  les e p ie es est u  Mal e  Maste size   fig. . . Il 
poss de les a a t isti ues sui a tes : 

 I te alle de tailles esu es : .  -  µ  
 Mod le th o i ue : diffusio  de Mie 
 Sou e lase  : lu i e ouge lase  h liu - o , lu i e leu diode lase  
 D te tio  pa  diodes photose si les : lu i e ouge – diffusio  a a t, lat ale et 

t odiffusio , lu i e leu – diffusio  g a d a gle et t odiffusio  
 Passage e  oie s he ou e  oie li uide : la oie li uide off e la possi ilit  de sui e 

la poud e e  dispe sio  ou e  flo ulatio . Da s le as de l’h d u e de ag siu  
’est la oie li uide ui a t  utilis e tha ol . 

 



 
 

 

Figu e .  : G a ulo t e Mal e  Maste size  . 

 

Da s le as de la poud e d’h d u e de ag siu , u e p o du e adapt e a t  ise 
e  pla e lo s des tudes p de tes effe tu es da s l’ uipe. Les o ditio s ui o t t  
d fi ies so t : 

 Voie li uide : tha ol  
 Vitesse d’agitatio  :  –  tou s/ i  
 P pa atio  de la poud e :  i  d’ult aso s da s  l d’ tha ol 
 Tau  d’o s u atio  e ig  : e t e  et  % 

Le olu e de la poud e est p se t  e  fo tio  de la dist i utio  de taille des pa ti ules. 

 

. . . Profilomètre 
 

Le p ofilo t e est u  i st u e t utilis  pou  esu e  la ugosit  ou la i o-
g o t ie des su fa es. Les p ofilo t es les plus utilis s aujou d'hui so t les p ofilo t es 
opti ues. Ils so t u is d'u  apteu  de dista e ui esu e l'altitude ) e  u  poi t de la 
su fa e. La solutio  est de l'o d e de uel ues i o t es da s le pla  X,Y  et 

a o t i ue pou  la le tu e de l'altitude. Le d te teu  est d pla  de a i e à d i e 
u e ou e )=f  p ofile  ou u e su fa e )=f ,  topog aphie . Les te h i ues de 
fo alisatio  les plus pe fo a tes so t : 

Ci uit de 
oie li uide 

R gulateu  de 
itesse d’agitatio  

Cellule de 
esu e 



 
 

 Capteu  o fo al h o ati ue: Il fo alise les diff e tes lo gueu s d'o des à 
diff e tes p ofo deu s. La lu i e eçue e  etou  est a al s e pa  u  
spe t o t e et l'altitude est esti e e suite pa  l'a al se de la ouleu . 

 Capteu  autofo us: U  dispositif a i ue fo alise u  spot lu i eu  e  
pe a e e su  la su fa e. La positio  esu e pe et l'esti atio  de la hauteu  du 
poi t esu . 

 Capteu  tu i gfo k: u  diapaso  fait os ille  le apteu  et la positio  de la fo alisatio  
est e o ue pa  d te tio  du a i u  du sig al lu i eu .  

Le t pe du p ofilo t e utilis  lo s des e p ie es e es à l’U i e sit  de Pe  
Russie  est u  Ne Vie TM  D fig. . . C'est u  p ofilo t e pou a t ua tifie  et 
a a t ise  la ugosit  et la topog aphie des su fa es a e  u e p isio  a o t i ue. 

Toutes les esu es so t o  dest u ti es et o  i asi es et 'e ige t pas u e p pa atio  
sp ifi ue de l' ha tillo . L'i te alle des hauteu s esu es a de   jus u'à 

  µ .  

 

 

Figu e .  : P ofilo t e Ne Vie TM  D. 

 

 

 

 



 
 

. .  Caractérisations thermodynamiques et de sorption de l’hydrogène 
 

. . . Banc d'hydruration 
 

Des tests d’h d u atio  de poud e de ag siu  su  u e ua tit  ep se tati e de 
g o t t  alis s a e  u  a  d’essai fig. . , o çu et fa i u  pa  D. Pla t  [ ]. Le 

dispositif o po te de  postes de esu es. Il est uip  de apteu s haute et asse 
p essio   a s et  a s , de d te deu s pou  l'h d og e et l’h liu , ai si ue de 
d it t es- gulateu s e  e t e  Nl/ i  et  Nl/ i  et à la so tie de l’e p ie e  
Nl/ i . La gulatio  de la te p atu e s’effe tue de a i e i d pe da te su  les deu  
postes de esu es.  

 

 

Figu e .  : Ba  d’h d u atio . 

 La ua tit  d’h d og e a so e ou d so e pa  l’ ha tillo  est al ul e pa  
esu e olu t i ue thode de Sie e t . L’utilisatio  d’u  gaz eut e de fai le u o 

ato i ue o e l’h liu  pe et de ali e  les olu es i te es du i uit et du se oi  
pou  l’e p ie e. Ai si il est possi le de d te i e  p is e t la ua tit  d’h d og e 
a so e pa  le at iau. Le olu e o t de gaz est soust ait du olu e total o pt  pa  le 
d it t e, e  p e a t e  o pte le fa teu  de o p essi ilit  de l’h d og e [ ] : = −          

A e  )i le fa teu  de o p essi ilit  pou  l’h d og e : = + − + − −        

= .  ; = . - K-  ; = . -  ; = . - K-  ; T = . K ; 
P = . Pa 

Poste  : asse 
p essio  

Va e : 
H d og e 

Poste  : haute 
p essio  

Va e : 
H liu  



 
 

. . . Appareil de Sievert PCT  
 

La PCT HERA C -  fig. .  est u  dispositif olu t i ue de ua tifi atio  des 
p op i t s de so ptio  des h d u es talli ues. Cet i st u e t pe et de al ule  la 

ua tit  d’h d og e a so e ou d so e pa  u  at iau à t a e s la esu e de la 
a iatio  de p essio  au sei  d’u  olu e ali  V thode de Sie e t . Il e iste deu  
odes de fo tio e e t - i ti ues à te p atu e T et p essio  P o sta tes et 

isothe es P essio -Co positio  ou es PCI . 

Le dispositif poss de deu  i uits de gaz ide ti ues s pa s pa  u e jauge de 
p essio  diff e tielle. L’u  des i uits o po te le po te- ha tillo  ta dis ue l’aut e se t 
de f e e. La pa tie a o t des deu  i uits est situ e à l’i t ieu  d'u e a oi e gul e 
the i ue e t à °C. Le po te- ha tillo  et la f e e so t situ s da s u  fou  ui 
pe et la gulatio  à la te p atu e d si e pou  l’e p ie e. Eta t do  ue les 
o ditio s the od a i ues P, T, V  pou  es deu  se oi s po te- ha tillo  et 
f e e  so t ide ti ues, les a iatio s de T ’affe te t pas la esu e de la ua tit  

a so e ou d so e. Cette o figu atio  pe et d’attei d e u e t s o e p isio , la 
se si ilit  de la jauge diff e tielle ta t de .  kPa, e ui o espo d à u e p isio  de 
l'o d e de  ol d'h d og e pou  u  olu e de  . 

 

 

Figu e .  : PCT HERA C - . 

 

R f e e 

Fou  

A oi e gul e 
the i ue e t, 
o te a t les i uits 
f e e et 
ha tillo . 



 
 

Afi  de i i ise  les p o l es d’ hauffe e t a tio  d’a so ptio  
e othe i ue , il est essai e de t a aille  a e  des ha tillo s de fai le asse 
t pi ue e t  g . Afi  d’ ite  tout is ue d’o datio , les po tes- ha tillo s so t 
ha g s e  oîte à ga t. Ap s la o e io  du po te- ha tillo  au dispositif, il est 

essai e de pu ge  les i uits de la PCT  fois sous h d og e. Au d ut de l’e p ie e 
o  peut hoisi  e t e diff e ts olu es ta po s  l,  l,  l  e  fo tio  
des apa it s de sto kage esti es et de la ua tit  de at iau i t oduite. A e  u  olu e 
i po ta t, la hute de p essio  lo s de l’a so ptio  est fai le e ui pe et d’e egist e  des 
i ti ues à p essio  uasi e t o sta te. Pa  o t e ela sig ifie u e plus fai le p isio  

su  les esu es. Il est p i o dial de t ou e  u e o figu atio  adapt e à ha ue t pe 
d’ ha tillo . Da s le as de l’h d u e de ag siu  et pou  u e asse o p ise e t e  
et  g, le olu e ta po  adopt  est de  l.   

 

. . . DSC 
 

La DSC Diffe e tial S a i g Calo i et  est l’u e des te h ologies les plus utilis es 
pou  l’a al se the i ue. Elle peut s’appli ue  à u e g a de a i t  de at iau  : 

 Solides g a ulai es, oul s et .  o e les plasti ues, les go es, les si es, les 
a i ues, les e es, les o posites, les tau  et les at iau  de o st u tio s. 

 Poud es pha a euti ues ou i au . 
 Fi es, te tiles.  
 Mat iau  is ueu  pates, es ou gels . 
 Li uides. 

Les i fo atio s ph si ues ue l’o  peut e t ai e a e  ette thode de esu e so t : 

 Te p atu es de t a sitio  fusio , istallisatio , t a sitio s pol o phes, a tio s 
hi i ues . 

 E thalpies de fusio , istallisatio , t a sfo atio s et a tio s hi i ues. 
 D o positio , sta ilit  the i ue. 
 Chaleu  sp ifi ue. 
 I flue e du ieillisse e t. 
 I pa t des additifs, des adou isseu s. 

 La DSC est o stitu e d’u  fou  et de deu  po te- ha tillo s. L’u  o tie t le 
at iau à tudie . L’aut e se t de f e e. Le p i ipe de la esu e o siste à esu e  la 

puissa e the i ue à i je te  pou  ai te i  e  te p atu e l’ ha tillo . La su fa e du 
apteu  est o e t e a e  des the o ouples ou ie  fait pa tie d’u  the o ouple. Cette 
o figu atio  pe et de esu e  la diff e e de te p atu e e t e l’ ha tillo  et la 
f e e ai si ue la te p atu e a solue.  



 
 

 Lo s d'u e t a sfo atio  ph si ue, u e e tai e ua tit  de haleu  est ha g e 
a e  l' ha tillo  pou  le ai te i  à la e te p atu e ue la f e e. Le se s du 
t a sfe t de haleu  d pe d du t pe de t a sitio  : e dothe i ue ou e othe i ue. Da s 
le as d'u e fusio , le at iau a so e plus de haleu  pou  attei d e la e 
te p atu e ue la f e e. A l'oppos  lo s d'u  p o essus e othe i ue o e la 

istallisatio , l' ha tillo  t a sf e de la haleu  au s st e. Ai si la diff e e de flu  de 
haleu  e t e le at iau et la f e e pe et de ua tifie  la haleu  ha g e du a t 

u e t a sitio .  

La DSC utilis e lo s des e p ie es à Pe  Russie  est de t pe Netzs h  Jupite  
fig. . . 

 

Figu e .  : DSC Netzs h  Jupite . 

 

. .  Caractérisations mécaniques 
 

. . . Microduromètre 
 

Le i o-du o t e est u  outil i dispe sa le pou  la a a t isatio  a i ue des 
at iau . Il pe et, à l’aide de la thode d’i de tatio , de d te i e  la du et  de 

l’ ha tillo . Lo s de la i o-i de tatio , u  poi ço  i de teu  de fo e g o t i ue 
o ue, appli ue u e fo e su  la su fa e du at iau. Sous l’a tio  de la ha ge i pos e, 

l’i de teu  p t e l’ ha tillo  e  p o o ua t des d fo atio s lasto-plasti ues da s la 
zo e de o ta t. Ap s la d ha ge a i ue l’e l e e t de la poi te , u e e p ei te 

siduelle appa aît. A pa ti  du atio e t e l’effo t appli u  et ette su fa e de d fo atio , 
o  peut esti e  la i o-du et . La poi te utilis e pou  le test est de fo e p a idale a e  
u e ase a e. L’a gle e t e les deu  fa es t ia gulai es oppos es est gal à °.  

Le i o-du o t e utilis  lo s des e p ie es est u  BRUCK fig. . . 



 
 

 

Figu e .  : Mi o-du o t e BRUCK. 

 

. . . Nano-duromètre 
 

Le a o-du o t e est u  i st u e t pe etta t la esu e de la a o-du et  et du 
odule de You g. La o aissa e de la taille et de la fo e de l’i de teu  off e la 

possi ilit  de alise  des esu es t s p ises a e  u  eilleu  o t ôle de la positio  de la 
poi te. Les fo es sp ifi ues de l’i de teu  pe ette t aussi l’utilisatio  de fo ules 
a al ti ues si ples elia t la p ofo deu  de p t atio  da s la ati e et la su fa e de 
o ta t. Cette te h i ue a l’a a tage d’a oi  u e solutio  a o t i ue pou  u e 

p ofo deu  de p t atio  pou a t attei d e plusieu s i o t es. La figu e .  p se te 
le s h a d’u  dispositif de a o-i de tatio .  

 

Figu e .  : S h a du a o-i de teu . 



 
 

Le p i ipe de esu e o siste à appli ue  u e fo e de l’o d e de uel ues dizai es 
de µN  pa  i du tio  le t o ag ti ue et à esu e  e  pa all le le d pla e e t de la 
poi te da s le at iau à l’aide d’u  apteu  apa itif. O  o tie t ai si u e ou e de la 
ha ge appli u e e  fo tio  de la p ofo deu  de p t atio  da s le at iau. E  

a al sa t l’e p ei te siduelle da s l’ ha tillo , o  peut d te i e  la a o-du et . Le 
odule de You g est d duit à l’aide de la th o ie d’Oli e -Pha  utilis e pa  la plupa t des 

logi iels de pilotage des a o-i de teu s . 

Les e p ie es su  les ha tillo s d’h d u e de ag siu  o t t  effe tu es a e  
u  a o-i de teu  de t pe Na o Test  de la a ue Mi o Mate ials fig. .  

 

 

Figu e .  : Na o-i de teu  Na o Test . 
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Chapitre  : Etude microstructurale 
 



 
 

  



 
 

Da s le ad e de ot e tude, plusieu s lots de poud e d’h d u e de ag siu  o t 
t  tudi s. Les o positio s hoisies o tie e t des additifs de diff e tes atu es, 

i t oduits e  diff e tes p opo tio s :  % et  % assi ue de a adiu , % et  % 
assi ue d'alliage Ti-V-C , et % assi ue d'o de de io iu  N O . U  lot de poud e 

d’h d u e de ag siu  o  sa s additif a gale e t t  tudi  à tit e de o pa aiso . 

Ces o positio s, à l'e eptio  de elle o te a t l'o de de io iu , o t d jà fait 
l'o jet d' tudes i ost u tu ales à l'I stitut N el. Da s u  p e ie  pa ag aphe, ous 
d taille o s les p i ipau  sultats o te us a t ieu e e t. Toutefois, es a al ses 
esse tielle e t fo alis es su  le o po te e t des poud es à l' helle a o t i ue 
e p ie es de diff a tio  eut o i ue i -situ, diff a tio  RX à l'ESRF, i os opie TEM , 
'a aie t pas pe is d'a outi  à la o p he sio  du a is e de go fle e t des 
o posites.  

 

. .  Etudes  préalables de composés à base de Mg(  
 

. . . Mg(  
 

 Les i ti ues de a tio  et la apa it  de sto kage de poud es o es sa s additif 
o t i itiale e t t  test es da s diff e tes o ditio s e p i e tales pa  B. Delho e 
[ ]. L’h d u e de ag siu  sa s additif p se te des i ti ues de a tio  ette e t plus 
le tes ue les o positio s a e  additif. Ai si, à °C et e  appli ua t u e p essio  
d’h d og e de  kPa e  a so ptio  et de  kPa e  d so ptio , le te ps de a tio  est 
de l’o d e de  i utes ta dis ue elui des lots o te a t de tau  de t a sitio  est de 
l’o d e de  i utes. L'a al se des lois de i ti ue i di ue u'e  l'a se e d'additif, les 

a tio s d'h d u atio  et de desh d u atio  so t li it es pa  la disso iatio / e o i aiso  
des ol ules d’h d og e à la su fa e des pa ti ules [ ]. La o du ti it  the i ue a t  

esu e su  des ha tillo s de poud e o pa t e. Les aleu s o te ues su  des poud es 
o es sa s additif so t o p ises e t e .  et .  W/ *K.  

 

. . . Mg(  + Vanadium 
 

 Lo s de so  t a ail de th se J. Cha o ie  [ ] a tudi  l’i flue e des additifs de t pe 
tau  de t a sitio  su  les i ti ues de a tio  de l’h d u e de ag siu . Il a o t  

u'au ou s du p o d  de a os th se, l'additif s’h d u e p og essi e e t pou  
fo e  des phases de plus e  plus ha g s e  h d og e. Ai si, a e  le a adiu , o  fo e 
les phases V H puis VH . .  



 
 

 B. Delho e a tudi  le o po te e t d' ha tillo s d’h d u e de ag siu  a e  
% de a adiu  lo s des les d’a so ptio -d so ptio . Les sultats o t o t  u’ap s 

le p e ie  le, le te ps de a tio  e  d so ptio  di i ue p og essi e e t. Cette 
olutio  sulte p o a le e t de l’a lio atio  de la o du ti it  the i ue effe ti e de 

l’ ha tillo . Ap s  les d’h d u atio  à °C, la poud e p se te e  effet u  
ph o e d’agglo atio  des pa ti ules. Les e p ie es de DRX e  haute solutio  su  
la lig e ID  de l’ESRF o t l  u e aug e tatio  o s ue te de la taille des istallites 
e t e la poud e o se e à l'issue du o age et elle o se e ap s  les [ ].  

 

. . . Mg(  + Ti-V-Cr 
 

 Les alliages  à ase de tita e, de a adiu  et de h o e o t t  tudi s e  ta t 
ue tels pou  les appli atio s à te p atu e a ia te. U e phase i te g a ulai e a t  

d elopp e da s es alliages pa  o-fusio  de la phase  et d'u e phase ) Ni  i t oduite 
e  fai le p opo tio . Cette phase i te g a ulai e p se te u e fo te affi it  pou  
l'h d og e, et fa o ise la diffusio  de l'h d og e da s le at iau assif, ai si ue sa 
d pitatio  [ ]. L' uipe IICE a p opos  d'utilise  e at iau e  ta t u'additif lo s du 

o age de l’h d u e de ag siu , e ui a do  suite a u  e et [ ] etta t e  a a t 
les ualit s de l’alliage e  ta t ue " atal seu " des a tio s d’h d u atio  et de 
desh d u atio  de la poud e. Les lots de poud e ue ous a o s tudi s so t p pa s pa  
o- o age a e  u  alliage de o positio  Ti . V . C .  + % . ) Ni . 

 B. Delho e a tudi  pa  DRX la poud e a e   . % de Ti-V-C  et o stat  ue la 
taille des istallites de MgH  tait plus fai le ue elle o te ues a e  l’additif a adiu  [ ]. 
D’ap s la litt atu e, l’alliage de es t ois tau  de t a sitio  poss de u e du et  assez 

le e, o p ise e t e .  GPa et .  GPa [ ], e ui i flue e o sid a le e t le o ta t 
a i ue a e  l’h d u e de ag siu  et duit de a i e plus effi a e la taille des 

istallites et des pa ti ules. 

 

. .  Caractéristiques des poudres à l'issue du broyage mécanique 
 

 L' tude de la i ost u tu e i itiale des poud es à l’issue du o age a e  les additifs 
est i po ta te pou  la o p he sio  des diff e ts ph o es ph si ues, a i ues et 
hi i ues ui se p oduise t e suite lo s des les d’h d u atio /desh d u atio . La 
ua tifi atio  de la taille des pa ti ules est do  p i o diale pou  la a a t isatio  de et 
tat i itial.  

 Des ua tit s adapt es au  o ditio s d'utilisatio  du g a ulo t e Mal e  
Maste size  o t t  p le es de ha ue at iau. Plusieu s tests p li i ai es so t 



 
 

effe tu s pou  d te i e  la asse d' ha tillo  essai e pou  o te i  u  tau  
d'o s u isse e t de la solutio  tha ol-poud e o p is e t e % et %. Les sultats de 
es e p ie es so t p se t s su  la figu e . .  

 

Figu e .  : Dist i utio  de la taille des pa ti ules des diff e tes poud es à l’issue du 
o age a i ue. 

 

A l’issue du o age, tous les lots test s p se te t u e g a ulo t ie si ilai e, a e  
u e dist i utio  i odale des dia t es de pa ti ules. Le p e ie  i te alle o espo d à 
des pa ti ules su i o i ues de taille o p ise e t e   et  µ . Le deu i e 
i te alle se a a t ise pa  u e dist i utio  de pa ti ules o p ise e t e  µ  et  µ . 
Toutes les o positio s o t u  olu e de a opa ti ules ep se ta t de l'o d e de % du 

olu e totale de la poud e ta . . . O  o se e a oi s des diff e es de 
o po te e t sig ifi ati es. Qu'il s'agisse de a adiu  ou de Ti-V-C , o  o state ue le 
olu e de a opa ti ules aug e te a e  la p opo tio  d'additif, passa t espe ti e e t de 

 à % a e  le a adiu  et de  à % a e  Ti-V-C  lo s u'o  passe de  à % . 
d'additif. Pa  ailleu s, les at iau  o te a t % . de Ti-V-C  ou de N O  o t u e 
dist i utio  de tailles plus fi e ue elui o te a t % . de a adiu . Ces deu  p e ie s 
additifs poss de t u e plus g a de du et  et u  o po te e t a i ue plus a asif [ ], 
[ ], [ ] pou a t i dui e des d fo atio s plus i po ta tes lo s de o ta ts a e  les 
pa ti ules d'h d u e de ag siu . Les ha tillo s o s a e  du a adiu  p se te t 

e u e p opo tio  de pa ti ules a o t i ues i f ieu e à elle de l'h d u e du 
ag siu  pu , i di ua t ue et additif a u  i pa t oi d e su  la fo atio  des 

a opa ti ules. 

 



 
 

Ta leau . : Volu e de pa ti ules su i o i ues p se tes da s les diff e ts lots de 
poud e à l'issue du o age a i ue. 

E ha tillo  MgH  MgH  + 
% de V 

MgH  + 
% de V 

MgH  + % 
de Ti-V-C  

MgH  + % 
de Ti-V-C  

MgH  + % 
de N O  

Volu e %        
 

 

 A l’issue du o age, le diag a e de diff a tio  des poud es d'h d u e de 
ag siu  fait appa aît e des pi s t s la gis, a a t isti ues d’u  at iau  al 
istallis , o po ta t u e de sit  i po ta te de d fauts st u tu au  figu e . . Out e la 

phase ajo itai e β-MgH  o  o state la p se e de la phase -MgH  ui est g e pa  
les o t ai tes a i ues le es lo s du o age. La a a t isatio  des diff e tes 
o postio s pa  i os opie le t o i ue à ala age se a d elopp e da s les pa ag aphes 

sui a ts afi  de o pa e  l' olutio  de la i ost u tu e e  fo tio  des les 
d'h d u atio /d sh d u atio . 

 

 
a  MgH  sa s additif, à l’issue du o age  

e  ouge β-MgH , e  leu -MgH , e  e t Mg  



 
 

 
 MgH  a e   % de Ti-V-C , à l’issue du o age  

e  ouge β-MgH , e  leu -MgH , e  e t Mg, e  ose a adiu  
Figu e . : Diff a tog a es RX de poud es d'h d u e de ag siu  o se s à l'issue du 

o age a i ue. 

 

. . Evolution des poudres lors des cycles d’hydruration/deshydruration 
 

Afi  d' tudie  l'i pa t des a tio s d'h d u atio  et de d so ptio , les diff e ts lots 
o t t  l s à l' tat de poud es li es à l'aide d'u  dispositif de Sie e t HERA . Les 
p essio s ue l’o  a utilis es pou  l’a so ptio  et la d so ptio  so t espe ti e e t de 

 kPa et kPa et la te p atu e de gulatio  de °C. Les ha tillo s o te a t 
% . de a adiu  ou de Ti-V-C  et % de N O  o t t  s st ati ue e t a a t is s 

ap s ,  et  les, a  leu s o po te e ts a i ues p se taie t u  i t t 
p i o dial pou  les se oi s o çus au CRETA. Les at iau  sa s additif ou a e  % . de 

a adiu  ou de Ti-V-C  o t t  a a t is s u i ue e t ap s le di i e le. 

 

. . . Mg(  sans additif 
 

 U  ha tillo  de MgH  sa s additif a t  l   fois et la g a ulo t ie o pa e 
a e  les do es o te ues pou  la poud e i itiale fig. . . Le at iau l  p se e u e 
dist i utio  i odale de taille de pa ti ules. N a oi s, o  o state u e aug e tatio  



 
 

i po ta te de la p opo tio  de pa ti ules de g a ds dia t es. Ce i est lateu  d’u  
ph o e de oales e e des pa ti ules les plus fi es. Da s le ta leau .  so t su es 
les do es des tests. La p opo tio  de pa ti ules i o t i ues p se te u  tau  
d’a oisse e t de . % pa  appo t à l’ tat a a t lage. Le tau  d’a oisse e t al ul  
est d fi i pa  la elatio  sui a te :  =        

Où VM  est le olu e o up  pa  les pa ti ules i o t i ues à l’issue du o age et VM  
elui de pa ti ules i o t i ues ap s  les d’h d u atio . 

 

Figu e . : E olutio  de la g a ulo t ie de la poud e d'h d u e de ag siu  sa s additif, 
ap s  les. 

 

Ta leau .  : E olutio  du olu e de pa ti ules i o t i ues de la poud e d'h d u e de 
ag siu  sa s additif. 

 Volu e %  Tau  d’a oisse e t %  
No - l   - 
Ap s  les .  .  

 

U e pa tie de la poud e a t  p le e a a t et ap s lage pou  t e tudi e au 
MEB. Les i ages o te ues su  les ha tillo s ap s o age a i ue so t oh e tes 
a e  les sultats o te us pa  l’ uipe lo s des t a au  p de ts [ ], [ ]. Su  la figu e .  à 
u  g ossisse e t de  , o  peut o se e  lai e e t la a ost u tu atio  du at iau 
à l’issue du o age. Il est possi le de isualise  aussi les diff e ts g ai s de MgH . Les 
esti atio s à pa ti  des photos pe ette t de do e  u  o d e de g a deu  app o i atif de 
la taille de istallites, o p ise e t e -   et -  . La figu e . a o t e la 



 
 

o phologie de la poud e i itiale à u  g ossisse e t de   et le la p se e de deu  
helles de pa ti ules, e  a o d a e  les sultats de la g a ulo t ie. O  o se e u e 

g a de ua tit  de petites pa ti ules su i o i ues ui e tou e t des pa ti ules de 
plusieu s dizai es de i o t es. Ap s  les d'h d u atio  fig. . , le at iau 
appa ait fo te e t e istallis . O  o state ue la su fa e des pa ti ules de MgH  est plus 
ho og e et st u tu e, sa s t a e des d fo atio s dues au  o t ai tes a i ues 
i duites lo s du o age. L'i age o t e la p se e de joi ts de g ai s i di ua t u  
ph o e ui pou ait s’appa e te  à du f ittage. Ce a is e est e  o e o latio  
a e  l'aug e tatio  de la taille des pa ti ules, epo t e pa  les tests de g a ulo t ie. 

 
a     

 
    

Figu e .  : Mo phologie des pa ti ules de MgH  sa s additif à l’issue du o age. 



 
 

a        
Figu e .  : Mo phologie des pa ti ules de MgH  sa s additif a  ap s o age,  ap s  

les. 

 

Des diag a es de diff a tio  des a o s X o t gale e t t  effe tu s su  le 
at iau ap s  le d sh d u atio /h d u atio . Les sultats p se t s da s le ta leau 

.  o t e t u'ap s le e  le d’h d u atio  /desh d u atio , la phase -MgH  p se te 
à l'issue du o age a o pl te e t dispa u et ue les pi s de diff a tio  so t eau oup 
plus t oits fig. . . La taille o e e des istallites de la phase β-MgH al ul e e  
appli ua t la fo ule de S he e  passe de   ap s le o age à   ap s seule e t 

 le.  

 
Figu e .  : Diff a tog a e de poud e de MgH  sa s additif ap s  le e  ouge -

MgH , e  e t Mg . 

 



 
 

Ta leau .  : P opo tio  des diff e tes phases p se tes et taille des istallites de la phase 
β-MgH à l’issue du o age et ap s  le d sh d u atio /h d u atio . 

C le β-MgH  %  Mg %  -MgH  %  istallites  
 .  .  .   
 .  .    

 

Le t aite e t des do es e egist es à l'aide du dispositif de Sie e t a is e  a a t 
u e olutio  des i ti ues de a tio  e  fo tio  du o e de les. La p e i e 
a so ptio  est plus apide du a t les  p e i es se o des, ais ale tie e suite 
fo te e t de so te ue la apa it  assi ue attei te ap s  heu e de a tio  este t s 
i f ieu e à la aleu  th o i ue , % . . Au o t ai e, l’a so ptio  du i e le se le 
l g e e t plus le te du a t la p iode i itiale fig. . .  ais se pou suit jus u'à attei d e 

uasi e t la apa it  de sto kage th o i ue atte due, de so te ue pou  u  te ps do  
de a tio , la apa it  appa ait ette e t sup ieu e ap s  les. Ces deu  effets à 
p io i o t adi toi es peu e t s'e pli ue  pa  deu  ph o es i d pe da ts. D'u e pa t la 
e istallisatio  et le f ittage des pa ti ules les plus fi es o duit à u e di i utio  des 
he i s de diffusio  de l'h d og e, et do  à u e di i utio  de la i ti ue e  tout d ut 

de a tio . D'aut e pa t, la f a tu atio  des pa ti ules les plus g osses sous l'effet des 
o t ai tes a i ues asso i es à l'e pa sio  du at iau lo s de l'h d u atio  
ph o e de d pitatio  pe et de dui e le te ps de a tio  de es pa ti ules au 

delà des p e ie s les d'a so ptio . 

 

Figu e .  : Ci ti ues d'a so ptio  esu es à °C et u e p essio  de  a s 
d’h d og e pou  l'h d u e de ag siu  sa s additif. 

 



 
 

. . . Mg( + % de vanadium 
 

 U  ha tillo  de MgH  o  a e  % . de a adiu  a t  l   fois. Les 
sultats o t t  o pa s à l’ tat i itial de la poud e. La figu e .  o t e l' olutio  de la 

taille des pa ti ules sous l'i flue e du lage. Ap s di  les la poud e p se e toujou s 
u e dist i utio  i odale a e  u  p e ie  i te alle o p is e t e   et  µ  et u  
deu i e e t e  µ  et  µ . O  e a ue a oi s u e l g e aug e tatio  de la 
p opo tio  de pa ti ules i o t i ues. Le ta leau .  su e de a i e ua titati e 
ette olutio . A l' tat i itial, % du olu e de la poud e o espo d au  pa ti ules 
i o t i ues et ap s  les elui- i attei t . %. Le tau  d'a oisse e t est de 

l'o d e de . %. Ce i eau est t s ette e t i f ieu  à la oissa e affi h e pa  la 
poud e de MgH  sa s additif ui est de . %. Les pa ti ules de a adiu  a t es à la 
su fa e des g ai s de MgH  se le t joue  u  ôle p po d a t e  li ita t le ph o e 
de oissa e de es pa ti ules.  

 

Figu e .  : E olutio  de la g a ulo t ie de la poud e de MgH  a e  % . de a adiu  
ap s  les. 

 

Ta leau .  : E olutio  du olu e des pa ti ules i o t i ues de la poud e de MgH  a e  
% . de a adiu . 

 Volu e %  Tau  d’a oisse e t %  
No  - l   - 
Ap s  les .  .  

 

 



 
 

 L’a al se pa  i os ope le t o i ue à ala age de la poud e ap s o age et 
ap s  les a pe is o  seule e t de o fi e  la oissa e des pa ti ules, ais aussi 
de o p e d e l’ olutio  de la o phologie du at iau. La figu e .  à u  g ossisse e t 
de  , pe et de isualise  des istallites o stitua t les pa ti ules de MgH . Leu s 
tailles so t o p ises e t e   et  . Ces aleu s so t p o hes des sultats ue 
B. Delho e a o te u pou  les ha tillo s a e  % de a adiu  et % de Ti-V-C . O  
o se e de ou eau u e su fa e a ost u tu e, fo e pa  les i te a tio s a i ues 
e t e la poud e d’h d u e de ag siu  d’u e pa t et les illes du o eu  et les pa ti ules 
d’additif de l’aut e. Ai si, si o  o pa e su  les figu es . a et .  la poud e a a t et 
ap s lage à u  g ossisse e t de  , il est isi le ue la o phologie i itiale du 

at iau, a a t is e pa  es d fo atio s, dispa ait e ti e e t ap s  les. La 
su fa e e istallise et "effa e" les o ds t a ha ts a a t isti ues de f a tu es. Il est aussi 
i t essa t de ett e e  a a t le ph o e ui s’appa e te à du f ittage et u’o  o se e 
pou  la p e i e fois à t a e s les joi ts de g ai s su  la figu e . d. Les petites pa ti ules 
se le t oales e  e t e elles pou  do e  aissa e à des asse lages plus g a ds, 
pou a t attei d e pa fois lo ale e t des de sit s plus le es.  

 

 
a     



 
 

 
    

 

 
    

Figu e .  : Mo phologie des pa ti ules de MgH  a e  % . de a adiu  ap s o age. 

 



 
 

  
a         

  
    d     

Figu e .  : MgH  + % . de a adiu  a  et  ap s o age,  et d  ap s  les. 

 

Da s le ta leau .  so t su s les sultats issus de la diff a tio  des a o s X 
ap s o age et ap s  le, pou  la o positio  a e   % . de a adiu . Co e pou  
la poud e de MgH  sa s additif, o  o state u’à l’issue du o age, la poud e 

a ost u tu e o po te deu  phases d’h d u e de ag siu , la phase β-MgH  et la 
phase -MgH  sulta t des o t ai tes a i ues i duites au ou s du o age. L’a al se 
des do es a pe is d’esti e  la taille des istallites de β-MgH à   ap s o age et à 

  ap s  le. Co e pou  la poud e de MgH  sa s additif, o  o state u'ap s  
le de d sh d u atio /h d u atio , la phase -MgH  a dispa u. 

 

Ta leau .  : P opo tio  des diff e tes phases p se tes et taille des istallites de la phase 
β-MgH à l’issue du o age et ap s  le d sh d u atio /h d u atio , pou  la 
o positio  MgH  + % . de a adiu  

C le β-MgH %  Mg %  -MgH  %  istallites  
 .  .  .   
 .  .    

 



 
 

E  t aça t les i ti ues d’a so ptio  du at iau, o  s’ape çoit ue lo s du p e ie  
le, la apa it  a i ale est attei te plus apide e t e  p se e de % . de a adiu . 

La figu e .  o t e gale e t ue o t ai e e t à e ui tait o se  pou  le MgH  pu , 
la apa it  de sto kage ap s  les a di i u  pou  u  te ps do , pa  appo t à la 
p e i e a so ptio . Cette du tio  de i ti ue de a tio  s'e pli ue pa  l' olutio  de 
la i ost u tu e, la e istallisatio  et la oales e e des pa ti ules de MgH  a a t 
te da e à dui e les he i s de diffusio  pou  l’h d og e. Cette i te p tatio  peut 
pa aît e su p e a te du fait ue le tau  de oissa e des pa ti ules est ette e t plus 
fai le e  p se e de % . de a adiu  u'a e  le MgH  pu  . % au lieu de . % . 
Bie  ue les deu  poud es p se te t des g a ulo t ies si ilai es, il se le ue le 
ph o e de e istallisatio  / oissa e des pa ti ules soit " as u " da s le as du 
MgH  pu  pa  la p se e i itiale de g osses pa ti ules p se ta t des i ti ues 
d'h d u atio  t s le tes, ta dis ue la poud e o e a e  du a adiu  e o tie d ait 
plus de "g os g ai s assifs" à l'issue du o age, ais plutôt des agglo ats po eu  à 
l'h d og e.  

 

Figu e .  : Ci ti ues d’a so ptio  esu es à °C et u e p essio  de  a s 
d’h d og e pou  l’h d u e de ag siu  a e  % . de a adiu  

 

. . . Mg( + % de vanadium 
 

 De pa  so  utilisatio  da s les se oi s o çus au sei  de CRETA et la essit  de 
ieu  o ait e so  olutio  au ou s des les, le o posite de MgH  a e  % . de 

a adiu  a t  l   fois. Des tests de g a ulo t ie et d’a al se pa  i os opie o t 
t  effe tu s à ,  et  les. L’ tude de ette o positio  est i t essa te aussi pou  

la o p he sio  de l’i flue e de la p opo tio  d’additif.  

 Les sultats p se t s su  la figu e .  et da s le ta leau .  o t e t u’a a t 
lage, o  et ou e u e dist i utio  i odale de pa ti ules et u e i po ta te p opo tio  



 
 

de a opa ti ules. Ap s  les, l’ ha tillo  p se e toujou s ette dist i utio  
i odale ui a a t ise os poud es, ais a e  u e aug e tatio  de la p opo tio  de 

pa ti ules i o t i ues ui passe de . % à . % e  olu e. Cette aug e tatio  
o espo d à u  tau  d’a oisse e t de . %. Si o  o pa e es sultats à eu  de MgH  

+ % de a adiu , fo e est de o state  ue la o positio  a e  % de a adiu  o t e 
u  plus g a d d a is e de oissa e. Ce i peut t e dû e  pa tie au fait ue ette 
o positio  o tie t à l’ tat i itial u e ua tit  l g e e t plus le e de pa ti ules fi es. 

Plus la poud e est fi e plus la te da e à la oales e e des pa ti ules est a plifi e [ ]. E  
o ti ua t le lage jus u’à  les, o  o se e u e o se atio  de la dist i utio  des 

pa ti ules. Le olu e des pa ti ules i o t i ues est . % et le dia t e dia  este 
le e u'au e le. L’ olutio  la plus i po ta te de la dist i utio  des dia t es se 
p oduit e t e le e et le e le, où l’o  passe d’u e poud e i odale à u e poud e 

o odispe se. Toutes les pa ti ules so t o p ises e t e  µ  et  µ , a e  u  dia t e 
dia  de .  µ . O  o se e aussi la dispa itio  des pa ti ules a a t u  dia t e 

sup ieu  à  µ  e ui est p o a le e t p o o u  pa  la d pitatio  de es de i es. 
Ai si e t e l’ tat i itial et le e le, o  a u  tau  d’a oisse e t de % du olu e 
des pa ti ules i o t i ues. 

 

Figu e .  : E olutio  de la g a ulo t ie des poud es de MgH  a e  % . de a adiu . 

 

Ta leau .  : E olutio  du olu e et du dia t e dia  des pa ti ules i o t i ues de 
la poud e de MgH  a e  % de a adiu . 

 Volu e %  Tau  d’a oisse e t 
%  

Dia t e 
dia  µ  

No - l  .  - - 
Ap s  les .  .  .  
Ap s  les .  .  .  
Ap s  les .  .  .  



 
 

 Les photos MEB o fi e t les esu es de g a ulo t ie. A a t lage, la poud e 
a e  % de a adiu  p se te deu  populatio s de pa ti ules, da s le do ai e 

a o t i ue et da s le do ai e i o t i ue. Su  l’i age .  à u  fo t g ossisse e t, 
 , o  a ussi à isualise  les istallites de ette o positio . D’ap s les esti atio s, 

leu  taille est o p ise e t e  et  . Ces aleu s so t e  o o da e a e  les 
e p ie es de DRX e es pa  B. Delho e ui do e t u e taille o e e de  . A 
plus fai le g ossisse e t, les pa ti ules d’h d u e o t des a a t isti ues si ilai es à elles 
des aut es o positio s, et p se te t des t a es de d fo atio s et des a tes 
a a t isti ues des f a tu es i duites lo s du o age fig.  . a et . . Il est i t essa t 

de o state  aussi ue alg  u e e tai e esse la e a e  les aut es poud es au i eau 
de la o phologie, les pa ti ules de et ha tillo  ’o t pas de fissu es su  leu s su fa es. 
Les i ages faites ap s le di i e le o t e t ue la e istallisatio  p e d u e pla e 
i po ta te, a e  l'appa itio  de su fa es lisses atteig a t des di e sio s i o t i ues 
fig. . a et . . Ap s le e le, o  o e e à oi  u  ha ge e t de fo e des 

pa ti ules dû au stade a a  de la e istallisatio  fig. . a . Elles so t o lo gues a e  des 
su fa es lisses e  o t aste a e  leu  g o t ie i itiale su  la uelle o  o ait des st u tu es 
e  palie s o t a t diff e ts i eau  de istallites. Su  la figu e .  o  o state 
l’appa itio  de joi ts de g ai s et de la oales e e ui ’ taie t pas p se ts ap s le 
di i e le. E t e  et  les, e ph o e se pou suit et les pa ti ules 
s’asse le t de plus e  plus pou  fo e  des e tit s de plusieu s dizai es de i o t es 
e  a o d a e  les esu es de g a ulo t ie fig. .  et . d . Su  les i ages MEB, il est 

isi le ue la oales e e p og esse : le ph o e de « fusio  » e t e les pa ti ules est 
plus a a  u'a e  la poud e l e  fois. Ai si o  o se e des pa ti uless de plus e  plus 
de sifi s. Il est i po ta t de soulig e  aussi le fait ue alg  la de sifi atio , l’a a ge e t 
des pa ti ules p se e u e e tai e po osit  ui off e des he i s de diffusio  pou  
l’h d og e.  

 

Figu e .  : MgH  + % . de a adiu    ap s o age. 



 
 

 

  
a         

Figu e .  : MgH  + % . de a adiu  ap s o age. 

  
a         

Figu e .  : MgH  + % . de a adiu  ap s  les. 
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Figu e .  : MgH  + % . de a adiu  a  et  ap s  les et  et d  ap s 
 les. 



 
 

Les sultats issus de la diff a tio  des a o s X so t p se t s da s le ta leau . . 
Co e pou  les aut es o positio s, o  o state la p se e de la phase -MgH  ap s le 

o age a i ue. La p opo tio  appa aît plus fai le ue pou  les aut es ha tillo s 
.  % à o pa e  à , % pou  MgH  pu  et % a e  % de a adiu . La taille des 
istallites de la phase β-MgH  passe de   à  ap s  le d’h d u atio . O  

e a ue aussi la dispa itio  de la phase -MgH  ap s la p e i e h d u atio . 

 

 

Ta leau . : P opo tio  des diff e tes phases p se tes et taille de istallite de la phase β-
MgH  à l’issue du o age, pou  la o positio  MgH  + % . de a adiu  

C le β-MgH %  Mg %  -MgH  %  istallites  
 .  .  .   
 .  .    

 

 L’ tude des i ti ues de a tio  de la o positio  MgH  + % . de a adiu  
o t e u e olutio  t s i po ta te des apa it s de sto kage et de la itesse de a tio  

fig. . . E t e le p e ie  et le di i e le, le tau  d’h d u atio  et la itesse de a tio  
pou  u  te ps do  di i ue t de a i e d asti ue. O  a d jà o stat  ue 
pa all le e t, le olu e des pa ti ules i o t i ues aug e te de %. Cela peut se 
t adui e pa  u e di i utio  des he i s de diffusio  pou  l’h d og e et peut e pli ue  la 

du tio  de apa it . Cette d g adatio  est plus i po ta te e  o pa aiso  de la 
o positio  MgH  + % de a adiu  ui p se te u e aug e tatio  du olu e des 

pa ti ules i o t i ues de seule e t %. Le at iau et ou e p og essi e e t ses 
pe fo a es e t e le i eet le e le, pou  att ape  fi ale e t la ou e i itiale 
d’a a t lage au e le. O  a e a u  ue les asse lages o te us à t a e s la 
oales e e des pa ti ules, alg  la de sifi atio  de l’ ha tillo , se le t poss de  u  
seau de po osit  ui ou e des he i s de diffusio  pou  le gaz. La loi loga ith i ue 

a a t isti ue d’u  ph o e de u l atio - oissa e k.t = -l -α  pou  =  [ ], a 
t  t a e pou  ha u e des  i ti ues fig. . . Cette loi est pa faite e t sui ie jus u’à 

% de la a tio  pou  les les  et . Pa  o t e, il est isi le ue le di i e le 
p se te u  o po te e t t s diff e t, la ou e s’ a ta t du o po te e t li ai e 
d s le d ut de la a tio . Ce ha ge e t de a is e de a tio  e t e le p e ie  et le 
di i e le oï ide a e  u  tau  d'a oisse e t des pa ti ules t s le . 



 
 

 

Figu e .  : Ci ti ues d’a so ptio  esu es à °C et u e p essio  de  a s 
d’h d og e pou  MgH  + % . de a adiu . 

 

Figu e .  : Lois de i ti ues -l -α  t a es pou  MgH  + % . de a adiu . La aleu  
de .  o espo d à % de tau  de a tio . 

 

. . . Mg( + % de Ti-V-Cr 
 

 Les poud es d’h d u e de ag siu  o es a e  l’additif Ti-V-C  so t elles ui 
p se te t la plus g a de p opo tio  de a opa ti ules. D’ap s les tests de g a ulo t ie, 
seule e t % du olu e est o stitu  de pa ti ules i o t i ues à l’issue du o age. 
La figu e .  o t e l’ olutio  du at iau e t e le p e ie  et le di i e le. 
L’aug e tatio  de la p opo tio  des pa ti ules de taille i o t i ue est aussi isi le da s 
e as. Ap s  les, % du olu e de la poud e est o pos  de pa ti ules a a t u  

dia t e o p is e t e  et  µ  ta . . . Cela o espo d à u  tau  d’a oisse e t 



 
 

de .  %, e ui est p es ue  fois plus le  ue elui de l’ ha tillo  a e  % de 
a adiu .  

 

 

Figu e .  : E olutio  de la g a ulo t ie de l'h d u e de ag siu  a e  % . Ti-V-C . 

 

Ta leau .  : E olutio  du olu e des pa ti ules i o t i ues de l'h d u e de ag siu  
a e  % . de Ti-V-C . 

 Volu e %  Tau  d’a oisse e t %  
No - l   - 
Ap s  les .  .  

 

 Ces sultats issus de la g a ulo t ie o t t  o pl t s pa  des i ages o te ues 
a e  MEB. La poud e est o stitu e ap s o age d’u e ultitude de fi es pa ti ules de 
taille su i o i ue et de t s g osses pa ti ules de plusieu s dizai es de i o t es 
p se ta t des o ds e tilig es et des su fa es pla es et lisses fig. . a . E  o se a t le 

at iau à u  g ossisse e t de  , fig. . , o  peut e a ue  des fissu es su  les 
su fa es, ui e  g al so t a se tes da s les o positio s a e  le a adiu . Les effets de 
ha ge ’o t pas pe is u e eilleu e fo alisatio  su  l’ ha tillo , et il ’a pas t  possi le 

de ieu  isualise  les di e sio s app o i ati es des istallites. Les  p e ie s les 
d’h d u atio  o t appo t  les ha ge e ts de o phologie o u s plus haut. Su  les 
figu es .  et . d les pa ti ules so t o stitu es d’agglo ats et leu s fo es 
pol d i ues o t olu es. La o pa aiso  e t e les i ages au g ossisse e t   a a t 

lage fig. .  et ap s  les fig. . d, o t e la fo atio  de ou elles su fa es, 
fo te e t e istallis es, ui so t appa ues sous l’i flue e des les d’h d u atio  
su essifs.  
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Figu e .  : H d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-C  : a  et  o - l ;  et d  
ap s  les. 

 

Des diag a es de diff a tio  des a o s X o t t  e egist s su  des ha tillo s 
ap s o age a i ue et ap s  le de d sh d u atio /h d u atio . Les sultats so t 

su s da s le ta leau . . La taille des istallites de la phase β-MgH est esti e à   
ap s o age et à   ap s u  le. O  o state aussi la dispa itio  de la phase -MgH  

ap s le p e ie  le d’h d u atio .  

 

Ta leau .  : P opo tio  des diff e tes phases p se tes et taille des istallites de la phase 
β-MgH  à l’issue du o age et ap s  le d sh d u atio /h d u atio  pou  la 
o positio  MgH + % . de Ti-V-C  

C le β-MgH %  Mg %  -MgH %  istallites  
 .  .  .   
 .  .    

 

 Les i ti ues d’a so ptio  pou  l’ ha tillo  a e  % de Ti-V-C  so t o t es su  
la figu e . . La pe te de pe fo a e est à app o he  de la o statatio  de 
l’aug e tatio  de . % des pa ti ules e t e  et  µ  et de la fo te e istallisatio  de 
leu s su fa es. Les i ti ues de a tio  so t o pa a les à elles o se es a e  la 
poud e o te a t  . % de V, alo s ue le tau  d’a oisse e t est p es ue  fois plus 

le  a e  % de Ti-V-C  u’a e   . % de V. Il est possi le ue la de sit  de d fauts 



 
 

i ost u tu au  ap s le i e le soit du e o d e de g a deu  pou  les deu  
poud es et pe ette u e diffusio  de l’h d og e si ilai e. Il se ait essai e de 
pou sui e l’ tude de la e istallisatio  et de l’ olutio  de la po osit  au ou s des les 
d’h d u atio /desh d u atio  pou  a outi  à des o lusio s plus app ofo dies. 

 

Figu e .  : Ci ti ue d’a so ptio  de l’h d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-C  

 

. . . Mg( + % de Ti-V-Cr. 
 

 Da s le ut de o p e d e l' olutio  i ost u tu ale de l'h d u e de ag siu  
a e   % de Ti-V-C  de a i e app ofo die, o  a test  la g a ulo t ie du at iau ap s 
le e, le e et le e le. Les sultats de es e p ie es so t epo t s su  la 
figu e . . Cette poud e p se te la plus g a de p opo tio  de pa ti ules a o t i ues 
ap s o age a e   % e  olu e ta . . . L' ha tillo  l   fois a toujou s u e 
dist i utio  i odale, ais ette fois- i la p opo tio  de pa ti ules o p ises e t e  et 

 µ  a aug e t  o sid a le e t. Le olu e de pa ti ules su i o i ues passe de 
.  à .  %, e ui o espo d à u  tau  d'a oisse e t de plus de  %. Au e le, 

la poud e est d jà o odispe se. La totalit  du olu e est o stitu e de pa ti ules de taille 
i o t i ue fo s à pa ti  des a opa ti ules i itiales. Le tau  d’a oisse e t des 

pa ti ules de dia t es de plus d’u  i o t e est de plus de  % pa  appo t à l’ tat 
a a t lage. Au e le la poud e est toujou s o odispe se, ais o  o state ue la 
dist i utio  des dia t es s’affi e et a te da e à o e ge  e s u  i te alle o e , 
e t  autou  d’u e aleu  dia e. E  o pa a t les dia t es dia s des pa ti ules 
i o t i ues au fu  et à esu e des les, o  o se e u e aug e tatio  p og essi e 

e t e le e et le e le. Ai si, ap s  les, le dia t e o e  des pa ti ules 
d’h d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-C  attei t  , et se le t e  fois 
sup ieu  à elui de la o positio  a e  % . de a adiu .  



 
 

 

Figu e .  : E olutio  de la g a ulo t ie de l’h d u e de ag siu  a e  % . Ti-V-C . 

 

Ta leau .  : E olutio  du olu e et du dia t e dia  des pa ti ules i o t i ues de 
l’h d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-C . 

 Volu e %  Tau  
d’a oisse e t %  

Dia t e dia  
µ  

No - l   - - 
Ap s  les .  .  .  
Ap s  les .  .  .  
Ap s  les .  .  .  

 

La i os opie le t o i ue à ala age a t  effe tu e e  o pl e t des tests 
p de ts. Ai si o  a pu a a t ise  la o phologie sp ifi ue de ette o positio  et so  

olutio  au ou s des les d’h d u atio  su essifs.  

Les i ages de la poud e à l'issue du o age le t des su fa es de pa ti ules t s 
diff e tes de elles des o positio s a e  du a adiu . Su  les figu es . a et .  o  
peut e a ue  la fo te p se e de d fauts i ost u tu au  tels ue des fissu es, ui o t 

t  p o o u es pa  les d fo atio s plasti ues du a t la a os th se. Ce ph o e a 
t  isualis  aussi pou  la poud e a e  % de Ti-V-C . Ces sultats e t à oi e ue 

l’additif de Ti-V-C  i duit des d fauts plus i po ta ts ue le a adiu  ou les h d u es de 
a adiu  lo s de l’i de tatio  a e  les pa ti ules d’h d u e de ag siu . Pou  o fi e  

de a i e e tai e ette o se atio , il se ait essai e d’app ofo di  os o aissa es 
su  les p op i t s a i ues de l’alliage Ti-V-C . 



 
 

La poud e h d u e  fois, o e toutes les aut es o positio s, p se te u e 
fo te e istallisatio  a e  des zo es s’appa e ta t à du f ittage fig. . a et . . Les 
i ages o t e t aussi la p se e de deu  i te alles de taille, e  dessous du i o t e 
et au-dessus, e ui est e  oh e e a e  la ua tifi atio  de la dist i utio  de taille 
o te ue pa  la g a ulo t ie. Au e le, o  o state ue la dist i utio  i odale a 
dispa u. Les pa ti ules o t e  ajo it  u e taille de plusieu s dizai es de i o t es et 
poss de t u e st u tu e po euse fig. . a . Ces o jets o t t  fo s pa  la oales e e  
des a opa ti ules. Su  la figu e .  o  peut oi  des joi ts de g ai s ui so t la p eu e de 
l’ tat a a  de oales e e pou  ette o positio . Ai si les tau  i po ta ts 
d’a oisse e t du olu e de pa ti ules i o t i ues pou  l’h d u e de ag siu  a e  

% de Ti-V-C  p o ie e t de la fo te te da e des pa ti ules de taille a o t i ue à 
e istallise  et à s’asse le  pou  fo e  des st u tu es po euses, a os opi ues et 

a i ue e t sta les. La odifi atio  de la o phologie po euse des pa ti ules o ti ue 
à olue  ap s le e le, et au e o  peut o se e  la fo atio  d’u e 

i ost u tu e f a tale, a e  des a au  ie  o ga is s, de taille p o he du i o t e fig. 
.  et . d . 

 

  
a         

Figu e .  : H d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-C  ap s o age. 

 

  
a         

Figu e .  : H d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-C  ap s  les. 
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Figu e .  : H d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-C  : a  et  ap s  les;  et 
d  ap s  les. 

 

Les sultats o te us pa  diff a tio  des a o s X so t p se t s da s le ta leau 
. . Co e p de e t, la poud e d’h d u e de ag siu  est i itiale e t o stitu e 

des phases β-MgH , -MgH  et Mg, et o  o state la dispa itio  de la phase -MgH  ap s le 
p e ie  le. La taille des istallites est esti e à   et à   ap s  le 
d’h d u atio . 

 

Ta leau .  : P opo tio  des diff e tes phases p se tes et taille des istallites de la 
phase β-MgH  à l’issue du o age pou  la o positio  MgH  + % . de Ti-V-C  

C le β-MgH %  Mg %  -MgH %  istallites  
 .  .  .   
 .  .    

 



 
 

 Les i ti ues de a tio  pou  les diff e ts les so t p se t es su  la figu e 
. . Le p e ie  le se le t e plus apide et poss de u  tau  d’a so ptio  plus le . Le 

e le o t e u e d g adatio  assez o s ue te des pe fo a es du at iau. Ce 
ph o e oï ide ie  a e  la oissa e des pa ti ules i o t i ues et la fo te 
e istallisatio  de leu s su fa es ui pou ait li ite  le o e des d fauts pe etta t la 

diffusio  du gaz. Si o  o pa e les sultats a e  eu  de la o positio  o te a t % de Ti-
V-C , o  o state ue la di i utio  des apa it s de sto kage est ette e t plus a u e 
et ue le tau  d’a oisse e t des pa ti ules de taille sup ieu e à  µ  est  fois plus le  

oi  ta leau  .  et . . Ai si il est isi le ue si o  aug e te la ua tit  d’additif de  à 
% . o  o tie t u e plus g a de oissa e des pa ti ules et u  a aisse e t des apa it s 

d’a so ptio  esu es à u  te ps do . Cette te da e a aussi t  o u e da s la 
se tio  . .  pou  le as de l’additif de a adiu .  

 E t e le e  et le e  le, le at iau o t e u e l g e a lio atio  de la 
apa it  du sto kage ui se le o espo d e à la fo atio  des asse lages de plusieu s 

dizai es de i o t es a e  u e po osit  pe etta t la diffusio  de l’h d og e. Cette 
olutio  se pou suit aussi e t e le e et le e le, ais de a i e plus a l e, 

et e à la estau atio  des p op i t s i itiales de la poud e a ost u tu e. O  e a ue 
e ue la itesse de a tio  du e le a t  aug e t e, e ui o t e ue la 

fo e des pa ti ules issues du e le oi  fig. .  et . d  fa o ise la a ti it  du 
at iau. E  t aça t les i ti ues d’a so ptio  de l’ ha tillo  à l’aide de la loi 

loga ith i ue de u l atio - oissa e fig. . , o  o se e u  ha ge e t de pe te 
e t e le p e ie  et le e  le ui i di ue l’a lio atio  de la itesse de a tio . Les 

sultats o t e t ue le ph o e de u l atio - oissa e 'est plus le ph o e 
li ita t e  fi  de a tio  ap s le i e et le i e le. 

 

Figu e .  : Ci ti ues d’a so ptio  de l’h d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-C . 



 
 

 

Figu e .  : Lois de i ti ues e  -l -α de l’h d u e de ag siu  a e  % . de Ti-V-
C . 

. . . Mg( + % de Nb O . 
 

 La o positio  a e  % de N O  a t  test e ap s le e, e et e le. 
Les sultats de g a ulo t ie so t o t s su  la figu e .  et da s le ta leau . . Ap s 

o age, o  et ou e u e pa titio  i odale a e  u  p e ie  i te alle de pa ti ules 
a o t i ues et u  deu i e o stitu  de pa ti ules o p ises e t e  µ  et  µ . 

Ap s le di i e le, o  o se e u e oissa e t s i po ta te du olu e de pa ti ules 
i o t i ues, ui passe de . % à %, e ui o espo d à u  tau  d’a oisse e t de 

.  %. Pa  o t e, e ph o e de oales e e se le s’i te o p e au delà du e 
le. O  o state e u e di i utio  t s sig ifi ati e du olu e de pa ti ules 

i o t i ues, ui d oit de % à %. Le dia t e dia  di i ue aussi, passa t de 
.  µ  ap s o age à .  µ  ap s le e le et à .  µ  ap s le e. Cette 

di i utio  est aise la le e t asso i e à la atu e de l’additif, a  o  ’a pas o se  
u e telle olutio  pou  les aut es o positio s. Il est possi le ue les i te a tio s 

a i ues e t e l’h d u e de ag siu , ui a te da e à oales e  lo s du lage, et le 
N O  soit la aiso  p i ipale de ette d oissa e. E t e le e et le e le, le 

olu e o up  pa  les pa ti ules o p ises e t e  et  µ  te d à aug e te  à ou eau. 
N a oi s, ette poud e est la seule à o se e  u e dist i utio  i odale au e le. 
La p se e des pa ti ules de diff e tes helles pou ait s’a e  i t essa te pou  la 
gestio  des espa es i te -pa ti ulai es. Cet ha tillo  se le off i  u e plus g a de de sit  

assi ue due à la oissa e li it e des pa ti ules et à u e plus fai le po osit  i te e. 



 
 

 

Figu e .  : E olutio  de la g a ulo t ie de l’h d u e de ag siu  a e  % . de N O . 

 

Ta leau  .  : E olutio  du olu e et du dia t e dia  des pa ti ules i o t i ues 
de l’h d u e de ag siu  a e  % . de N O . 

 Volu e %  Tau  
d’a oisse e t %  

Dia t e dia  
µ  

No - l   - - 
Ap s  les .  .  .  
Ap s  les .  .  .  
Ap s  les .  .  .  

 

La o phologie de la poud e a t  tudi e e  i os ope le t o i ue à ala age. 
Les figu es . a et .  p se te t la poud e ap s le o age. La taille des pa ti ules est 
pa tag e e t e deu  i te alles, l’u  de   à  µ  et l’aut e de  µ  à  µ . A fo t 
g ossisse e t, o  peut o state  des a tes e tilig es et e tai es pa ti ules poss de t 
u e g o t ie p a idale. Ap s  les d'h d u atio , les pa ti ules o t e t u e fo te 
e istallisatio  fig. . a et . . O  o se e gale e t l'appa itio  du ph o e de 
oales e e ui est la aiso  p i ipale du fo t tau  d'a oisse e t des pa ti ules, ua tifi  

pa  les esu es de g a ulo t ie. E t e le e et le e le, alg  la di i utio  du 
olu e de pa ti ules o p ises e t e  µ  et  µ , la o phologie de la poud e se le 

su i  des t a sfo atio s assez o s ue tes. Su  les figu es . a et .  o  peut oi  
ue la fo e des pa ti ules est de e ue f a tale a e  la p se e d’u e po osit  aissa te. 

O  o state la dispa itio  des pa ti ules de g a de taille a e  des g o t ies pol d i ues 
ui taie t e o e isi les ap s le di i e le. Ce ph o e oï ide a e  la di i utio  

de la li ite sup ieu e des dia t es, ui est de l’o d e de  µ  oi  figu e . . La taille 
a i ale des pa ti ules ta t  µ , o  peut e  d dui e ue les plus g osses o t su i à la 

fois u  ph o e de d pitatio  et de oales e e, pou  a outi  au  agglo ats 



 
 

o se s fig. . a . Au e le, l’ olutio  se le o ti ue . Su  les i ages .  et 
. d o  o se e la e fo e de pa ti ules ue pou  l’h d u e de ag siu  a e  % 

de Ti-V-C  au e le. N a oi s, la po osit  et la taille a i ale des pa ti ules 
se le t oi d es.  

  
a         

Figu e .  : H d u e de ag siu  a e  % . de N O  ap s o age. 

 

  
a         

Figu e . : H d u e de ag siu  a e  % . de N O  ap s  les. 

 

  
a        



 
 

  
   d     

Figu e .  : H d u e de ag siu  a e  % de N O  : a  et  ap s  les;  et d  
ap s  les. 

 

O  a effe tu  des tests de diff a tio  des a o s X u i ue e t su  u  ha tillo  
ap s  le d’h d u atio . Les sultats so t p se t s da s le ta leau . . Co e pou  
toutes les aut es o positio s, la phase -MgH ’est plus p se te à l’issue du p e ie  

le. La taille des istallites, esti e à  , est du e o d e de g a deu  ue elle 
des aut es o positio s. 

 

Ta leau .  : P opo tio  des diff e tes phases p se tes et taille des istallites de la 
phase β-MgH ap s  le desh d u atio /h d u atio , pou  la o positio  MgH + % . 
de N O  

C le β-MgH %  Mg %  -MgH %  istallites  
 - - - - 
 .  .    

 

 Les ha ge e ts i ost u tu au  o u s p de e t o t p o a le e t u e 
i flue e su  les i ti ues de a tio  du at iau. Su  la figu e .  so t t a es les 

itesses de a tio  pou  les les , ,  et . La p e i e a so ptio  est de loi  elle 
ui o t e la i ti ue la plus apide et la apa it  de sto kage la plus le e. Co e pou  

les aut es o positio s a e  additifs, le e le p se te u e fo te d g adatio  des 
pe fo a es. La apa it  de sto kage a di i u  de a i e d asti ue. Ce ph o e 
appa ait au e stade ue l’a oisse e t sig ifi atif des pa ti ules de di e sio s 

i o t i ues et la e istallisatio  des su fa es l s pa  les tests de g a ulo t ie et la 
i os opie. Au e le, o  o state u e du tio  de la itesse de a tio , a e  
a oi s u e aug e tatio  de la apa it  de sto kage ui att ape la ou e i itiale e  fi  

de a tio . La p opo tio  de pa ti ules de g a de taille ui a di i u  se si le e t oi  
ta . .  et la o phologie des pa ti ules ou elle e t fo es pa se es de po es, 



 
 

fa o ise t la diffusio  du gaz. Ai si o  et ou e le e p o essus ue pou  le e et le 
e le de la poud e a e  % de Ti-V-C  et le e le de la poud e a e  % de 

a adiu . E  olua t pa  l’i te diai e de la e istallisatio  et du f ittage, les 
asse lages de pa ti ules de ie e t des at i es po euses ui pe ette t au  at iau  
de et ou e  leu s pe fo a es i itiales. Le e le pou  l’h d u e de ag siu  a e  

% de N O  oï ide a e  u e l g e aug e tatio  du olu e des pa ti ules de plus de  
µ  ui se le affe te  la itesse de a tio  e  la ale tissa t. Su  la figu e .  so t 
p se t s les i ti ues de a tio  d’a so ptio  pou  le ie  , i e , i e et i e le, 
à l’aide de la loi de u l atio  oissa e – l -α . Cette loi se le adapt e pou  
l’a so ptio  ,  et  jus u’à  % de la a tio . Da s le as du i e le, o  o state 
u  ha ge e t de loi à pa ti  de  % de la a tio . 

 

Figu e .  : Ci ti ues d’a so ptio  de l’h d u e de ag siu  a e  % . de N O . 

 

Figu e .  : Lois de i ti ue e  -l -α  de l’h d u e de ag siu  a e  % . de 
N O . 



 
 

. .  Comparaison de la croissance des particules. )nfluence de la 
température. 

 

 Da s le ut de o p e d e les fa teu s i flue ça t la oissa e et la e istallisatio  
des pa ti ules, des e uits à °C o t t  p ati u s du a t u e p iode de  heu es, ette 
du e o espo da t au te ps essai e à effe tue   les d'h d u atio  da s ot e 
appa eil de Sie e t. Le hoi  de la poud e a t  po t  su  la o positio  o te a t  % de Ti-
V-C  e  aiso  de l' olutio  apide da sa g a ulo t ie e s u e dist i utio  o odispe se 

oi  . . Deu  ha tillo s de ette e o positio  o t t  t ait s à °C, le p e ie  
sous ide p i ai e et le deu i e sous u e p essio  d’h d og e de  a s. Les 
g a ulo t ies esu es ap s t aite e t so t p se t es su  la figu e . . La poud e 
a a t su i le t aite e t the i ue sous ide o se e le e olu e de a opa ti ules 

u'à l' tat i itial ap s o age, soit e i o  % oi  ta . . . . O  e a ue a oi s 
u  affi e e t de l’i te alle de dist i utio  des a opa ti ules, passa t de .  -  µ  
a a t t aite e t, à . - .  µ  ap s t aite e t. Ce i est dû au fait ue le at iau a 
d so  l’h d og e au ou s du t aite e t sous ide et ue la t a sfo atio  de MgH  e s 
Mg s'a o pag e d'u e du tio  du olu e de la aille. Le deu i e ha tillo , t ait  à 
u e p essio  de  a s, o t e toujou s u e pa titio  i odale p o he de la 
g a ulo t ie i itiale, ais le olu e de i opa ti ules a aug e t  de  à  %. Cette 
aug e tatio  pou ait p o a le e t p o e i  e  pa tie de l’h d u atio  de pa ti ules de 
Mg siduel ou de elles de l’additif. Toutefois, ette olutio  este t s fai le au ega d de 
elle o se e ap s  les d'h d u atio , et la o pa aiso  de la g a ulo t ie des lots 

a a t t  t ait s the i ue e t a e  la poud e l e  fois du a t h d o t e 
lai e e t ue la te p atu e ’est pas le " oteu " des t a sfo atio s o se es lo s des 

les d’h d u atio  et ue l’agglo atio  des pa ti ules est di e te e t o l e à u  
a is e de e istallisatio  d a i ue se p oduisa t au ou s des a tio s 

d'h d u atio  et/ou de d sh d u atio . 

 Le ta leau .  apitule les p opo tio s olu i ues o up es pa  les pa ti ules 
i o t i ues pou  toutes les o positio s ap s le e le, ai si ue l’a oisse e t 

pa  appo t au  poud es o  l es. Tous les ha tillo s o t u aug e te  la pa t des 
pa ti ules i o t i ues da s leu  olu e. L’h d u e de ag siu  pu  a la plus g a de 
p opo tio  de pa ti ules i o t i ues ai si ue le plus fo t tau  d’a oisse e t ap s  

les. D’u  aut e ot  la e istallisatio  et la oales e e des pa ti ules est plus p o o e 
lo s u’o  aug e te la ua tit  d’additif, uel u’il soit a adiu  ou Ti-V-C . La plus 
g a de ua tit  de pa ti ules i o t i ues o se e pou  l’h d u e de ag siu  pu  
pou ait s’e pli ue  a e  le fait u’e  p se e d’additifs, les joi ts de g ai s so t pi g s pa  
les pa ti ules fi es d’additifs, dispe s es à la su fa e des g ai s de MgH  pi geage )e e , 
[ ] . E  th o ie le pi geage de t pe )e e  est d’auta t plus i po ta t ue la de sit  de 
pa ti ules d’additifs est plus le e. Da s le as de os at iau , o  o state au o t ai e 
u e plus g a de oissa e lo s ue la ua tit  d’additif est dou l e. O  passe de  à % 



 
 

pou  le a adiu  et de  à .  % pou  le Ti-V-C . Cepe da t, il est i po ta t de ote  
ue le ph o e de e istallisatio  et de oales e e est plus apide a e  le Ti-V-C  
u’a e  le a adiu . Cette diff e e peut t e att i u e au  p op i t s a i ues de 

l’alliage Ti-V-C , do t la du et  est sup ieu e à elle du a adiu  [ ], [ ]. E  o s ue e, 
du a t le o age a i ue, les pa ti ules de Ti-V-C - plus a asi es ue elles de 

a adiu  - pou aie t i dui e u e de sit  de d fauts st u tu au  et i ost u tu au  plus 
le e au sei  du at iau, et fa o ise  ai si la e istallisatio  d a i ue des pa ti ules 

d’h d u e de ag siu . Ai si, lo s des les d’h d u atio /desh d u atio , deu  
ph o es e t e t e  o p titio  : le a is e de pi geage des joi ts de g ai s pa  les 
pa ti ules d’additif, et la e istallisatio  d a i ue fa o is e pa  u e fo te de sit  de 
d fauts, es deu  ph o es ta t a plifi s pa  l’aug e tatio  de la p opo tio  d’additif.  

 

 

Figu e . : G a ulo t ie de MgH  +  % de Ti-V-C  à l’issue du o age, ap s  les, 
ap s h de t aite e t the i ue à °C sous ide d a i ue  et ap s h de 

t aite e t the i ue à °C sous  a s d'h d og e 

 

Ta le .  : Pou e tages olu i ues de a opa ti ules pou  la poud e o te a t  % de 
Ti-V-C  e  fo tio  des les et du t aite e t the i ue. 

 Ap s o age Ap s  les 
h  

h à °C 
sous ide 

h à °C 
 a s 

Volu e %  .  .  .  .  
 



 
 

Ta leau .  : Co pa aiso  du pou e tage olu i ue de pa ti ules i o t i ues pou  
les diff e tes o positio s ap s  les. 

Additif Sa s  % V  %  V  % Ti-V-C   % Ti-V-C   % N O  
Volu e %  .  .  .  .  .  .  
A oisse e t %  .  .  .  .  .  .  
 Le ph o e de oales e e/f ittage, o se  pou  les diff e tes poud es 
d’h d u e de ag siu / ag siu  ’a, à ot e o aissa e, ja ais t  epo t  
aupa a a t à des te p atu es aussi asses ue elles des a tio s d’a so ptio  ou 
d so ptio . N a oi s, il e de ait pas t e a o d  u i ue e t sous le p is e de la 
the i ue. Selo  la th o ie du f ittage [ ], la p essio  à l’i t ieu  d’u  solide est gie pa  
la loi de Lapla e : = +        

où sg est la te sio  supe fi ielle solide-gaz, Pi p essio  à l’i t ieu  du g ai ,  la p essio  
de apeu  et  le a o  du g ai . Ai si plus la taille du g ai  est petite, plus les fo es de 
o p essio  so t le es. D’ap s les h poth ses e so t les o t ai tes ui so t à l’o igi e 

du d pla e e t de ati e da s u  o pa t g a ulai e et la diffusio  de la ati e 
o t ôle la oissa e des po ts e t e les pa ti ules. La de sit  du flu  de ati e j 

ali e ta t le po t peut s’e p i e  e  fo tio  du g adie t de la o t ai te a i ue σ 
e t e les diff e tes pa ties du s st e [ ], [ ], [ ] :  = −         

O  e a ue ue le g adie t ta t u e diff e e di is e pa  u e lo gueu , il aug e te si 
les dista es da s le s st e so t fai les. L’i te sit  de la o t ai te s’a e tue lo s ue la 
taille des pa ti ules d oit. O  peut e  d dui e ue le flu  se a plus o s ue t si les g ai s 
so t plus petits. Plusieu s tudes e p i e tales o t d jà soulig  l’i po ta e de la 
g a ulo t ie de la poud e o pa t e pou  l’ olutio  i ost u tu ale et le f ittage [ ], 
[ ]. Les tailles a o t i ues des pa ti ules et la a ost u tu atio  so t fa o a les au  
ph o es de oissa e. Da s le as de os ha tillo s, la g a de p opo tio  de 

a opa ti ules o stitu es de istallites a o t i ues est u  fa teu  de p e ie  o d e 
pou  le f ittage et la fo atio  d’agglo ats ue l’o  o se e. L’e pa sio  olu i ue 
i po ta te ue le at iau su it lo s de la t a sfo atio  istallog aphi ue e t e Mg et 
MgH  du a t la a tio  d’a so ptio  peut p o o ue  des o t ai tes lo ales e t e des 
agglo ats de pa ti ules. Les tudes e es su  des ou hes i es d’h d u e le t 
des o t ai tes e t e l’h d u e et le su st at de l’o d e plusieu s e tai es de MPa, oi e 
des GPa [ ]. A l’i t ieu  d’u  olu e l e tai e de l’ ha tillo  de poud e o pa t e, 
les liaiso s a i ues e t e les pa ti ules e so t pas o pa a les à elles d’u e ou he 

i e su  u  su st at. N a oi s, les effo ts li s à l’e pa sio  et à la li itatio  des deg s 
de li e t  e so t pas gligea les.  



 
 

. .  Evolution de la transition de phase Mg( /Mg 
 

 Lo s de la p e i e d so ptio  de l’h d og e de os at iau , plusieu s fa teu s 
i ost u tu au , st u tu au  ou atal ti ues peu e t joue  u  ôle i po ta t. De plus, a e  

le o e de les, l’i pa t de es diff e ts fa teu s peut olue . Da s le ut d’ide tifie  
la o t i utio  des diff e ts « a teu s » de la a tio , o  a tudi  ha ue lot de poud e 
pa  A al se The i ue Diff e tielle DSC  oupl e à u e A al se The i ue G a i t i ue 
ATG , à l’e eptio  de elle o te a t du N O .  

 Su  la figu e .  o  peut oi  les sultats o te us pou  la poud e o te a t  . % 
de a adiu . Les ou es esu es ap s o age et ap s  les so t o pa es afi  
de sui e l’ olutio  de leu  o po te e t. Le p e ie  pi  de fai le i te sit  o se  à  
°C su  la ou e ap s o age o espo d p o a le e t à la d so ptio  de l'h d og e de 
l'additif de a adiu : VH  se t a sfo e e  V. La pe te de asse o se e à pa ti  de °C 
et de a i e plus p o o e e t e °C et °C, ’est pas o l e à u e t a sitio  
the od a i ue. Nous l'att i uo s à la d so ptio  de l'h d og e pi g  da s les d fauts 
st u tu au  ou i ost u tu au  g s lo s du o age. Autou  de °C u e t a sitio  de 
phase se p oduit, sa s t e li e à u  d gage e t d’u e ua tit  de gaz o s ue te. D jà 
o se e e  DSC e  p se e de la phase -MgH , elle a t  asso i e à la t a sitio  de la 
phase -MgH  e s la phase β-MgH [ - ]. A pa ti  de °C, u e se o de t a sitio  
e dothe i ue appa aît, ette fois o o ita te à u e pe te de asse i po ta te et 
asso i e à la d so ptio  de la phase β-MgH . Ap s  les d’h d u atio , la de sit  de 
d fauts st u tu au  ta t ie  plus fai le, et la phase -MgH  ’ ta t plus p se te au delà 
du e  le, au u e pe te de asse ’est o se e a a t °C. U e t a sitio  u i ue est 
o se e à pa ti  de °C. Cette t a sitio  oï ide a e  la pe te de asse et o espo d à 
la d so ptio  de la phase β-MgH , ui d ute ai si à u e te p atu e i f ieu e à elle du 

ie   le.  

 

Figu e .  : Cou es de DSC t aits o ti us  et d'ATG t aits poi till s  esu es e  
d so ptio  pou  l’ ha tillo  o te a t  . % de a adiu  : e  e t ap s o age, e  ose 

ap s  les. 
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La figu e .  o pa e les sultats de l’ ha tillo  a e   % . de Ti-V-C  ap s 
o age et ap s  les. Autou  de - °C o  o state u e t a sitio  de fai le i te sit , 

p o a le e t asso i e à la d sh d u atio  de l’additif. Ap s °C, la phase -MgH   
o e e à d so  l’h d og e. A °C la poud e ui a t  h d u e  fois o e e à 

li e  l’h d og e.  

 E  aug e ta t la ua tit  d’additif de  . % à  . % de Ti-V-C  o  peut oi  su  la 
figu e .  ue la t a sitio  de phase de l’additif h d u  de ie t plus isi le. Ai si à °C 
l’h d u e de a adiu  se t a sfo e e  a adiu  et H , et à °C o  peut suppose  ue 
’est l’h d u e de l'alliage Ti-V-C  ui d so e l’h d og e. I i aussi o  oit ue l’h d og e 
uitte d’a o d les d fauts st u tu au  et i ost u tu au  i duits lo s du o age et au-delà 

de °C su ie t la t a sfo atio  de β-MgH  e s Mg + H . La d so ptio  pou  
l’ ha tillo  a a t t  h d u /d sh d u   fois o espo d au pi  de te p atu e situ  
autou  de °C.  

 

Figu e .  : Cou es de DSC t aits o ti us  et d'ATG t aits poi till s  esu es e  
d so ptio  pou  l’ ha tillo  o te a t  . % de Ti-V-C  : e  e t – ap s o age, e  ose - 

ap s  les. 
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Figu e .  : Cou es de DSC t aits o ti us  et d'ATG t aits poi till s  esu es e  
d so ptio  pou  l’ ha tillo  o te a t  . % de Ti-V-C  : e  ose ap s o age, e  oi  

ap s  les. 

 

 Si o  o pa e u e de os poud es ap s o age a e  u  ha tillo  de ag siu  
la o  pa  d fo atio  plasti ue s e ECAP, E ual Cha el A gula  P o essi g  et 

e suite h d u , o  o state des si ilitudes da s le o po te e t, p o o u es pa  les 
d fauts ui o t t  i duits. Su  la figu e .  o  peut oi  ue pou  les deu  at iau , la 
pe te de asse o e e a a t la te p atu e de d so ptio  de la phase β. Pou  
l' ha tillo  la o  pa  ECAP, la pe te de asse o e e à pa ti  de °C a e  u e 
a l atio  à °C. Cette d a i ue de la d so ptio  peut t e e pli u e pa  la de sit  
assez le e de a les ou d'aut es d fauts au sei  des pa ti ules, ui so t g s pa  
l'appli atio  de o t ai tes a i ues o sid a les [ ]. Ce ph o e joue u  ôle 
i po ta t da s la tasta ilit  de l'ato e d'h d og e et p e d fi  à °C, lo s ue d ute 
la e istallisatio  des pa ti ules de ag siu .  

 La figu e .  illust e la diff e e e t e les p o essus de d so ptio , selo  ue  les 
ha tillo s o t t  d fo s plasti ue e t lo s du o age ou u'ils 'o t pas su i de 

o t ai tes a i ues. Le at iau ui 'a pas t  d fo  a i ue e t e p se te 
au u e pe te de asse a a t la d o positio  de la phase β-MgH  ui 'appa ait u'au delà 
de °C. Au o t ai e, et e ap s  les d’h d u atio  et u e e istallisatio  
i po ta te des pa ti ules, l’ ha tillo  a ost u tu  p se te u e d so ptio  i po ta te 
d'h d og e e t e °C et °C, et la phase β-MgH o e e à se d o pose  d s 

°C. D’ap s Fata  et al. [ ] l’aug e tatio  du te ps de o age et la du tio  de la 
taille des pa ti ules est la aiso  p i ipale de la aisse de la te p atu e de d so ptio . R.A. 
Va i  et al. [ ] o fi e t ette d pe da e de la taille des pa ti ules et istallites, tout e  

etta t e  a a t u  aut e fa teu  i po ta t da s le as de la p e i e d so ptio  ap s 
o age a i ue ui se disti gue pa  u e li atio  de l’h d og e et u e t a sitio  de 
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phase à plus asse te p atu e. D’ap s ette tude ’est la phase -MgH  ui est 
espo sa le e  g a de pa tie de la du tio  de la te p atu e de d so ptio . Ap s le 

p e ie  le d’h d u atio  et la dispa itio  de ette phase, le pa a t e do i a t de ie t 
la taille des pa ti ules et des istallites. 

 

Figu e .  : Co pa aiso  e t e l’ ha tillo  o te a t  . % de Ti-V-C  ap s o age e  
ouge  et u  ha tillo  de ag siu  a a t t  h d u  ap s u  t aite e t de 

d fo atio  plasti ue s e e  leu . 

 

Figu e .  : Co pa aiso  e t e l' ha tillo  MgH  + % de Ti-V-C  ap s  les 
d’h d u atio  et u e poud e de MgH 'a a t su i i o age i au u  aut e t aite e t SPD. 
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. .  Evolution de la surface des pastilles 
 

 Des pastilles de   de dia t e o t t  p pa es pou  tudie  l’ olutio  de la 
o phologie de su fa e ap s le o pa tage de la poud e et ap s  les d’h d u atio . 

Les o positio s a e  a adiu  et Ti-V-C  o t t  o pa t es a e  u e p essio  de 
 to / ² pou  o te i  la de sit  de  g/  ui est elle des o posites utilis s da s les 
se oi s. La poud e o te a t l’additif de N O  ’a pas t  test e a  elle a t  eçue 

ta di e e t.  

 Su  la figu e .  o  peut oi  les sultats issus du test de p ofilo t ie pou  
l’ ha tillo  a e   . % de a adiu . La su fa e de la pastille o se e di e te e t ap s 
le o pa tage po te les t a es du elief du pisto  de la pastilleuse. Ces a ues 

i o t i ues so t pa all les et fa ile e t disti gua les. Ap s  les d’h d u atio  o  
o se e u e l g e te da e à la dispa itio  des t a es de o pa tage a e  l’appa itio  
d’u  p ofil plus o t ast , p se ta t des e d oits plus le s sui is pa  des at es. 
N a oi s, le elief a a t isti ue issu de la fa i atio  de la pastille est e o e ie  

isi le.  

 Les p ofils su  les pastilles a e   . % de a adiu  so t ep se t s su  la figu e 
. . Co e pou  l’ ha tillo  a e   . % de a adiu , o  o state u'ap s o pa tage 

la su fa e o po te les es t a es a a t isti ues. L’h d u atio  p t e de 
l’ ha tillo  se le att ue  i i aussi les a ues du pisto . O  e a ue la fo atio  de 

at es à ot s des tes plus le s.  

 
a  à l’issue de la o pa tio   

 

 
 ap s  les 

 
Figu e .  : E olutio  de la su fa e de la pastille o te a t  . % de a adiu . 



 
 

 

 
a  A l’issue de la o pa tio  

 

 
 Ap s  les 

 
Figu e .  : E olutio  de la su fa e de la pastille o te a t  . % de a adiu . 

 

La o positio  a e   % . de Ti-V-C  p se te les es t a es de o pa tage su  
la su fa e i itiale fig. . . Les o d es de g a deu  de la ugosit  o e e Ra et de la 
ugosit  a i ale Rz so t si ilai es à eu  des ha tillo s a e  du a adiu . E  e a he 

ap s l’h d u atio  o  e a ue u  p ofil t s diff e t. La su fa e de la pastille a su i u e 
est u tu atio  assez i po ta te. O  o se e l’appa itio  de plateau  assez le s sa s 

t a es des otifs issus du o pa tage. Des at es eau oup plus p o o s se so t 
fo s e  aug e ta t o sid a le e t la ugosit  a ith ti ue et la ugosit  a i ale.  

L’ ha tillo  a e   . % de Ti-V-C  poss de la e o phologie ue les aut es 
o positio s ap s le o pa tage fig. . . L’ olutio  de la su fa e ap s les h d u atio s 

su essi es se app o he de elle du at iau a e   . % de Ti-V-C . Le p ofil est t s 
ugueu  a e  u e alte a e d’ l atio  de ati es e tou es pa  des zo es de at es. 

La ugosit  est e o e plus le e ue elle o stat e pou  l’ ha tillo  a e   . % de Ti-V-
C . L’aug e tatio  de la ua tit  de Ti-V-C  se le fa o ise  e ph o e de 
est u tu atio  de la su fa e. Cette o se atio  est appu e pa  les sultats o te us e  

g a ulo t ie et e  i os opie, es deu  a al ses i di ua t u  d a is e assez 
i po ta t d’agglo atio  et de f ittage des pa ti ules, i duisa t des po osit s au sei  du 

at iau. 
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Figu e .  : E olutio  de la su fa e de la pastille o te a t  % .  de Ti-V-C . 
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Figu e .  : E olutio  de la su fa e de la pastille o te a t  % . de Ti-V-C . 



 
 

. .  Conclusion 
 

Da s ette tude de la i ost u tu e de l'h d u e de ag siu , la o  pa  
o age a i ue, ous a o s essa  d'ide tifie  l'i pa t de l'additif su  l’ olutio  de 

ette de i e lo s des les d'a so ptio -d so ptio .  

Les sultats de la g a ulo t ie et de la i os opie le t o i ue à ala age o t 
o t  ue toutes les o positio s poss de t à l'issue du o age u e dist i utio  

i odale a e  u e populatio  de pa ti ules o p ises e t e   et  µ  d'u e pa t, et 
u e populatio  o p ise e t e  µ  et  µ  d’aut e pa t. O  a o stat  ue la 
p opo tio  de pa ti ules a o t i ues a ie a e  l’additif. Ai si les ha tillo s a e  Ti-V-
C  et N O  o t la plus g a de ua tit  de pa ti ules fi es. Les o posites a e  Ti-V-C  
p se te t u e su fa e de pa ti ules po ta t des t a es de d fo atio s i po ta tes issues 
des o ta ts a i ues a e  l’additif. Cette o se atio  se a o fi e au hapit e  pa  
les do es su  les p op i t s a i ues de et alliage, ette e t sup ieu es à elles de 

ag siu  ou l’h d u e de ag siu . L’aug e tatio  de la p opo tio  d’additif, 
i d pe da e t de sa atu e, fa o ise la a ost u tu atio  et l'affi e e t de la poud e.  

L’ tude de la g a ulo t ie et de la o phologie des pa ti ules e  fo tio  des 
les d’h d u atio  a is e  a a t u e fo te e istallisatio  de l’h d u e de ag siu  

d s les p e ie s les ai si u’u e agglo atio  des pa ti ules due au ph o e de 
f ittage. La o positio  a e   . % de Ti-V-C  o t e le plus g a d tau  d’a oisse e t 
des agglo ats i o t i ues et d s le e le p se te u e dist i utio  des 
dia t es des pa ti ules o p ise e t e  µ  et  µ  a e  u e g a de po osit  i te e. 
Les ha tillo s a e  l’additif de a adiu  se le t li ite  es ph o es plus 
effi a e e t e t e le e et e le. N a oi s, ap s  les d’h d u atio , o  
o state ue le MgH  a e   . % de a adiu  o e ge e s la e olutio  
i ost u tu ale ue la poud e o te a t  . % de Ti-V-C , ais a e  des agglo ats de 

taille plus petite. Qua t à la o positio  a e  N O , le tau  d'a oisse e t est t s fo t 
jus u'au e le, ais ette poud e appa ait e suite la plus sta le.  

Ce t a ail ous a pe is d'ide tifie  deu  ph o es e  o p titio  lo s des les 
d'h d u atio /desh d u atio : la e istallisatio  d a i ue fa o is e pa  la de sit  de 
d fauts i duits lo s du o age a i ue et le a is e de pi geage des joi ts de g ai s 
pa  les pa ti ules d'additifs. Le p e ie  a is e do i e e ti e e t l' olutio  

i ost u tu ale de l'h d u e de ag siu  sa s additif ta dis ue le deu i e te d à la 
f ei e  pou  les ha tillo s o- o s a e  V, Ti-V-C  ou N O . Les deu  p o essus so t 
sti ul s pa  l'aug e tatio  de la p opo tio  d'additif.  

D’ap s os o se atio s la fo te e istallisatio  et le ph o e de f ittage e t e 
les pa ti ules se le i dui e u e aisse de apa it  de sto kage pou  tous les ha tillo s 
o- o s a e  des additifs lo s des p e ie s  les. Cette aisse se le o l e à 



 
 

l’aug e tatio  de la ua tit  d’additif de  % . à  % . et au tau  d’a oisse e t des 
agglo ats et peut s’e pli ue  pa  la est u tu atio  et la o ga isatio  des he i s de 
diffusio  de l’h d og e. E t e le i e et le i e le, o  est t oi  d’u  etou  
p og essif e s les aleu s i itiales de la apa it  de sto kage de l’h d og e, oï ida t a e  
la fo atio  d’u e i ost u tu e o stitu e d’u e g a de ua tit  d’agglo ats de 
plusieu s dizai es de i o t es poss da t u e po osit  le e.  

Afi  de ieu  o p e d e et de ieu  o t ôle  les ha ge e ts i ost u tu au , 
il est essai e de pou sui e et d'app ofo di  ette tude e  di e tio  de la a tio  
d’i te fa e e t e les additifs et l’h d u e de ag siu , des p op i t s a i ues des 
additifs utilis s lo s du o age, de la de sit  de d fauts i duits et de la d a i ue de 
e istallisatio  e  fo tio  des les d’h d u atio  et des d fauts p se ts.  
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Chapitre  : Quantification des contraintes 
exercées par l’hydrure de magnésium 

 

  



 
 

 

  



 
 

La t a sfo atio  de phase ui se p oduit da s les tau  du a t l’a so ptio  de 
l’h d og e g e d’i po ta tes o t ai tes a i ues au sei  du at iau [ - ].E  
fo tio  de la atu e du tal, la o t ai te i te e peut attei d e plusieu s GPa. Plusieu s 

tudes o t t  e es pou  ide tifie  le o po te e t a i ue de diff e ts s st es 
tal-h d u e, tels ue N -H, Pd-H, Y-H [ - ]. Les o t ai tes i duites pe da t l’h d u atio  

so t dues au ha ge e t du olu e de la aille istallog aphi ue. Ap s d so ptio  de 
l’h d og e, et si la a tio  est e si le, o  et ou e les pa a t es de aille i itiau . A 
l’ helle a os opi ue, et da s le as de la poud e d’h d u e o pa t e, e ph o e 
d’e pa sio - o t a tio  s’a o pag e de ha ge e ts i ost u tu au  p o o ua t u  
go fle e t i e si le du at iau.  

Deu  t pes de o po te e t a i ue o t t  o se s pou  les h d u es 
talli ues se p se ta t à l' tat g a ulai e. Le p e ie  o e e les h d u es des tau  

de t a sitio  ou leu s alliages tels : Ti, V, Ti-V-C , FeTi, LaNi  et . [ - ]. Du a t les les 
d’h d u atio /desh d u atio  la i ost u tu e i itiale su it des ha ge e ts i po ta ts. 
La t a sfo atio  istallog aphi ue i duit des o t ai tes i te es telles ue la li ite de la 
uptu e du at iau est attei te, e ui e t ai e la du tio  de la taille des pa ti ules 
ph o e de d pitatio . Cette du tio  de la taille a a t isti ue des pa ti ules 

e à u e de sifi atio  de la poud e da s e tai es pa ties du ipie t la o te a t as 
des se oi s . Da s le as des h d u es de tau  de t a sitio , ’est p is e t e 

a is e ui est espo sa le du go fle e t i e si le. Le se o d t pe de 
o po te e t a i ue est elui o se  a e  l’h d u e de ag siu  a ti  pa  
o age a i ue. Lo s du ha ge e t de phase e  a so ptio  ou e  d so ptio , u e 

e istallisatio  t s i po ta te de la poud e d’h d u e de ag siu  appa ait. La 
oissa e istalli e fa o ise la oales e e des pa ti ules du a t le ha ge e t de phase. 

Pa all le e t, le a a ge e t de la i ost u tu e g e u e plus g a de po osit . Da s 
le ut de esu e  l’e pa sio  de os at iau  o posites à ase d’h d u e de ag siu  
et de ua tifie  les o t ai tes ue le go fle e t i e si le peut i dui e, o  a o çu u  
dispositif de dilato t ie pe etta t de alise  les a tio s d’a so ptio  / d so ptio  i -
situ. Afi  de ieu  o p e d e le o po te e t a i ue des ha tillo s d’h d u e de 

ag siu , o  a gale e t a a t is  les p op i t s a i ues pa  des esu es telles 
ue le odule de You g et la du et . 

. . Dilatométrie 
 

. . . Principe de fonctionnement 
 

Le dispositif de dilato t ie est o pos  d’u  po te- ha tillo  li d i ue à usage 
u i ue e  a ie  L et d’u  apteu  de d pla e e t de t pe LVDT Li ea  Va ia le 
Diffe e tial T a sfo e . Les po te- ha tillo s utilis s e  d ut de th se poss de t u  
dia t e i te e de .   et u  dia t e e te e de  , soit u e paisseu  de pa oi 



 
 

de ,  . Afi  d’o te i  u e plus g a de se si ilit  au  solli itatio s a i ues du a t 
les les d’a so ptio /d so ptio , u  se o d t pe de po te- ha tillo s - à pa oi i e 

,   - à t  adopt  dia t es .  / .  . Su  la figu e .  est ep se t  le 
s h a de l’e p ie e de dilato t ie. Les ha tillo s utilis s so t des dis ues de poud e 
o pa t e de   de dia t e et   d’ paisseu . L’ ha tillo  est situ  au e t e du 

po te- ha tillo , fi  da s la di e tio  a iale pa  des pi es li d i ues e  INVAR®. Ces 
pi es o po te t u  passage pou  positio e  les the o ouples essai es d’u  ôt  
pou  la gulatio  the i ue de l’e p ie e et de l’aut e pou  sui e la te p atu e de 
l’ ha tillo  lo s des les d’h d u atio /d sh d u atio . Les pi es li d i ues so t aussi 
o çues a e  u  passage pou  o te i  les sista es hauffa tes ui fou isse t le flu  de 
haleu  essai e pou  gule  la te p atu e de l’e p ie e. Da s le ut d’assu e  u e 
eilleu e diffusio  de l’h d og e, des g illes e  i o  o t t  positio es e t e la pastille 

d’h d u e de ag siu  et les li d es e  INVAR®. U  a plifi ateu  de ou e e t 
sp iale e t o çu pou  le po te- ha tillo  est utilis  pou  la esu e du d pla e e t e  
aiso  de la fai le a plitude des d fo atio s fig. . So  fa teu  d’a plifi atio  est . . 

Afi  d’o te i  u  eilleu  o ta t a i ue e t e l’a plifi ateu  de ou e e t et la 
su fa e du po te- ha tillo , o  a utilis   esso ts elia t les deu  ot s pi ota ts de la 
pi e ui adh e t à la su fa e li d i ue e te e. La te sio  i duite pa  les esso ts est 

gale à  Pa, e ui est gligea le e  o pa aiso  des o t ai tes g es pa  
l’e pa sio  de l’h d u e.  

 

Figu e .  : S h a de l’e p ie e de dilato t ie. 

  
Figu e .  : Photos de l’e p ie e de dilato t ie, et d tail de l’a plifi ateu  de 

ou e e t. 



 
 

 

Les o ditio s de te p atu e et de p essio  appli u es lo s des e p ie es de 
dilato t ie so t de °C, .  MPa de p essio  e  d so ptio  et  MPa e  a so ptio . La 
figu e .  o t e les a iatio s de la te p atu e, de la p essio  et du d it d’h d og e 
du a t u  le a a t isti ue de d sh d u atio /h d u atio . L’ tape de d so ptio  est 
p d e d’u e tape de d oissa e de la p essio , de a i e à pu ge  le i uit de gaz 
et le po te- ha tillo . Les p i ipales pe tes de ha ge so t dues au filt e Po al® ui 
p ot ge le d it t e et li ite le d it à  N l/ i . A la fi  du d ai age, u e d oissa e 
apide de la te p atu e a ue le d ut de la a tio  e dothe i ue de d so ptio . 

Ap s le i i u  the i ue, o  o se e u e aug e tatio  p og essi e jus u’à °C, puis 
u e sta ilisatio  de la te p atu e ui i di ue ue la d so ptio  est a he e. E suite le 
p og a e de o t ôle de l’e p ie e de dilato t ie passe à l’ tape d’a so ptio . 
L’aug e tatio  de la p essio  d’h d og e p o o ue u e us ue o t e de la 
te p atu e. Du a t l’a so ptio  le d it d’h d og e est do  li it  à  N l/ i  et il 
d oit apide e t e  fi  de la a tio .  

 

Figu e .  : E olutio  de la p essio  d’h d og e, du d it d’h d og e et de la te p atu e 
du a t u  le a a t isti ue de d so ptio /a so ptio . 

La d fo atio  de la pa oi du po te- ha tillo  i duite pa  le go fle e t i e si le 
de l’h d u e est esu e à t a e s le d pla e e t du apteu  LVDT. Les positio s 
o espo da t à la fi  du le, la fi  de la d so ptio  ai si u’à la fi  de l’a so ptio  so t 
ele es afi  de sui e l’ olutio  de l’e pa sio  des o posites. Da s le as des po te-

ha tillo s à pa oi paisse, le o ta t a i ue e t e la pastille et la pa oi ’est pas 
ho og e du a t les p e ie s les et la esu e du d pla e e t ’est pas sig ifi ati e. 
A e  l’a a e e t du o e de les, le o ta t s’a lio e apide e t e  aiso  de 
l’e pa sio  des o posites. Su  la figu e .  o  peut oi  l’ olutio  a a t isti ue du 
d pla e e t lo s d’u e a so ptio  ou d'u e d so ptio . O  o se e u e o t a tio  de 
l’ ha tillo  au d ut de la d so ptio , due à l’ a uatio  p og essi e de l’h d og e du 



 
 

s st e tal-h d u e. Lo s ue tout l’h d og e est d so  de l’h d u e, o  o state u e 
sta ilisatio  du d pla e e t. I e se e t, au d ut de l’a so ptio  l’ ha tillo  agit a e  
l’h d og e et la t a sitio  de phase p o o ue u e e pa sio  t s apide, d’u e a plitude 
p o he de elle de la o t a tio . La diff e e e t e les a plitudes de d pla e e t e  
a so ptio  et e  d so ptio  est à l’o igi e du go fle e t i e si le.  

 

 

Figu e .  : E olutio  du d pla e e t du a t l’a so ptio  et la d so ptio  de l’h d og e. 

 

U  od le a i ue a t  p opos  afi  de elie  la p essio  i te e g e pa  
l’h d og e et pa  l’e pa sio  du at iau au  d pla e e ts esu s a e  le dispositif. O  
a utilis  le od le a al ti ue ie  o u du li d e sou is à u e p essio  i te e et 
ho og e su  toute sa lo gueu . Ai si les g a deu s a i ues e d pe de t pas de z, i 
de θ e  oo do es li d i ues et le d pla e e t est suppos  u i ue e t adial. D’ap s 
la loi de Hook et le p i ipe fo da e tal de la stati ue, o  a : 

 



 
 

= + ∗ +  − ∗ ∗= + ∗ − =   => ² ∗ ² ² + ∗ −  =  

D’où : 

=  − ∗ ² − ²² − ² ∗ + + ∗ ² ² −² − ² ∗
=  ² − ²² − ² +  − ² ²² − ² ∗ ²  

Où σ et  so t espe ti e e t le te seu  des o t ai tes et le te seu  des d fo atio s et 
u , a et  le d pla e e t adial, le a o  i te e et le a o  e te e. 

O  a effe tu  des tests de o t e e  p essio  a e  le dispositif pou  ifie  la 
alidit  du od le. La p essio  a t  aug e t e p og essi e e t de  a s à  a s. Su  la 

figu e .  o  peut oi  le d pla e e t esu  e  fo tio  de la p essio  i te e et la 
o pa aiso  a e  le od le a al ti ue p opos , ai si u’a e  u  od le e  t ois 

di e sio s d elopp  a e  le logi iel COMSOL®, e  o sid a t u e p essio  i pos e 
u i ue e t su  u  t o ço  du li d e. O  o se e u e t s o e o espo da e e t e le 

od le a al ti ue et les esu es. La elatio  li ai e e t e la p essio  et le d pla e e t est 
p se e. Il est i po ta t de ote  ue la solutio  du p o l e e  D, solue a e  
COMSOL®, est ide ti ue à elle solue a al ti ue e t e  deu  di e sio s. O  peut do  
appli ue  le od le e  D pou  esti e  la p essio  i te e g e pa  les o posites su  
u  t o ço  do  de ot e li d e. 

 

Figu e .  : Co pa aiso  e t e le d pla e e t esu  e  fo tio  de la p essio  i te e, le 
od le a al ti ue D et le al ul o te u a e  Co sol® e  D  



 
 

 

Des tests de dilatatio  the i ue o t t  alis s afi  de o pl te  la ifi atio  du 
o  fo tio e e t du dispositif. O  a esu  le d pla e e t p o o u  pa  la a iatio  de 

la te p atu e du po te- ha tillo  ue l'o  a hauff  e t e °C et °C. La esu e du 
d pla e e t a t  ele e ap s la sta ilisatio  the i ue pou  ha ue te p atu e de 
o sig e i pos e. Les sultats o t t  o pa s a e  la fo ule a al ti ue de la dilatatio  

the i ue :  = ∆  

Où uth est le d pla e e t dû à la a iatio  the i ue ΔT, α le oeffi ie t de dilatatio  
the i ue du at iau utilis  et R le a o  e te e du li d e.  Su  la figu e .  o  peut 
o pa e  les d pla e e ts the i ues esu s pou  u  po te- ha tillo  ide a  et pou  

u  po te- ha tillo  o te a t u e pastille o posite , a e  l'esti atio  du d pla e e t 
the i ue pa  le al ul a al ti ue. O  o state ue le test a e  u  po te- ha tillo  ide 

o t e u e t s o e o espo da e a e  le al ul. Da s le as de l'e p ie e e e 
a e  u  ha tillo , o  o se e u e dilatatio  the i ue plus fai le ue p dite pa  le 
al ul. Toutefois, l’ a t di i ue p og essi e e t lo s ue la te p atu e aug e te jus u’à 

°C. 

  
a   

Figu e .  : Co pa aiso  e t e les esu es du d pla e e t e  fo tio  de la te p atu e 
e  leu et le al ul de la dilatatio  the i ue e  e t a  Po te- ha tillo  ide,  Po te-

ha tillo  o te a t u  dis ue d’h d u e de ag siu . 

 

. . . Mesure du gonflement des composites 

. . . . MgH  sans additif 
U  ha tillo  d’h d u e de ag siu  pu  a t  p pa  pou  tudie  le 

go fle e t du at iau e  l’a se e d’i flue e de l’additif. La pastille a u e de sit  



 
 

olu i ue de  g/  o e les dis ues des o posites utilis s da s les se oi s de 
sto kage. Le po te- ha tillo  ue l’o  a utilis  est de t pe pa oi paisse .  . E  aiso  
des i ti ues t s le tes sa s additif et du te ps li it , ous ’a o s pas eu la possi ilit  
de efai e des tests de dilato t ie a e  le deu i e t pe de po te- ha tillo  p se ta t 
u e plus g a de se si ilit  au  solli itatio s a i ues.  

Su  la figu e .  so t epo t es les positio s esu es e  fi  d’a so ptio , à l’issue 
de ha ue le. Ap s le p e ie  le o  o state u e e pa sio  de .  µ . O  o se e 
e suite u e o t a tio  de l' ha tillo  e t e le i e  et le i e le, ui t aduit u e 
de sifi atio  du at iau. A pa ti  du i e le, le at iau go fle p og essi e e t pou  
attei d e u e sta ilisatio  autou  du i e le. E t e le i eet le i e le, 
l’ ha tillo  e go fle plus et le d pla e e t est sta ilis  au e i eau u’ap s le 
p e ie  le. D’ap s l’ tude de la i ost u tu e de l’h d u e de ag siu  pu , et 

ha tillo  su it u e fo te e istallisatio  o duisa t à u e aug e tatio  t s i po ta te 
du olu e de pa ti ules i o t i ues - de l'o d e de % - ap s les  p e ie s les 

oi  hapit e . L'e pa sio  o se e jus u'au e le appa aît o o ita te à ette 
odifi atio  i po ta te de la i ost u tu e. 

 Da s le ta leau . , o  a epo t  l’esti atio  des o t ai tes a i ales i duites pa  
l’h d u e de ag siu  sa s additif su  les pa ois du po te- ha tillo . La o t ai te adiale 
s’ l e à .  MPa, e ui ui aut à  a s de p essio  gazeuse. La o t ai te de Vo  
Mises est esti e à  MPa e ui est t s i f ieu  à la li ite lasti ue de l’a ie  L  

 MPa à °C  utilis  pou  les se oi s de sto kage à ase d’h d u e de ag siu . 
Afi  d’o te i  u e eilleu e o aissa e du go fle e t de l’h d u e de ag siu  sa s 
additif, il se ait p f a le de pou sui e es tests de dilato t ie a e  des po te-

ha tillo s à pa oi i e. 

 

Figu e .  : D pla e e t esu  à la fi  de ha ue le d'a so ptio , su  u  o posite 
d’h d u e de ag siu  pu . 

 



 
 

 

Ta leau .  : Co t ai tes a i ales e ge d es pa  l’h d u e de ag siu  pu . 

Co t ai te adiale 
a i ale MPa  

Co t ai te 
ta ge tielle a i ale 

MPa  

Co t ai te de Vo  
Mises MPa  

Co t ai te de Vo  
Mises MPa  ap s 

sta ilisatio  
.  .  .  .  

 

. . . . MgH  + % de vanadium 
 L’h d u e de ag siu  o- o  a e   % . de a adiu  a t  test  a e  les deu  
t pes de po te- ha tillo . Afi  d’app he de  la ep odu ti ilit  de l’e p ie e, o  a test  

 ou  o posites a e  ha ue dispositif. Les d pla e e ts esu s e  fi  d'a so ptio  
a e  des tu es à pa oi paisse so t p se t s su  la figu e . . O  o state u e e tai e 
dispe sio  des esu es ui est la o s ue e de la atu e g a ulai e du at iau, 
o stitu  d'u e ua tit  i o a le de pa ti ules i te agissa t a i ue e t e t e 

elles. A l'issue des p e ie s les, o  o se e u e aug e tatio  p og essi e du 
d pla e e t, jus u’à  à  les selo  les ha tillo s. Cette p e i e tape de 
go fle e t attei t u e a plitude o p ise e t e  et  µ  selo  les ha tillo s. E suite 
o  o state u e o t a tio  elati e e t utale des ha tillo s jus u’au i e le. 
Ap s ette o t a tio , le o posite et ou e u e d a i ue de go fle e t apide 
pe da t uel ues les, a a t d'attei d e u  gi e eau oup plus sta le. U  a i u  
de d pla e e t est o se  autou  de i e le. Au delà, o  oit appa aît e u e 
di i utio  p og essi e et u e sta ilisatio  de la d fo atio  jus u’au i e le.  

 Da s le ta leau .  so t su es les o t ai tes a i ales o te ues lo s des tests 
alis s a e  les po tes- ha tillo s à pa oi paisse. La o t ai te adiale s’ l e à .  MPa 

e ui ui aut à  a s de p essio  gazeuse. La o t ai te de Vo  Mises o espo da te à 
ette o t ai te adiale est de .  MPa. Cette aleu  est p es ue  fois plus le e ue la 
o t ai te o te ue pou  MgH  sa s additif. 

 



 
 

 

Figu e .  : D pla e e ts esu s à la fi  de ha ue le d'a so ptio , su  des o posites 
d’h d u e de ag siu  a e   % . de a adiu , et des po te- ha tillo s à pa oi paisse 

.   d’ paisseu . 

 

Ta leau .  : Co t ai tes a i ales esu es pou  l’h d u e de ag siu  a e   % . de 
a adiu , a e  u  po te- ha tillo  de t pe  .   d’ paisseu  des pa ois  

Co t ai te adiale 
a i ale MPa  

Co t ai te 
ta ge tielle 
a i ale MPa  

Co t ai te de Vo  
Mises a i ale 

MPa  

Co t ai te de V.M. 
MPa  lo s de la 
sta ilisatio  

E ha tillo  
 

E ha tillo  
 

.  .  .  .  .  
 

 Les sultats de dilato t ie o te us a e  les po tes- ha tillo s à pa oi i e so t 
p se t s su  la figu e . . E  aiso  de la pa oi oi s paisse des tu es, les d fo atio s 
i duites pa  l’h d u e so t eau oup plus g a des ue elles o se es aupa a a t a e  le 
p e ie  t pe de po tes- ha tillo s, de so te ue tous les ha tillo s p se te t le e 
p ofil de ou e. O  o state d'a o d u e t s fo te aug e tatio  des d pla e e ts pou  
tous les ha tillo s du a t les di  p e ie s les. Cette aug e tatio  oï ide a e  la 
fo te e istallisatio  et l'agglo atio  des pa ti ules l es pa  l' tude i ost u tu ale 

oi  hapit e . L’a plitude a i ale attei te pou  les p e ie s  les est e  g ale 
o p ise e t e .  et  µ  sauf pou  l’ ha tillo   do t le d pla e e t a oisi e  µ . 

E t e le i e et le i e le, le at iau o e e à se o t a te . Cette o t a tio  se 
p olo ge pe da t e i o  u e dizai e de les. U e deu i e tape d’e pa sio  eau oup 
plus od e ep e d alo s, ap s le i e le pou  les ha tillo s  et  et ap s le 

i e le pou  les ha tillo s  et . O  e a ue ue les ha tillo s  et  ui 



 
 

p se te t les d pla e e ts les plus le s lo s de la p e i e tape de go fle e t -  
les  o t u e e pa sio  plus fai le du a t la deu i e tape. Autou  du i e le, 

l’e pa sio  de l’h d u e de ag siu  a e   % . de a adiu  se le t e sta ilis e. 

 

Figu e .  : D pla e e ts esu s à la fi  de ha ue le d'a so ptio , su  des o posites 
d’h d u e de ag siu  a e   % . de a adiu , et des po te- ha tillo s à pa oi i e 

.   d’ paisseu . 

 

. . . . MgH  + 8% de vanadium 
 L'h d u e de ag siu  a e   % . de a adiu  a d'a o d t  test  a e  des 
po tes- ha tillo s à pa oi paisse. Deu  ha tillo s o t t  la o s et test s da s ette 
o figu atio  fig. . . Le p e ie  a t  tudi  u i ue e t jus u'au i e le e  aiso  

d'u e oupu e d'ali e tatio  e  h d og e, et le deu i e jus u'au i e le. Les deu  
ha tillo s o t e t u e e pa sio  t s apide du a t les  p e ie s les. A pa ti  du 
i e le, o  o se e u e o t a tio  du at iau ui se sta ilise ap s u e e tai e de 
les suppl e tai es. Ai si le d pla e e t d oit jus u'à u e aleu  de .  µ , ui est  

fois i f ieu e au a i u  attei t. L'h d u e de ag siu  a e   % . de a adiu  
p se te u  o po te e t t s i t essa t du poi t de ue des appli atio s, puis ue le 
go fle e t i e si le d oit p og essi e e t a e  l'a a e e t du o e de les 
d'h d u atio /desh d u atio . La o t ai te adiale a i ale attei te a e  l' ha tillo   
est de .  MPa et elle de Vo  Mises s' l e à .  MPa ta leau . .  



 
 

 

Figu e . : D pla e e ts esu s à la fi  de ha ue le d'a so ptio , su  des 
o posites d’h d u e de ag siu  a e   % . de a adiu , et des po te- ha tillo s à 

pa oi paisse .   d’ paisseu . 

 

Ta leau .  : Co t ai tes a i ales pou  l’h d u e de ag siu  a e  % . de a adiu , 
a e  u  po te- ha tillo  de t pe  .   d’ paisseu  de pa oi  
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Co t ai te 
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.  .  .  .  
 

Afi  de ieu  o p e d e le o po te e t sp ifi ue de la o positio  a e   % 
de a adiu  lo s des les d’h d u atio /d sh d u atio , o  a test   ha tillo s e  
utilisa t des po te- ha tillo s de t pe . E  o se a t les sultats su s su  la figu e 

.  o  peut oi  la e te da e u’a e  le dispositif p de t. O  o state u  t s fo t 
tau  de go fle e t du a t les  p e ie s les - e t e  et  µ  - e ui est p o he des 

sultats de la o positio  o te a t  % . de a adiu . Le at iau o ti ue à go fle  
jus u’au i e le où le d pla e e t a i al attei t e t e  et  µ . A pa ti  de e 

a i u , le o posite o e e p og essi e e t à se o t a te  et se sta ilise e t e le 
i e et le i e le à u  i eau i f ieu  à elui attei t ap s les  p e ie s les. O  

doit aussi e a ue  u’e  o pa aiso  a e  la o positio  o te a t  fois oi s de 
a adiu , le go fle e t sta ilis  au i e le est eau oup plus fai le. Le d pla e e t 

se situe e t e  et  µ  pou  les ha tillo s a e   % . d’additif, o t e  et  µ  a e  
 %. 

L’ tude i ost u tu ale d elopp e da s le hapit e  le u e olutio  t s 
d a i ue lo s des les d’h d u atio /desh d u atio . Ai si du a t les  p e ie s  

les, o  a o stat  u e fo te e istallisatio  de l’h d u e de ag siu , ai si u’u e 



 
 

aug e tatio  du olu e d’agglo ats i o t i ues de .  %. Cette ou elle 
o ga isatio  i ost u tu ale au sei  des o posites, o stitu s de pa ti ules de plus 
g a de taille, i duit u e aug e tatio  de la po osit . Au-delà du i e le, et jus u’au 

i e le, o  o se e u e o se atio  du olu e de pa ti ules i o t i ues. Pa  
o t e, l’o se atio  au MEB le u  stade de e istallisatio  plus a a  ap s  les. 

Cette tape de l’ olutio  i ost u tu ale oï ide a e  l’aug e tatio  du d pla e e t 
jus u’à so  a i u  au oisi age du i e le. E suite la taille et la o phologie des 
agglo ats olue t d asti ue e t pou  attei d e des di e sio s o p ises e t e  µ  
et  µ . La de sifi atio  du o posite i duite pa  la oales e e des a opa ti ules et la 

du tio  de la po osit  i te e du at iau li ite le ph o e de go fle e t. 

 

Figu e .  : D pla e e ts esu s à la fi  de ha ue le d'a so ptio , su  des 
o posites d’h d u e de ag siu  a e   % . de a adiu , et des po te- ha tillo s à 

pa oi i e .   d’ paisseu . 

 

. . . . MgH  + % d’alliage Ti-V-Cr 
L’h d u e de ag siu  a e   % . d’alliage Ti-V-C  a t  test  u i ue e t a e  le 

p e ie  t pe de po te- ha tillo . Deu  pastilles o t t  p pa es : l’u e sa s GNE 
G aphite Natu elle e t E pa s  et l’aut e a e   %. L’o je tif de ette tude tait o  

seule e t d’o se e  le o po te e t a i ue du o posites a e   % de Ti-V-C , ais 
aussi de o p e d e l’i flue e du g aphite su  le e fo e e t du at iau.  

Les sultats issus de es e p ie es so t su s su  la figu e . [ ]. L’e pa sio  
de l’ ha tillo  sa s GNE se pou suit jus u’à attei d e u  a i u  autou  du i e le. 
Du a t les  p e ie s les, le go fle e t i e si le aug e te de .  µ  pa  le e  

o e e et e suite e ta e u e phase de sta ilisatio . Co e pou  les aut es 
o positio s, les  p e ie s les so t a a t is s pa  u e fo te e istallisatio  et 

agglo atio  des pa ti ules. Le tau  d’a oisse e t des pa ti ules i o t i ues est de 
.  % ta dis ue elui de l’ ha tillo  a e   % . de V est de .  %. Ai si pou  u e e 

ua tit  d’additif ais de atu e diff e te, l’ olutio  i ost u tu ale des ha tillo s 



 
 

diff e et e à des a iatio s de l’a plitude d’e pa sio  et du o e de les 
essai es pou  attei d e la sta ilisatio  de e ph o e.  

L’ ha tillo  o te a t  % de GNE le u  o po te e t a i ue si ilai e à 
elui de e o positio  ais sa s GNE. Le go fle e t oît p og essi e e t et attei t 

so  a i u  autou  du i e le, à la suite du uel il se sta ilise. Toutefois l’e pa sio  
a i ale est t ois fois plus fai le ue elle o te ue a e  l’ ha tillo  sa s GNE –  µ . 

Cette esu e o fi e ue le g aphite atu el e pa s  o  seule e t a lio e la 
o du ti it  the i ue ais pe et aussi d li ite  le ph o e de go fle e t. Les 

la elles de g aphite alig es pe pe di ulai e e t à l’a e de o pa tio  joue t le ôle 
d’u e st u tu e a i ue duisa t le a a ge e t des pa ti ules [ - ]. 

Les o t ai tes a i ales esti es pou  les ha tillo s a e   % . de Ti-V-C  so t 
p se t es da s le ta leau . . La o t ai te adiale s’ l e à  MPa pou  le at iau o  
e fo  et à .  MPa pou  le at iau a e   % . de GNE. La o t ai te de Vo  Mises est 

esti e à .  MPa pou  l' ha tillo  o pos  de MgH  +  % . de Ti-V-C  et à .  MPa 
pou  l' ha tillo  a e   % de GNE. 

 

Figu e .  : D pla e e ts esu s à la fi  de ha ue le d'a so ptio , su  des 
o posites d’h d u e de ag siu  a e   % de Ti-V-C , a e  et sa s GNE. 

 

Ta leau .  : Co t ai tes a i ales pou  l’h d u e de ag siu  a e   % de Ti-V-C ,  
et  % de GNE. 

GNE % .  Co t ai te adiale 
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. . . . MgH  + 8% de Ti-V-Cr 
Deu  ha tillo s d’h d u e de ag siu  a e   % . d’alliage Ti-V-C  o t t  

test s a e  le p e ie  t pe de po te- ha tillo s et u  seul a e  le deu i e. Les sultats 
o te us a e  les po te- ha tillo s à pa oi i e so t p se t s su  la figu e . . Les  
p e ie s les d’h d u atio /d sh d u atio  o t e t u e d fo atio  sig ifi ati e des 
pa ois. Le go fle e t i e si le aug e te p og essi e e t jus u’à e i o   les, au 
delà des uels o  o se e u e sta ilisatio  des d pla e e ts. L’ ha tillo   attei t u e 
a plitude a i ale d’e pa sio  de  µ  ta dis ue l’ ha tillo   attei t  µ . Ces 

esu es so t si ilai es au  sultats o te us a e  la o positio  o te a t  % . de 
Ti-V-C .  

Les aleu s des o t ai tes a i ales so t epo t es da s le ta leau . . La 
o t ai te adiale a i ale esu e est gale à .  MPa e ui ui aut à  a s de 

p essio  i te e et u e o t ai te de Vo  Mises est de  MPa. 

 

Figu e .  : D pla e e ts esu s à la fi  de ha ue le d'a so ptio , su  des 
o posites d’h d u e de ag siu  a e   % de Ti-V-C  et des po te- ha tillo s à pa oi 

paisse .   d’ paisseu . 

 

Ta leau .  : Co t ai tes a i ales pou  l’h d u e de ag siu  a e   % . de Ti-V-C , 
a e  u  po te- ha tillo  de t pe  .   d’ paisseu  de pa oi  
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Le test effe tu  a e  le deu i e t pe de po te- ha tillo s est p se t  su  la 
figu e . . O  o se e u e fo te aug e tatio  du d pla e e t du a t les p e ie s  

les - de l’o d e de  µ  - sui ie pa  u e o t a tio  jus u’au i e le. E t e le i e 
et le i e le u e deu i e tape de go fle e t s’ ta lit, atteig a t u  a i u  de 

.  µ . La sta ilisatio  d fi iti e de l’e pa sio  se situe autou  du i e le 
d’h d u atio /d sh d u atio .  

 

Figu e .  : D pla e e ts esu s à la fi  de ha ue le d'a so ptio , su  u  o posite 
d’h d u e de ag siu  a e   % . de Ti-V-C  et u  po te- ha tillo  à pa oi i e 

.   d’ paisseu  

 

. . . Comparaison des composites avec  % m. de vanadium et d’alliage Ti-V-Cr 
 

Su  la figu e .  so t p se t s les o po te e ts lo s des les 
d’h d u atio /d sh d u atio  des o positio s o te a t espe ti e e t  % . de 

a adiu  et  % . d’alliage Ti-V-C , afi  d’e pli ue  l’i flue e de la atu e de l’additif su  
le go fle e t des o posites. Les deu  o positio s o t e t u e fo te e pa sio  du a t 
les  p e ie s les, uel ue soit le t pe de po te- ha tillo  utilis . Du a t ette 
p e i e tape, l’h d u e de ag siu  a e   % . de Ti-V-C  p se te a oi s u  
d pla e e t deu  fois plus le  u’a e  le a adiu . De plus, ap s le i e le, les 
deu  additifs i duise t des o po te e ts t s diff e ts. L’h d u e de ag siu  a e  

 % . de a adiu  e t e da s u e phase de o t a tio  puis de sta ilisatio  du 
d pla e e t à u e aleu  p o he de la positio  i itiale, ta dis ue elui a e   % de Ti-V-C  

e p se te pas de sig e de d oissa e du go fle e t et se sta ilise à l’a plitude 
a i ale attei te.  

D’ap s l’ tude i ost u tu ale e e su  les deu  o positio s oi  hapit e , 
les poud es p se te t i itiale e t u e dist i utio  i odale a e  des pa ti ules o p ises 
e t e .  µ  et  µ  de dia t e et des pa ti ules o p ises e t e  µ  et  µ . La 



 
 

p opo tio  de a opa ti ules ap s le o age a i ue pou  l’h d u e de ag siu  
a e   % . de Ti-V-C  est sup ieu e à elle de l’h d u e de ag siu  a e   % . de 

a adiu . Du a t les les d’h d u atio /d sh d u atio , la poud e o te a t  % . de 
Ti-V-C  p se te u e oales e e i po ta te des pa ti ules su i o i ues ui te de t à 
fo e  de la ges agglo ats. Ce ph o e d’agglo atio  ous o duit à o se e , 
ap s  les, u e poud e o o-dispe se. Ai si les a opa ti ules o t o pl te e t 
dispa u et laiss  pla e à des pa ti ules a a t des di e sio s o p ises e t e  µ  et  
µ , a e  u  dia t e o e  de  µ  ta leau . . L’aug e tatio  de la p opo tio  des 
agglo ats du a t les  p e ie s les est o l e a e  l’aug e tatio  apide du 
d pla e e t esu  pa  l’e p ie e de dilato t ie. La dist i utio  u i ue e t 

i o t i ue des agglo ats ap s le i e le, ai si ue l’aug e tatio  du dia t e 
o e  de es agglo ats e t e le i e et le i e le, o espo de t à la deu i e 

tape d’e pa sio  de l’ ha tillo  a e   % . de Ti-V-C , ie  isi le su  les sultats 
o te us a e  le deu i e po te- ha tillo . Su  la figu e .  est p se t  u  s h a de 
l’ olutio  i ost u tu ale. A e  u e dist i utio  i odale de la poud e, les pa ti ules plus 
fi es o upe t l’espa e e t e les plus la ges et de ette a i e pe ette t d’attei d e u e 
de sit  le e. A l’oppos , a e  u e dist i utio  o o-dispe se, l’espa e e t e les pa ti ules 

e peut t e « o l  » pa  des pa ti ules plus fi es. E  o sid a t ue les pa ti ules so t 
sph i ues, la plus g a de o pa it  possi le o espo d à u  a a ge e t he ago al 
o pa t do t la de sit  th o i ue est de . . Ai si l’ olutio  de la taille des pa ti ules 
e s u e g a ulo t ie o odispe se o duit à u e aug e tatio  de la po osit , et le 

go fle e t i e si le des dis ues o pa t s peut t e e pli u  pa  la plus fai le 
o pa it  de la poud e o o-dispe se pa  appo t à la dist i utio  i odale i itiale des 

ha tillo s. 

Ces sultats o t e t ue la d fo atio  a i ale d pe d de l’additif. Pa  ailleu s 
l’additio  de  % . de a adiu  e à u e ela atio  de la o t ai te ap s  les, 
ta dis ue l’additio  de la e ua tit  de Ti-V-C  e pe et pas d’attei d e la 
sta ilisatio  du go fle e t e   les. Le olu e o up  pa  les pa ti ules 
su i o i ues ai si ue le dia t e dia  des agglo ats pou  les deu  o positio s 
so t su s da s le ta leau . . Lo s des les d’h d u atio /desh d u atio  l’h d u e de 

ag siu  a e   % . de Ti-V-C , ui poss de t i itiale e t u e plus g a de p opo tio  
de pa ti ules a o t i ues, attei t apide e t au i e le la e p opo tio  
d’agglo ats i o t i ues ue la o positio  a e   % . de a adiu  ~ % . Su  la 
figu e .  so t p se t es les dist i utio s de taille de pa ti ules pou  les deu  at iau  
ap s  les. L’ ha tillo  a e   % . de a adiu  p se e u e dist i utio  i odale 
et il faut atte d e le i e le pou  oi  l’appa itio  d’u e poud e o o-dispe se 
ta leau . . De plus la taille dia e des agglo ats pou  la poud e a e  le a adiu  est 
eau oup plus fai le ue elle des agglo ats de la o positio  a e  Ti-V-C . Cette 

diff e e peut t e o l e a e  la apa it  des pa ti ules fi es d’additif de lo ue  le 
d pla e e t des joi ts de g ai s et de li ite  ai si la oales e e des pa ti ules 
su i o i ues. A ette ga d l’additif de a adiu  se le plus effi a e ue l’alliage Ti-V-C  



 
 

et ieu  adapt  pou  est ei d e l’aug e tatio  de la po osit  g e pa  l’agglo atio  
des a opa ti ules et pou  li ite  ai si le go fle e t des o posites [ - ].  

Les i ages MEB o te ues pou  es o positio s so t e  a o d a e  les tests de 
g a ulo t ie. Les o se atio s o t e t u’ap s le i e le l’h d u e de ag siu  
a e   % . de Ti-V-C  p se te u  i eau a a  de e istallisatio  et de oales e e e t e 
les pa ti ules, e ui se a a t ise pa  la fo atio  d’agglo ats de plusieu s dizai es, oi  
des e tai es de i o t es. Les « asse lages » de pa ti ules ai si fo s p se te t 
u e g a de ua tit  de a it s e ui aug e te la po osit  i te e du at iau. Da s le as 
de l’ ha tillo  a e  a adiu , ap s le i e le, o  a aussi o stat  la p se e 
d’agglo ats, ais de di e sio s oi s i po ta tes o pa es à elles de la o positio  
a e  Ti-V-C . Les pa ti ules so t plus de ses, e p se te t pas de po osit  et su tout 
se le t oi s i te o e t es. Ce i pou ait pe ett e u  e tai  deg  de 

a a ge e t du a t les les d’h d u atio /d sh d u atio  et e pli ue  ai si la 
ela atio  des o t ai tes o se es. 

 
 

a   
Figu e .  : Co pa aiso  e t e les d pla e e ts esu s espe ti e e t su  des 

o positio s a e   % . de a adiu  et  % . de Ti-V-C  : a  po te- ha tillo  de t pe  
paisseu  de pa oi .   ;  po te- ha tillo  de t pe  paisseu  de pa oi .  . 

 

Figu e .  : S h a de l’ olutio  i ost u tu ale. 

 
    

   

    

 

 

   

  

 

 

 

 
 

 

 



 
 

 

Figu e .  : Co pa aiso  ap s le i e le e t e la g a ulo t ie des poud es a e  
 % . de a adiu  et  % . d’alliage Ti-V-C  

 

Ta leau .  : E olutio  de la g a ulo t ie des poud es o te a t espe ti e e t  % . 
de a adiu  et  % . d’alliage Ti-V-C . 
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. . Mesure du module de Young et la dureté des composites 
 

. . . Méthodes 
 

. . . . Micro-indentation 
La te h i ue de i o-i de tatio  Vi ke s a t  utilis e pou  la esu e de la 

i odu et  des pastilles d’h d u e de ag siu  pu . Les tests o t t  alis s à l’aide 
d’u  i de teu  de t pe B u k® u i d’u e poi te e  dia a t p a idale à ase a  fig. 



 
 

. . L’a gle e t e les fa es oppos es de la p a ide est de °. Da s le ut d’o te i  u e 
e p ei te la plus ette possi le lo s de la p o du e d’i de tatio , o  a d pos  u e fi e 
ou he d’o   . U e du e de  s et u e ha ge de  g o t t  utilis es. La aleu  de 

la i odu et  Vi ke s, µH, est o te ue à pa ti  de la ha ge appli u e, P, et de la esu e 
des diago ales de l’e p ei te, d  et d , selo  la elatio  sui a te [ ]: 

μ =  °
       

 

  
Figu e . : S h a des e p ei tes alis es a e  l’i de teu  Vi ke s 

 

. . . . Nano-indentation 
Le p i ipe de la a o-i de tatio  o siste à appli ue  u e fo e P pa  i du tio  

le t o ag ti ue et à esu e  pa all le e t le d pla e e t de la poi te da s le at iau 
à l’aide d’u  apteu  apa itif. Afi  d'o te i  u e aleu  p ise de la p t atio  de la 
poi te, il est essai e de d te i e  la positio  i itiale de la su fa e de l' ha tillo . Pou  
e fai e, o  fi e u  seuil de aideu  de o ta t do t le d passe e t i di ue ue l'i de teu  a 

attei t la su fa e. Su  la figu e .  o  peut oi  l' olutio  de la fo e utilis e e  fo tio  de 
la p t atio  de la poi te h. Lo s de la d ha ge, la fo e s'a ule pou  u e aleu  hf du 
d pla e e t ui est o p ise e t e  et h a . Cette e aleu  o espo d à la 
p ofo deu  de l'e p ei te siduelle, laiss e ap s ue la poi te soit e le e.  



 
 

 

Figu e .  : E olutio  du d pla e e t h e  fo tio  de la fo e appli u e P. 

 

Il e iste deu  thodes pou  o te i  la aideu  du o ta t e t e le at iau et la poi te 
[ ]. 

 

La thode de la esu e à la d ha ge : 

O  he he à d te i e  la pe te de la ou e de d ha ge. Oli e  et Pha  [ ] o t 
d elopp  u  od le pe etta t d’app o he  la ou e pa  u e loi de puissa e : = ℎ − ℎ       .  

P et h so t espe ti e e t la ha ge appli u e et la p t atio  sulta te, et B et  so t 
des pa a t es d’ajuste e t à d te i e . 

Ai si la aideu  du o ta t =   peut t e al ul e pa  la elatio  sui a te : = .  . ℎ − ℎ       .  

Lo s d’u  essai, la hauteu  du o ta t h  est d te i e pa  l’ uatio  : ℎ = ℎ −          .  

 est u  oeffi ie t p op e à la g o t ie de l’i de teu . Da s le as d’u e poi te de t pe 
Be ko i h il est gal à . . 

La thode de la esu e à la d ha ge est li it e pa  le fait ue la aideu  est d te i e 
e  u  seul poi t et ue pou  o te i  des esu es à diff e tes p ofo deu s il faut effe tue  
plusieu s essais su essifs. 

 



 
 

La thode de esu e o ti ue CSM Co ti uous Stiff ess Measu e e ts  : 

 Da s ette thode o  supe pose au ha ge e t e  a pe appli u  à l’ ha tillo  
u  ha ge e t si usoïdal de fai le a plitude. Cette pe tu atio  si usoïdale pe et ai si 
d’effe tue  e  ha ue poi t de la ou e de ha ge e t u e d ha ge i fi it si ale. Le 
d pla e e t de la poi te s’effe tua t e lusi e e t à la e ti ale, o  peut od lise  le 
s st e pa  u  os illateu  ha o i ue a o ti sous ha ge e t si usoïdal fig. .  : + + + + + =    .  

Di et De so t les a o tisse e ts de l’i de teu  et de l’ ha tillo , Ks et K  les aideu s des 
esso ts de soutie  et du âti, S la aideu  du o ta t, F  l’a plitude et  la pulsatio  de la 

solli itatio  si usoïdale.  

E  posa t z=z .ei t+ф, a e  z  l’a plitude de la po se du s st e et ф le d phasage : 

= −     .  

Les g a deu s F  et  so t i pos es, z  et ф so t esu es. Les aleu s de Ks,  et K  so t 
d te i es pa  l’ talo age p ala le. E  p ati ue, il o ie t de filt e  la pa tie 
si usoïdale de la po se du s st e.  

 

Figu e .  : S h a de la po se d a i ue du a o-i de teu  e  o ta t a e  
l’ ha tillo  

 

L’ aluatio  de la aideu  du o ta t est e suite utilis e pou  l’esti atio  du odule de 
You g duit E : = √ √       .  



 
 

 est u  oeffi ie t ui d pe d de la g o t ie de la poi te. Da s le as de l’i de teu  de 
Be ko i h, il aut .  [ ]. A est la su fa e de o ta t p ojet e.  

Fi ale e t, à pa ti  du odule duit o  peut al ule  le odule de You g a e  la elatio  
sui a te : =       .  

Ei est le odule de You g de l’i de teu   GPa, poi te e  dia a t  et  et i so t 
espe ti e e t le oeffi ie t de Poisso  de l’ ha tillo  et de l’i de teu  . . 

 

. . . Dureté et module de Young 
 

. . . . Microdureté 
 Des tests de i o-i de tatio  o t t  effe tu s pou  d te i e  la du et  de 
l’h d u e de ag siu  pu  sa s additif , su  des pastilles de   de dia t e et u e 

asse de .  g. Les pastilles o t t  o te ues pa  o pa tio  u ia iale de la poud e à des 
p essio s de . , . , . , . , , .  et .  t/ ². L’o je tif de ette e p ie e 

alis e a e  des pastilles de diff e ts olu es est de o p e d e l’ olutio  de la du et  
du at iau e  fo tio  de la de sit  olu i ue. Afi  d’a lio e  la d te tio  de 
l’e p ei te laiss e pa  la poi te lo s de l’i de tatio , o  a d pos  u e fi e ou he d’o  de 

  su  la su fa e des pastilles fig. . . La du e de l’i de tatio  utilis e est de  s et 
la ha ge appli u e est de  g. 

 

 

Figu e .  : E p ei te de l’i de tatio  à la su fa e d'u e pastille d’h d u e de ag siu . 

 



 
 

 Su  la figu e .  est ep se t e l’ olutio  de la i odu et  de l’h d u e de 
ag siu  e  fo tio  de la de sit  elati e. La aleu  o e e de la i odu et  epo t e 

pou  ha ue ha tillo  est la o e e de  e p ei tes d’i de tatio  g es pa  u e 
ha ge de .  N appli u e pa  all le e t à l’a e de o pa tio . O  o state u e 
oissa e li ai e de la i odu et , µH, pou  u e de sit  elati e o p ise e t e  % et 
 %. Cette aleu  de % o espo d à la li ite de o pa tio  u'il est possi le d'attei d e 

a e  la pastilleuse utilis e. Le o po te e t li ai e de l’h d u e de ag siu  est t pi ue 
des poud es o pa t es et so  o d e de g a deu  est si ilai e à elui des a i ues 
po euses [ ]. D’ap s es sultats, la i odu et  d’u  ha tillo  d’h d u e de 

ag siu  fo te e t de sifi  à % a t  e t apol e et esti e à .  GPa. Cette tude 
o t e ue l’h d u e de ag siu  fo te e t de sifi  poss de u e du et  plus le e ue 

elle de eau oup de tau  pu s tels ue Mg [ ], Al, Cu, Pd, Ag, La et . [ ]. 

 

Figu e .  : Mi odu et  de l’h d u e de ag siu  e  fo tio  de la de sit  elati e. 

 

. . . . Module de Young 
 La a odu et  et le odule de You g o t t  d te i s su  des pastilles de   
de dia t e la o es pa  o pa tio  u ia iale à u e p essio  de t/ ². Les tests de 

a o-i de tatio  o t t  effe tu s su  les o positio s o te a t les additifs a adiu  ou 
alliage Ti-V-C , ap s o pa tio  et appli atio  de  les d'h d u atio /d sh d u atio . 
Les sultats so t p se t s su  les figu es .  et .  et les aleu s o e es so t 
epo t es da s les ta leau  .  et . . Les a odu et s H de tous les ha tillo s so t du 

e o d e de g a deu . N a oi s, les o positio s a e   % . et  % . de Ti-V-C  
p se te t les a odu et s les plus le es, espe ti e e t .  GPa et .  GPa. Ap s 

 les d’h d u atio /desh d u atio , o  o state ue les aleu s de a odu et  
’ olue t pas et este t sta les uel ue soit la o positio . Pa  o t e, o  o se e ue les 



 
 

a odu et s esu es su  es ha tillo s so t deu  fois plus le es ue la i odu et  
µH = .  GPa esu e su  l’h d u e de ag siu  pu  o pa t  à u e p essio  de 

 t/ ². Cette aug e tatio  est p o a le e t li e au a a t e plus lo al de la a o-
i de tatio  e  o pa aiso  a e  la i o-i de tatio , ette de i e p e a t eau oup 
plus e  o pte les effets de joi ts de g ai s et de po osit . 

 Les sultats o t e t ue le odule de You g aug e te a e  le pou e tage 
d’additif. E  o pa a t les ha tillo s a e   % . et  % . de a adiu  a a t de les 
sou ett e au  les d'h d u atio /d sh d u atio , o  o state ue le odule de You g 
s’a oit de  % e  passa t de  à % . de a adiu . Da s le as des o positio s a e   
et  % . de Ti-V-C , o  o se e aussi u e aug e tatio  du odule lasti ue E de  %, e  
aug e ta t la p opo tio  d’additif de  à  % assi ue. Au u de es sultats, l’h d u e de 

ag siu  a e   % . de Ti-V-C  poss de le odule de You g le plus le  a a t 
appli atio  des les d’h d u atio /d sh d u atio .  

 La aleu  du odule lasti ue E aug e te t s ette e t ap s  les 
d’a so ptio /d so ptio . Les ha tillo s a e   % . de a adiu  et  % . de Ti-V-C  
p se te t l’a oisse e t elatif le plus le  du odule de You g, espe ti e e t e i o  

.  % et  %. Les ha tillo s a e   et  % . de a adiu  et  % . de Ti-V-C  o t des 
odules de You g t s se la les ap s  les, ta dis ue la o positio  a e   % . de 

Ti-V-C  o se e le odule le plus le .  

 

 

Figu e .  : Na odu et s esu es ap s o pa tio  et ap s  les 
d’h d u atio /desh d u atio . 



 
 

 

Figu e .  : Modules de You g esu s ap s o pa tio  et ap s  les 
d’h d u atio /d sh d u atio . 

 

Ta leau .  : Na odu et  des ha tillo s d’h d u e de ag siu  selo les additifs. 

H GPa   . % V  . % V  . % Ti-V-C   . % Ti-V-C  

 le .  .  .  .  
i e le .  .  .  .  

 

Ta leau .  : Module de You g des ha tillo s d’h d u e de ag siu  selo  les additifs. 

E GPa    . % V  . % V  . % Ti-V-C   . % Ti-V-C  
 le .  .  .  .  

i e le .  .  .  .  
A oisse e t %  .  .  .  .  
 

 Da s le ta leau .  so t p se t s le odule de You g et la du et  de uel ues 
h d u es talli ues. La aleu  th o i ue du odule lasti ue de l’h d u e de ag siu , 
d te i e pa  )e she as et al. [ ] est o p ise e t e .  et .  GPa e  fo tio  des 
h poth ses de al uls. Les esu es ue l’o  a effe tu es o t e t ue le odule de You g 
de os at iau  est  fois plus fai le pou  les esu es alis es ap s o pa tio  et -  
fois plus fai le pou  les esu es faites ap s  les d’h d u atio /desh d u atio . Ces 

sultats e p i e tau  so t t pi ues des a i ues po euses la o es pa  o pa tio  à 
f oid ou pa  f ittage [ ]. Si o  o pa e les aleu s des p op i t s a i ues d'h d u es 



 
 

tels ue YH , PdH . , ) H .  ou -TiH .  o  e a ue ue leu s odules de You g so t 
situ s da s l’i te alle e t e  et  GPa. D’aut e pa t ) H .  et TiH .  poss de t 
espe ti e e t u e du et  de .  et .  GPa, e ui est e i o   fois et  fois plus le  
ue la du et  e t apol e pou  l’h d u e de ag siu  fo te e t de sifi .  

 

Ta leau .  : Du et  et odule de You g des h d u es talli ues 

H d u e MgH  Th o i ue  YH  PdH .  ) H .  -TiH .  
E GPa  . - .  [ ] .  [ ] .  [ ] . - .  [ ] .  [ ] 
H GPa  - - - .  .  

 

 Le atio e t e la du et  et le odule de You g, H/E, est li  au e ou e e t lasti ue 
du at iau du a t le test d’i de tatio  et il est o u e t utilis  pou  d te i e  si 
u  at iau a u  o po te e t lasti ue ou plasti ue [ ]. Da s le as des a i ues 
telles ue les o des et les a u es, H/E est esti  à . .Pou  les tau  pu s de st u tu e 

. . , f. .  et h. .p, il attei t espe ti e e t . , . , . . D’ap s Seto a a et al. [ ] 
les h d u es talli ues tels -TiH -  et -) H -  [ ] o t u  atio de . , e ui o espo d 
e a te e t à la aleu  ue l’o  a t ou  pou  os ha tillo s à ase d’h d u e de 

ag siu . Su  la figu e .  so t o pa s os o positio s à ase d’h d u e de 
ag siu  et les aut es h d u es talli ues ai si ue les a i ues et les tau . O  

e a ue ue tous les h d u es epo t s su  ette figu e so t positio s su  u e e 
lig e de atio H/E, e ui est ep se tatif d’u  o po te e t a i ue i te diai e 
e t e le o po te e t des at iau  lasti ues tels ue les a i ues et les at iau  
plasti ues tels ue les tau .  

 



 
 

 

Figu e .  : Ratio H/E o te us pou  os ha tillo s d’h d u e de ag siu  et pou  les 
h d u es de tita e o pa s au  a i ues et au  tau  [ ] 

 

La dist i utio  de taille des pa ti ules et la o phologie des pa ti ules so t des 
pa a t es i po ta ts ui i flue e t la a iatio  du odule lasti ue des o posites 
ap s le o pa tage de la poud e. Da s le as de la o positio  a e   % . de Ti-V-C , la 
g a de p opo tio  de petites pa ti ules pe et u e eilleu e o pa tio  ui e à u e 
po osit  oi s le e et des p op i t s a i ues plus i po ta tes. I itiale e t les 

ha tillo s a e   % . de Ti-V-C  et  % . de a adiu  p se te t des dist i utio s de 
taille des pa ti ules assez p o hes. N a oi s, ap s o age a i ue, la o positio  
a e   % . de Ti-V-C  fait appa ait e des pa ti ules a e  des fissu es et des d fauts ui 
pou aie t e pli ue  les p op i t s a i ues oi s le es o se es a e  et 

ha tillo  ta leau . . Le odule d’You g le plus fai le est o se  pou  la o positio  
a e   % . de a adiu  et peut t e o l  à la plus g a de p opo tio  de pa ti ules 

i o t i ues ui e t u  a a ge e t poss da t des a opo osit s.  

Le e fo e e t du odule lasti ue, E, du a t les les 
d’h d u atio /desh d u atio  est t oite e t li  à la fo atio  des agglo ats 

i o t i ues. Il est ie  o u ue le f ittage et la e istallisatio  o t u  i pa t t s 
i po ta t su  les p op i t s a i ues des poud es o pa t es. Da s ot e as, es 
ph o es so t espo sa les de la du tio  de la de sit  de d fauts i ost u tu au  

ui affe te le e ou e e t lasti ue. La p se e de joi ts de g ai s, l e pa  les i ages 
MEB, est la a a t isti ue d’u e aug e tatio  de la oh sio  e t e les pa ti ules d’h d u e 
de ag siu  et peut e pli ue  les aleu s plus le es du odule de You g o se es 
ap s les  les d’h d u atio /desh d u atio .  



 
 

. . Elaboration d’un modèle COMSOL 
 

Lo s des tudes p de tes, J. Cha o ie  [ ], A. Chaise [ ], S. Ga ie  [ ] et B. 
Delho e [ ] o t la o  des od les ph si ues pe etta t la si ulatio  des a tio s 
d'a so ptio  et de d so ptio . G a e à es od les, le o po te e t the i ue des 

se oi s à ase d’h d u e de ag siu  a pu t e si ul  et les sultats u i ues o t 
t  alid s pa  les e p ie es. N a oi s, le logi iel Flue t® utilis  pou  es al uls 
u i ues est li it  à la p ise e  o pte des ph o es de a i ue des fluides et de 

the i ue. Afi  de od lise  le o po te e t a i ue et ph si ue d'u  se oi  
d’h d u e de ag siu , il est i dispe sa le à fai e appel à u  logi iel de ultiph si ue 
apa le de t aite  e  e te ps le t a sfe t the i ue, la t a sfo atio  de phase e t e 

Mg et MgH  et la a i ue du solide. Le logi iel ue l'o  a hoisi d'utilise  pou  t aite  es 
aspe ts est COMSOL Multiph si s®.  

La g o t ie ete ue pou  o pa e  les al uls the i ues de Flue t et de COMSOL 
o espo d à elle du po te- ha tillo  de dilato t ie. O  o sid e do  u e pastille 

d'h d u e de ag siu  de   de dia t e et   de hauteu . Elle est i s e da s u  
po te- ha tillo  li d i ue e  a ie  i o da le L de dia t e i te e gale à  , 
d'u e paisseu  de .   et d'u e lo gueu  de  . La te p atu e i itiale de l'e se le 
du s st e est de °C. La te p atu e de la pa oi i te e du li d e est fi e à °C 
du a t la si ulatio  pou  ep se te  la gulatio  the i ue. E fi , des o ditio s au  
li ites de t pe o e tio  so t i pos es à la pa oi e te e pou  te i  o pte de la 
o e tio  atu elle e te e le oeffi ie t de o e tio  atu elle est gale à  et la 

te p atu e e te e est fi e à °C . E  aiso  de la s t ie du p o l e, o  a 
o sid  u i ue e t la oiti  de la g o t ie fig. . . U e p essio  o sta te de  
a s d'h d og e, essai e à l'ali e tatio  de la a tio  d'h d u atio , a t  i pos e e  
aiso  de la si pli it  des al uls.  

 

 

Figu e . : G o t ie du po te- ha tillo  a e  la pastille d'h d u e de ag siu  

 

Pastille 



 
 

Su  les figu es . et .  so t p se t s les sultats des si ulatio s issues des 
deu  logi iels Flue t et COMSOL. O  o state ue la a tio  d'h d u atio  si ul e a e  les 
deu  logi iels attei t sa satu atio  au e i sta t, à  s. Les ou es d’a a e e t de la 

a tio  d'a so ptio  so t t s si ilai es, a e  au d pa t u e itesse de a tio  l g e e t 
sup ieu e affi h e pa  les al uls a e  Flue t. Les sultats su  l' olutio  de la te p atu e 
de la pastille lo s de la a tio  d'a so ptio  so t aussi t s p o hes, le a i u  attei t au 

e i sta t est de °C pou  les deu  si ulatio s. Fo e est de o state  ue COMSOL 
est aussi pe fo a t ue Flue t e  e ui o e e les al uls de t a sfe t the i ues et de 
i ti ues. COMSOL pou ait t e utilis  pou  la od lisatio  de p o l es oupl s a e  le 
o po te e t a i ue de l'h d u e de ag siu . Da s ot e as, des tudes plus 

app ofo dies su  les ha ge e ts i ost u tu au , les p op i t s a i ues et leu s 
olutio s du a t les les d'h d u atio /desh d u atio  se o t essai es afi  d'a outi  à 

u  od le de al uls.  

  
a   

Figu e . : R sultats des si ulatio s a e  COMSOL et Flue t: a  Ci ti ue d'a so ptio  et 
 E olutio  de la te p atu e de la pastille 

 

 

Figu e . : Dist i utio  de te p atu e al ul e a e  COMSOL da s u e /  pastille 
d'h d u e de ag siu . 

 



 
 

. . Conclusion 
 

Des e p ie es de dilato t ie i -situ o t t  alis es su  des pastilles d’h d u e de 
ag siu  a e  pou  additif du a adiu  ou u  alliage Ti-V-C . Tous les ha tillo s 

p se te t u e fo te e pa sio  du a t les p e ie s  les. Les o positio s a e   et 
 % . de Ti-V-C  atteig e t les plus g a des a plitudes de go fle e t et les sultats issus 

des tests a e  des po te- ha tillo s à pa oi paisse o t l  espe ti e e t des 
o t ai tes adiales de  et .  MPa. La sta ilisatio  de l’e pa sio  pou  les deu  
o positio s a e  Ti-V-C  se p oduit à leu  i eau de o t ai te a i ale. Da s le as des 
o posites a e  l’additif de a adiu , le o po te e t lo s des les 

d’h d u atio /desh d u atio  est t s diff e t. Les o t ai tes adiales a i ales so t plus 
fai les u’a e  l’additif Ti-V-C , a e  espe ti e e t .  et .  MPa pou   et  % . de 

a adiu . L’e pa sio  est plus le e a e  % . de a adiu  u’a e   % . De plus, la 
o positio  a e   % . o t e u  o po te e t ui se a a t ise pa  u e d oissa e 

de l’a plitude de go fle e t au-delà du i e le et u  etou  à u  i eau p o he du 
i eau i itial ap s -  les. Ce ph o e de o t a tio  a t  ifi  pa  les 
sultats o te us a e  les deu  t pes de po te- ha tillo s. La o pa aiso  de l’ olutio  
i ost u tu ale ai si ue les o po te e ts du go fle e t a a t isti ues des 

o positio s o te a t  % de a adiu  et Ti-V-C  o t pe is u e eilleu e 
o p he sio  des a is es espo sa les du go fle e t i e si le des pastilles 

d’h d u e de ag siu . Du a t les les d’a so ptio /d so ptio , la oales e e des 
a opa ti ules d’h d u e de ag siu  o duit à la atio  de la ges agglo ats de 

plusieu s dizai es de i o t es de dia t es et à la fo atio  d’u e poud e o o-
dispe se. Ce ph o e i duit u e aug e tatio  de la po osit  au sei  du at iau, e ui 
e pli ue l’e pa sio  p og essi e des o posites. Da s le as des ha tillo s a e  Ti-V-C , 
l’agglo atio  et le f ittage des pa ti ules so t eau oup plus p o o s et g e t u e 
aug e tatio  d asti ue de la taille des pa ti ules et de la po osit . L’additif de a adiu  
se le le ieu  adapt , puis u’il li ite le d pla e e t des joi ts de g ai  et 
l’agglo atio  des pa ti ules, e ui duit l’e pa sio  olu i ue des ha tillo s.  

Pou  la p e i e fois, des esu es des p op i t s a i ues des o posites à ase 
d’h d u e de ag siu  o t t  effe tu es. La i odu et  des pastilles d’h d u e de 

ag siu  pu  e  fo tio  de leu  de sit  elati e a pe is l’ la o atio  d’u e loi li ai e. 
G a e à ette uatio , o  a esti  la aleu  de la du et  d’u  ha tillo  d’h d u e de 

ag siu  ui se ait haute e t de sifi  %  à .  GPa. Ce sultat o t e ue 
l’h d u e de ag siu  p se te u e du et  plus le e ue le ag siu  do t la du et  
est de . - .  GPa. Les tests de a oi de tatio  o fi e t l’o d e de g a deu  de la 
du et  des ha tillo s a e   et  % . d’additif a a t et ap s  les d’h d u atio . La 

a odu et  de eu e i ha g e ap s les les d’h d u atio  et sa aleu  se situe e t e 
.  et .  GPa pou  les diff e tes o positio s. O  a o stat  ue l’aug e tatio  du 
odule de You g est di e te e t o l e au p o essus de e istallisatio  et de f ittage des 



 
 

a opa ti ules. Da s les deu  as, a a t et ap s  les d’h d u atio /desh d u atio , le 
odule lasti ue E de la o positio  a e   % de Ti-V-C  est plus le  ue elui de 

l’h d u e de ag siu  a e   % . de a adiu . Cette diff e e affe te 
o sid a le e t le o ta t a i ue a e  la pa oi e  a ie  i o da le du po te-

ha tillo  et oï ide a e  la plus g a de a plitude de d fo atio  esu e pou  
l’ ha tillo  a e   % de Ti-V-C .  

Les sultats su  la du et  et le odule de You g des ha tillo s ous o t pe is de 
do e  u e esti atio  du appo t H/E ui d fi it le e ou e e t lasti ue des at iau . 
Da s le as de os o posites à ase d’h d u e de ag siu , ette aleu  est gale à . , 
e ui o espo d e a te e t à la aleu  d te i e pou  les h d u es de )  et Ti pa  les 
tudes s ie tifi ues e es a t ieu e e t. Ai si o  peut situe  le o po te e t 

a i ue des h d u es talli ues o e ta t i te diai e e t e le o po te e t 
lasti ues de at iau  tels ue les a i ues et le o po te e t plasti ue et du tile des 

tau  pu s.  
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Chapitre  : Conclusions et perspectives 
 

  



 
 

  



 
 

Le d ploie e t de l’h d og e e  ta t ue ou eau e teu  e g ti ue est 
o ditio  au d eloppe e t de te h ologies pe etta t so  sto kage à g a de helle, 

sous fo e o pa te et sû e. Issus d'u e olla o atio  t oite e t e l’I stitut N el et le 
LEGI, les se oi s à ase d’h d u e de ag siu  o e ialis s pa  M Ph  E e g  
off e t u e solutio  effi a e pou  po d e à e esoi . Le at iau o posite est 
aujou d’hui p oduit à l’ helle i dust ielle pa  o- o age d’h d u e de ag siu  et de 

tau  de t a sitio , puis ise e  fo e pa  o pa tio  u ia ale. Ce at iau 
a ost u tu  poss de des pe fo a es e a ua les ta t e  te es de i ti ue de 
a tio  ue de sta ilit  de la apa it  assi ue d'a so ptio  au fil des les d'h d u atio . 

Les tudes p de tes o t a outi à u e opti isatio  de la gestio  the i ue et fluidi ue 
du s st e " at iau + se oi ", ota e t g â e à l’i t odu tio  de G aphite 
Natu elle e t E pa s  a lio a t la o du ti it  the i ue des o posites. Cepe da t, 
les appli atio s is es, et e  pa ti ulie  la gestio  des e gies e ou ela les i te itte tes, 
suppose t u e du e de ie des se oi s d'au oi s  a s, soit e i o   les. Leu  
d eloppe e t sus ite do  la uestio  de la fia ilit  a i ue de es s st es. Les 
p de tes tudes o t is e  ide e l’appa itio  de o t ai tes a i ues i e si les 
su  les pa ois des se oi s, g es pa  le go fle e t des o posites au fu  et à esu e 
des les d’h d u atio . Ai si l’app ofo disse e t des o aissa es su  le o po te e t 

a i ue des o posites à ase d’h d u e de ag siu  s'est a  i dispe sa le. La 
p se te tude s’est i t ess e à et aspe t a i ue, e  ta lissa t des o latio s a e  
l' olutio  des p op i t s i ost u tu ales, et e  appo ta t des l e ts de po se 

ua d à la o p he sio  du ph o e de go fle e t i e si le.  

L' tude i ost u tu ale e e su  des o positio s o te a t les additifs 
a adiu , Ti-V-C  et N O o t e u'à l'issue du o age a i ue, les poud es 

p se te t des i ost u tu es elati e e t si ilai es. La taille des istallites de phase 
β-MgH est de l'o d e de  . O  o se e s st ati ue e t u e dist i utio  i odale de 
la taille de pa ti ules a e  e  olu e, e i o  /  de pa ti ules su i o i ues ,  à  µ  
et /  de pa ti ules i o t i ues  à  µ . N a oi s, la p opo tio  de pa ti ules 

a o t i ues a ie selo  l'additif. Ai si les ha tillo s o te a t Ti-V-C  ou N O  
p se te t la plus g a de p opo tio  de pa ti ules a o t i ues. O  a gale e t o stat  

ue l'aug e tatio  de la p opo tio  d'additif fa o ise la a ost u tu atio  et l'affi e e t 
de la poud e. Lo s des tous p e ie s les d'a so ptio /d so ptio , les pa ti ules d'h d u e 
de ag siu  su isse t u  ph o e de e istallisatio  t s a u . Ai si, pou  tous les 

ha tillo s tudi s, la taille des istallites passe de   à e i o    d s le p e ie  
le. Les esu es de g a ulo t ie se so t l es pa ti uli e e t pe ti e tes, e  

pe etta t de sui e l' olutio  des poud es su  u  g a d o e de les, et su tout e  
etta t e  ide e des diff e es de o po te e t i po ta tes selo  les additifs. Ai si, 

au ou s des les, ous o se o s la dispa itio  p og essi e des pa ti ules les plus fi es et 
la fo atio  d'u e p opo tio  oissa te d'agglo ats i o t i ues. La o positio  
a e   % . de Ti-V-C  p se te l' olutio  la plus apide, la populatio  de pa ti ules 
su i o t i ues a a t totale e t dispa ue d s le i e le, ta dis ue les ha tillo s 



 
 

a e   % . de a adiu  se le t pe ett e de li ite  plus effi a e e t e ph o e 
d'agglo atio . Au fu  et à esu e des les, la o positio  a e   % . de Ti-V-C  fait 

gale e t appa ait e u e po osit  appa e te eau oup plus i po ta te u'a e  le 
a adiu . 

E  sou etta t les poud es à des e uits de lo gue du e, ous a o s lai e e t 
d o t  ue la fo atio  des agglo ats 'est pas att i ua le à u  si ple effet 
the i ue ais u'il s'agit d'u  a is e de e istallisatio  d a i ue i duit pa  les 

a tio s d'a so ptio  et/ou de d so ptio  de l'h d og e. Cette e istallisatio  d a i ue  
est sti ul e pa  la de sit  i po ta te de d fauts st u tu au  i duits lo s du o age 

a i ue, e  pa ti ulie  e  p se e des additifs les plus a asifs Ti-V-C  et N O . 
N a oi s, l' olutio  plus apide de la g a ulo t ie o se e e  l'a se e d'additif laisse 
e t e oi  l'e iste e d'u  se o d a is e : le pi geage des joi ts de g ai s pa  les 
pa ti ules d’additifs. Les deu  p o essus so t a plifi s pa  l’aug e tatio  de la p opo tio  
d’additif et e t e t do  aise la le e t e  o p titio .  

Cette a al se de l' olutio  des i ost u tu es pe et d'a de  à u e eilleu e 
o p he sio  des a is es espo sa les du go fle e t i e si le des o posites. 

E  effet, du a t les les d’a so ptio /d so ptio , la oales e e des a opa ti ules 
o duit à la atio  de la ges agglo ats de plusieu s dizai es de i o t es de 

dia t es et à la fo atio  d’u e poud e o o-dispe se. Ce ph o e i duit u e 
aug e tatio  de la po osit  au sei  du at iau, et p o o ue l’e pa sio  p og essi e des 
o posites.  

Afi  d' tudie  le o po te e t a i ue des o posites au ou s des les et de 
ua tifie  le go fle e t, des esu es de dilato t ie i -situ o t t  alis es. Les sultats 
o t e t ue tous les ha tillo s su isse t u e fo te e pa sio  du a t les  p e ie s 

les. Bie  ue es esu es p se te t u e e tai e dispe sio , elles o t pe is d'ide tifie  
des o po te e ts disti ts selo  l'additif utilis . Ai si, les at iau  o- o s a e  Ti-V-
C  so t eu  ui atteig e t les plus g a des a plitudes de go fle e t. U e sta ilisatio  du 
ph o e est o se e ap s e i o   les et les o t ai tes adiales a i ales o t 

t  esti es espe ti e e t à  et  MPa pou   et  % . de Ti-V-C . U  o po te e t 
t s diff e t est o se  a e  le a adiu . No  seule e t les a plitudes de go fle e t 
so t ette e t plus od es et gale e t plus fai le a e  % u'a e  % . de a adiu  

espe ti e e t ,  MPa et ,  MPa , ais au-delà du i e le, o  oit appa ait e u e 
o t a tio  ui a e l’e pa sio  à u  i eau p o he du i eau i itial ap s u e e tai e 

de les. Ces sultats so t pa faite e t e  a o d a e  l'a al se i ost u tu ale : a e  
l'additif Ti-V-C , l’agglo atio  et le f ittage des pa ti ules so t eau oup plus p o o s et 
g e t u e aug e tatio  a u e de la taille des pa ti ules et de la po osit , ta dis ue 
l'additio  de a adiu  te d à e t a e  le d pla e e t des joi ts de g ai  et l’agglo atio  
des pa ti ules, e ui duit l’e pa sio  olu i ue des ha tillo s et pa  la e 
l'a plitude du go fle e t i e si le. 



 
 

Ces sultats o t t  o pl t s pa  des esu es de i o et de a o-du et . A ot e 
o aissa e, 'est la p e i e fois ue e t pe de a a t isatio s est e  su  des 
at iau  à ase d’h d u e de ag siu . U e loi li ai e a t  d te i e g â e à 

la uelle o  a esti  à e i o  .  GPa la du et  d’u  ha tillo  d’h d u e de ag siu  
fo te e t de sifi  à  % de la de sit  th o i ue. Ce sultat o t e ue l’h d u e de 

ag siu  est u  at iau plus du  ue le ag siu . Les tests de a o-i de tatio  o t 
l  ue le odule de You g des o posites aug e te au ou s de la e istallisatio  et 

du f ittage des a opa ti ules. Le odule lasti ue de la o positio  a e   % de Ti-V-C  est 
plus le  ue elui de la o positio  a e   % de a adiu , ta t à l'issue du o age 

u'ap s  les. Cette diff e e e t e les deu  additifs est oh e te a e  la diff e e 
de o po te e t o se e e  dilato t ie. Elle justifie la o t ai te plus fai le o se e 
a e  les ha tillo s o te a t du a adiu . E fi , le atio H/E a t  alu  à .  et situe 
le o po te e t lasto-plasti ue des ha tillo s d’h d u e de ag siu  da s u  e 
g oupe ue les h d u es de tita e et de zi o iu .  

L' tude de l'i pa t des p op i t s a i ues des additifs su  la de sit  de d fauts 
st u tu au  i duits, ai si u'u e o p he sio  plus app ofo die des a is es 
i te e a t au i eau de la a tio  d’i te fa e e t e les additifs et l’h d u e de ag siu  
se aie t essai es pou  ieu  ait ise  les ha ge e ts i ost u tu au  i te e a t au 
ou s des les d'h d u atio . Du poi t de ue du o po te e t a i ue, u e tude 

s st ati ue de l' olutio  de la i o-du et  e  fo tio  de l'additif et du o e de 
les pe ett ait d'app ofo di  ot e o p he sio  du o po te e t des o posites. 

N a oi s, les sultats o te us au ou s de ette th se pe ette t d'o es et d jà de 
o lu e ue l'additif le ieu  adapt  est le a adiu , et ue so  e ploie est satisfaisa t, 

da s la esu e où il pe et de li ite  les o t ai tes a i ues i duites su  les pa ois des 
se oi s, au delà d'u e e tai e de les. 



  



A stra t 

 The last de ade the ag esiu  h d ide stood out as the ost att a ti e a didate 
fo  solid sto age of h d oge  at la ge s ale. The ai  su je t of this stud  is the 
phe o e o  of i e e si le s elli g of the o posites ased o  ag esiu  h d ide, du i g 
the h d idi g/deh d idi g les as ell as the e olutio  of thei  e ha i al p ope ties. 

 I -situ dilato et  easu e e ts a d the i ost u tu al ha a te izatio s SEM, 
g a ulo et  e e pe fo ed o  ag esiu  h d ide sa ples o- illed ith a adiu  o  
Ti-V-C  additi e. The esults e eal that the oales e e of a o et i  pa ti les te ds to 

eate la ge agglo e ates, hi h i du e a  i ease i  po osit , a d e plai  the p og essi e 
s elli g of o posites. 

 The a oi de tatio  tests pe fo ed o  o pa ted pellets sho  a  e ha e e t of 
a out  % of the You g odulus afte   les. F o  the Vi ke s ha d ess easu ed o  
o pa ted po de s, the ha d ess of a highl  de sified ag esiu  h d ide as 

e t apolated to .5  GPa, hi h sho s that the ag esiu  h d ide is ha de  tha  
ag esiu . 

Keywords: ag esiu  h d ide, h d oge  sto age, e e g  sto age, i ost u tu e, 
e ha i al p ope ties, e ha i al eha io  

 

Résumé 

 Lo s de la de i e d e ie, l’h d u e de ag siu  est appa u o e le a didat 
le plus i t essa t pou  le sto kage solide de l’h d og e à g a de helle. La p se te 

tude s’est i t ess e au go fle e t i e si le de o posites à ase d’h d u e de 
ag siu  du a t les les d’h d u atio /d sh d u atio  ai si u’à l’ olutio  de leu s 

p op i t s a i ues. 

 Les e p ie es de dilato t ie i -situ et les a a t isatio s i ost u tu ales MEB, 
g a ulo t ie , e es su  des ha tillo s de MgH o- o s a e  des additifs de 

a adiu  ou Ti-V-C  o t o t  ue la oales e e des pa ti ules a o t i ues fa o ise la 
fo atio  de la ges agglo ats ui i duise t u e aug e tatio  de la po osit  et ui 
e pli ue t le go fle e t i e si le des o posites. 

 Les tests de a o-i de tatio  o t o t  u e aug e tatio  du odule de You g de 
plus de  % ap s  les d’h d u atio /d sh d u atio . Les esu es de la du et  Vi ke s 
su  des pastilles de MgH  sa s additif o t pe is d’esti e  sa du et  e  fo tio  de la 
de sit  elati e. Ai si la du et  d’u e pastille ui au ait u e de sit  p o he de la de sit  
th o i ue 5 %  a t  e t apol e à .5  GPa. 

Mots Clés: h d u e de ag siu , sto kage de l'h d og e, sto kage d' e gie, 
i ost u tu e, p op i t s a i ues, o po te e t a i ue 


