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Chapitre ͳ : L’hydrure de magnésium et la 
conception des réservoirs adaptés à ses 
propriétés 
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ͳ.ͳ. Stockage de l’hydrogène dans le magnésium 
 

ͳ.ͳ.ͳ. Les enjeux du stockage de l’hydrogène 
 

L’ĠpuiseŵeŶt des Đoŵďustiďles fossiles, aiŶsi Ƌue la ĐƌoissaŶĐe ƌapide de la 
ĐoŶsoŵŵatioŶ d’ĠŶeƌgie susĐiteŶt de Ŷoŵďƌeuses ƋuestioŶs sĐieŶtifiƋues, 
eŶǀiƌoŶŶeŵeŶtales et gĠopolitiƋues. AĐtuelleŵeŶt le pĠtƌole, le gaz et le ĐhaƌďoŶ ;fig. ϭ.ϭͿ 
soŶt utilisĠs pouƌ la pƌoduĐtioŶ de plus de ϴϬ% de l’ĠŶeƌgie ĐoŶsoŵŵĠe [ϭ].Ces ƌessouƌĐes 
soŶt à l’oƌigiŶe d’uŶe Đƌise eŶǀiƌoŶŶeŵeŶtale de gƌaŶde aŵpleuƌ Ƌui affeĐte duƌaďleŵeŶt la 
ǀie suƌ la plaŶğte.  

 

Figuƌe ϭ.ϭ: EǀolutioŶ de la ĐoŶsoŵŵatioŶ ŵoŶdiale d'ĠŶeƌgie [ϭ] 

 

La CoŶǀeŶtioŶ Đadƌe des NatioŶs UŶies suƌ les ĐhaŶgeŵeŶts ĐliŵatiƋues adoptĠe au 
Đouƌs du Soŵŵet de la Teƌƌe à Rio eŶ ϭϵϵϮ et ƌatifiĠe paƌ ϭϵϲ « paƌties »  ƌeĐoŶŶaît 
l’eǆisteŶĐe d’uŶ ĐhaŶgeŵeŶt ĐliŵatiƋue d’oƌigiŶe huŵaiŶe et doŶŶe auǆ paǇs iŶdustƌialisĠs 
la ƌespoŶsaďilitĠ de lutteƌ ĐoŶtƌe Đe phĠŶoŵğŶe. Depuis, la CoŶfĠƌeŶĐe des paƌties ;COPͿ se 
ƌĠuŶit ĐhaƋue aŶŶĠe pouƌ pƌeŶdƌe des dĠĐisioŶs afiŶ de ƌespeĐteƌ les oďjeĐtifs de lutte 
ĐoŶtƌe les ĐhaŶgeŵeŶts ĐliŵatiƋues. La FƌaŶĐe ǀa aĐĐueilliƌ et pƌĠsideƌ eŶ ϮϬϭϱ la COPϮϭ Ƌui 
doit aďoutiƌ à uŶ Ŷouǀel aĐĐoƌd iŶteƌŶatioŶal suƌ le Đliŵat appliĐaďle à tous les paǇs, daŶs 
l’oďjeĐtif de ŵaiŶteŶiƌ le ƌĠĐhauffeŵeŶt ŵoŶdial eŶ deçà de Ϯ°C [Ϯ].  
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La ĐoŶĐƌĠtisatioŶ de Đet oďjeĐtif aŵďitieuǆ passe paƌ la ƌĠduĐtioŶ de la 
ĐoŶsoŵŵatioŶ d'ĠŶeƌgies fossiles et l'augŵeŶtatioŶ pƌogƌessiǀe de la paƌt des souƌĐes 
d'ĠŶeƌgies ƌeŶouǀelaďles, et Ŷe pouƌƌa aďoutiƌ Ƌu’aǀeĐ le dĠǀeloppeŵeŶt de solutioŶs de 
stoĐkage effiĐaĐes de l’ĠleĐtƌiĐitĠ et plus gĠŶĠƌaleŵeŶt de l’ĠŶeƌgie pƌoǀeŶaŶt des 
ƌessouƌĐes ƌeŶouǀelaďles. L’ĠŶeƌgie peut ġtƌe stoĐkĠe sous diffĠƌeŶtes foƌŵes : ŵĠĐaŶiƋue, 
ĠleĐtƌoŵagŶĠtiƋue ;ĐoŶdeŶsateuƌs, ďoďiŶesͿ, ĐhiŵiƋue ;ďatteƌies ĠleĐtƌoĐhiŵiƋues, pĠtƌole, 
hǇdƌogğŶeͿ, ou ŶuĐlĠaiƌe. Les ĠŶeƌgies ĐhiŵiƋues et ĠleĐtƌiƋues peuǀeŶt ġtƌe tƌaŶsfĠƌĠes et 
ĠĐhaŶgĠes faĐileŵeŶt, gƌâĐe à leuƌ Ŷatuƌe phǇsiƋue ďasĠe suƌ l’iŶteƌaĐtioŶ de Couloŵď. 
L’ĠŶeƌgie ĐhiŵiƋue est ďasĠe suƌ la ŶĠĐessitĠ des ĠleĐtƌoŶs de ǀaleŶĐe de se lieƌ aǀeĐ des 
ĠleĐtƌoŶs pƌoǀeŶaŶt d’autƌes atoŵes. Le ĐaŶdidat le plus adaptĠ à Đette appliĐatioŶ est 
l’hǇdƌogğŶe. SoŶ atoŵe possğde le ŵeilleuƌ ƌappoƌt ĠleĐtƌoŶs de ǀaleŶĐe – pƌotoŶs et paƌ 
ĐoŶsĠƋueŶt uŶe gƌaŶde deŶsitĠ ĠŶeƌgĠtiƋue. C’est aussi l’ĠlĠŵeŶt le plus aďoŶdaŶt suƌ 
Teƌƌe, ŵais uŶiƋueŵeŶt uŶe faiďle pƌopoƌtioŶ ;<ϭ%Ϳ est pƌĠseŶte sous foƌŵe de gaz HϮ. 
AĐtuelleŵeŶt la ŵaŶiğƌe la plus ƌĠpaŶdue de pƌoduiƌe de l’hǇdƌogğŶe ƌepose suƌ la ƌĠaĐtioŶ 
ĐhiŵiƋue eŶtƌe des hǇdƌoĐaƌďuƌes et l'eau à haute teŵpĠƌatuƌe. CepeŶdaŶt pouƌ assuƌeƌ 
uŶe gestioŶ effiĐaĐe des ĠŶeƌgies ƌeŶouǀelaďles le ŵoǇeŶ le plus ĠĐologiƋue de pƌoduĐtioŶ 
ĐoŶsisteƌait à utiliseƌ l’ĠŶeƌgie solaiƌe ou ĠolieŶŶe pouƌ faiƌe l’ĠleĐtƌolǇse de l’eau [ϯ], [ϰ]. 
Cette ŵĠthode peƌŵettƌait de dĠǀeloppeƌ des iŶstallatioŶs de pƌoduĐtioŶ d’ĠleĐtƌiĐitĠ 
dĠĐeŶtƌalisĠes Đapaďles de pƌoduiƌe de l’ĠŶeƌgie, de la stoĐkeƌ sous foƌŵe d’hǇdƌogğŶe et de 
la ƌĠutiliseƌ eŶ Đas de ďesoiŶ à l’aide d’uŶe pile à Đoŵďustiďle ;fig. ϭ.ϮͿ.  

 

Figuƌe ϭ.Ϯ : PƌoduĐtioŶ dĠĐeŶtƌalisĠe d’ĠleĐtƌiĐitĠ 

 

L’ĠŶeƌgie ĐhiŵiƋue ĐoŶteŶue daŶs l’hǇdƌogğŶe est tƌois fois supĠƌieuƌe à Đelles des  
autƌes Đoŵďustiďles fossiles ;Taď. ϭ.ϭͿ. De plus, uŶe fois pƌoduit, l’hǇdƌogğŶe est uŶ 
Đoŵďustiďle sǇŶthĠtiƋue pƌopƌe. Loƌs de la ƌĠaĐtioŶ aǀeĐ l’oǆǇgğŶe le seul pƌoduit est la 
ǀapeuƌ d’eau.  
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Taďleau ϭ.ϭ : DeŶsitĠ ĠŶeƌgĠtiƋue des diffĠƌeŶts Đoŵďustiďles [ϱ] 

Coŵďustiďle DeŶsitĠ ĠŶeƌgĠtiƋue ;MJ/kgͿ 
HǇdƌogğŶe ϭϰϭ,ϵϬ 
MĠthaŶe ϱϱ,ϱϱ 
EthaŶe ϱϭ,ϵϮ 
PƌopaŶe ϱϬ,ϯϵ 
Gasoil ϰϳ,Ϯϳ 
Gaz Ŷatuƌel ϰϳ,Ϯϭ 
KĠƌosğŶe ϰϲ,ϬϬ 
BeŶzğŶe ϰϮ,Ϯϵ 
ChaƌďoŶ ϯϭ,ϯϴ 

 

 

ͳ.ͳ.ʹ. Moyens de stockage 
 

Le stoĐkage de gƌaŶdes ƋuaŶtitĠs d’hǇdƌogğŶe de ŵaŶiğƌe effiĐaĐe et sûƌe ;Taď. ϭ.ϮͿ 
est uŶ dĠfi ŵajeuƌ pouƌ soŶ utilisatioŶ. Il eǆiste tƌois ŵĠthodes ƌĠpoŶdaŶt à Đette 
pƌoďlĠŵatiƋue : stoĐkage sous foƌŵe gazeuse, sous foƌŵe liƋuide et sous foƌŵe solide 
;hǇdƌuƌes, ĐoŵposĠs ĐaƌďoŶĠsͿ. 

 

Taďleau ϭ.Ϯ : CaƌaĐtĠƌistiƋues d’iŶflaŵŵatioŶ de l’hǇdƌogğŶe [ϲ] 

CaƌaĐtĠƌistiƋues HǇdƌogğŶe 
DoŵaiŶe d’iŶflaŵŵaďilitĠ daŶs l’aiƌ ;%ǀol.Ϳ ϰ-ϳϱ 
DoŵaiŶe d’eǆplosiǀitĠ ;%ǀol.Ϳ ϭϯ-ϱϵ 
EŶeƌgie ŵiŶiŵale d’iŶflaŵŵatioŶ ;ŵJͿ Ϭ,ϬϮ 
TeŵpĠƌatuƌe d’auto-iŶflaŵŵatioŶ ;KͿ ϴϱϴ 
Vitesse de ĐoŵďustioŶ daŶs l’aiƌ ;Đŵ/sͿ Ϯϲϱ-ϯϮϱ 
EŶeƌgie d’eǆplosioŶ ;gTNT/g pƌoduitͿ Ϯϰ 

 

 

Le stoĐkage sous foƌŵe gazeuse 

 Le stoĐkage sous foƌŵe gazeuse est deǀeŶu uŶe teĐhŶologie tƌğs ƌĠpaŶdue pouƌ les 
appliĐatioŶs iŶdustƌielles. Les ǀiŶgt deƌŶiğƌes aŶŶĠes oŶt peƌŵis uŶe iŵpoƌtaŶte 
aŵĠlioƌatioŶ des dispositifs. AĐtuelleŵeŶt des ƌĠseƌǀoiƌs pouƌ ǀĠhiĐules soŶt Đapaďles de 
ĐoŶteŶiƌ l’hǇdƌogğŶe sous uŶe pƌessioŶ de ϳϬϬ ďaƌs. CeƌtaiŶs pƌototǇpes eǆpĠƌiŵeŶtauǆ 
peuǀeŶt ŵġŵe suppoƌteƌ ϭϬϬϬ ďaƌs, ŵais aǀeĐ uŶ Đoût ĠŶeƌgĠtiƋue tƌğs ĠleǀĠ. L’aǀaŶtage 
du stoĐkage gazeuǆ est Ƌue Đette teĐhŶologie est dĠjà laƌgeŵeŶt utilisĠe pouƌ les ǀoituƌes à 
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gaz Ŷatuƌel et soŶ Đoût ĠŶeƌgĠtiƋue loƌs de la ĐoŵpƌessioŶ est de l’oƌdƌe de ϭϬ% du pouǀoiƌ 
ĐaloƌifiƋue de l’hǇdƌogğŶe. L’iŶĐoŶǀĠŶieŶt ŵajeuƌ de Đette teĐhŶologie est la plus faiďle 
deŶsitĠ atteiŶte ;ϰϮ kg/ŵϯ à ϳϬϬ ďaƌsͿ. De plus, loƌs de la ĐoŵpƌessioŶ, la teŵpĠƌatuƌe 
augŵeŶte aǀeĐ la pƌessioŶ et paƌ ĐoŶsĠƋueŶt la deŶsitĠ du gaz Ŷ’est pas optiŵale. 

Le stoĐkage sous foƌŵe liƋuide 

 Le pƌiŶĐipal aǀaŶtage du stoĐkage liƋuide à ϮϬK est Ƌu’il peƌŵet d’atteiŶdƌe uŶe 
deŶsitĠ plus ĠleǀĠe de HϮ à ďasse pƌessioŶ ;ϳϬ kg/ŵϯͿ. MalgƌĠ les pƌogƌğs Ƌui oŶt ĠtĠ fait 
daŶs Đe doŵaiŶe, les dĠfis teĐhŶologiƋues ƌesteŶt ĐoŶsidĠƌaďles. Mġŵe aǀeĐ uŶe ďoŶŶe 
isolatioŶ theƌŵiƋue les peƌtes soŶt iŶĠǀitaďles et eŶtƌaiŶeŶt la foƌŵatioŶ de HϮ gazeuǆ daŶs 
le ƌĠseƌǀoiƌ. CeĐi ŶĠĐessite d’iŶstalleƌ des soupapes de sĠĐuƌitĠ et de liŵiteƌ le ƌeŵplissage à 
ϴϱ-ϵϱ% du ǀoluŵe total afiŶ d’Ġǀiteƌ tout ƌisƋue. L’autƌe iŶĐoŶǀĠŶieŶt ŵajeuƌ de Đette 
teĐhŶologie est le Đoût ĠŶeƌgĠtiƋue de la liƋuĠfaĐtioŶ de HϮ, supĠƌieuƌ à ϭϱ % de soŶ pouǀoiƌ 
ĐaloƌifiƋue. 

Le stoĐkage « solide » 

UŶe autƌe ŵĠthode adaptĠe au stoĐkage de gƌaŶdes ƋuaŶtitĠs d’hǇdƌogğŶe ĐoŶsiste 
à le lieƌ ĐhiŵiƋueŵeŶt, de ŵaŶiğƌe ƌĠǀeƌsiďle ou ŶoŶ, daŶs diffĠƌeŶts ĐoŵposĠs. Il eǆiste 
deuǆ gƌaŶdes faŵilles de ŵatĠƌiauǆ peƌŵettaŶt le stoĐkage solide de HϮ ;Taď.ϭ.ϯͿ : les 
hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues ;MgHϮ, LaNiϱHϲ,..Ϳ et les hǇdƌuƌes Đoŵpleǆes ;NaBHϰ, NaAlHϰ,…Ϳ. 

 CeƌtaiŶs ĠlĠŵeŶts Đoŵŵe les ŵĠtauǆ peuǀeŶt foƌŵeƌ des liaisoŶs ƌĠǀeƌsiďles 
;ioŶiƋues, ĐoǀaleŶtes ou ŵĠtalliƋuesͿ aǀeĐ les atoŵes d’hǇdƌogğŶe. Pouƌ dĠstaďiliseƌ 
l’hǇdƌuƌe et dĠsoƌďeƌ l’hǇdƌogğŶe, il suffit d’aďaisseƌ la pƌessioŶ et de fouƌŶiƌ uŶe ƋuaŶtitĠ 
suffisaŶte de Đhaleuƌ. Les ŵatĠƌiauǆ les plus utilisĠs pouƌ Đette appliĐatioŶ soŶt le 
ŵagŶĠsiuŵ, les alliages de ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ ;ǀaŶadiuŵ, titaŶe,…Ϳ, et des ĐoŵposĠs tels 
Ƌue LaNiϱ, etĐ. Leuƌ ĐapaĐitĠ de stoĐkage ŵassiƋue ǀaƌie eŶtƌe ϭ% et ϳ.ϲ%.  

 Les hǇdƌuƌes Đoŵpleǆes soŶt pƌiŶĐipaleŵeŶt des ďoƌohǇdƌuƌes ;NaBHϰ, LiBHϰ, 
Al;BHϰͿϯͿ et des hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues Đoŵpleǆes ;NaAlHϰ,…Ϳ. EŶ thĠoƌie leuƌs ĐapaĐitĠs 
ŵassiƋues de stoĐkage peuǀeŶt atteiŶdƌe ϭϱ% ŵassiƋue. Le pƌeŵieƌ gƌoupe de ŵatĠƌiauǆ, 
les ďoƌohǇdƌuƌes, pƌoduiseŶt de l’hǇdƌogğŶe paƌ ƌĠaĐtioŶ aǀeĐ l’eau ;hǇdƌolǇseͿ, eŶ pƌĠseŶĐe 
d’uŶ ĐatalǇseuƌ à ďase de Đoďalt ou de ƌuthĠŶiuŵ. L’aǀaŶtage de Đe pƌoĐĠdĠ est Ƌu’il 
s’effeĐtue à teŵpĠƌatuƌe aŵďiaŶte et à faiďle pƌessioŶ. Le deuǆiğŵe gƌoupe d’hǇdƌuƌes 
Đoŵpleǆes, les alaŶates, oŶt uŶe ĐapaĐitĠ ĠleǀĠe de stoĐkage ;ϳϬkg/ŵϯͿ et uŶe ĐiŶĠtiƋue 
ƌapide d’hǇdƌogĠŶatioŶ ;gƌâĐe auǆ additifs à ďase de titaŶeͿ. Les pƌiŶĐipauǆ ǀeƌƌous à 
suƌŵoŶteƌ pouƌ leuƌ utilisatioŶ soŶt la ƌĠǀeƌsiďilitĠ des ƌĠaĐtioŶs solide/gaz et les hautes 
pƌessioŶs ŶĠĐessaiƌes à la ƌĠaĐtioŶ d’aďsoƌptioŶ ;ϭϬϬ ďaƌsͿ.  

 Les ĐoŵposĠs ĐaƌďoŶĠs ;ĐhaƌďoŶ aĐtif, ŶaŶotuďes de ĐaƌďoŶe, ŶaŶofiďƌes de 
ĐaƌďoŶeͿ soŶt aussi des ĐaŶdidats poteŶtiels pouƌ le stoĐkage d’hǇdƌogğŶe. L’adsoƌptioŶ de 
l’hǇdƌogğŶe paƌ le ĐhaƌďoŶ aĐtif est ĐoŶŶue depuis loŶgteŵps. Elle s’effeĐtue eŶ suƌfaĐe à 
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l’aide des foƌĐes de VaŶ deƌ Waals. La ĐapaĐitĠ de stoĐkage à teŵpĠƌatuƌe aŵďiaŶte et 
pƌessioŶ aŵďiaŶte est liŵitĠe à Ϭ.ϱ% ŵassiƋue. NĠaŶŵoiŶs à -ϭϵϲ°C et ϲϬ ďaƌs des deŶsitĠs 
de l’oƌdƌe ϴ% oŶt ĠtĠ oďteŶues. RĠĐeŵŵeŶt les ƌeĐheƌĐhes eŶ adsoƌptioŶ se soŶt oƌieŶtĠes 
suƌ les ŶaŶotuďes de ĐaƌďoŶe et les ŶaŶofiďƌes. Les tests suƌ les ŶaŶotuďes oŶt ŵoŶtƌĠ des 
ĐapaĐitĠs de stoĐkage de l’oƌdƌe de ϴ% à ďasse teŵpĠƌatuƌe et haute pƌessioŶ et ϯ% daŶs 
des ĐoŶditioŶs Ŷoƌŵales [ϳ]. L’utilisatioŶ de Đes ŵatĠƌiauǆ ƌeste peu pƌoďaďle eŶ ƌaisoŶ de 
teŵpĠƌatuƌes et de pƌessioŶ ĐoŶtƌaigŶaŶtes aiŶsi Ƌue la ŵauǀaise ƌepƌoduĐtiďilitĠ des 
ƌĠsultats. 

 

Taďleau ϭ.ϯ : CapaĐitĠ du stoĐkage des pƌiŶĐipauǆ ŵatĠƌiauǆ peƌŵettaŶt le stoĐkage de 
l’hǇdƌogğŶe. 

MatĠƌiau TeŵpĠƌatuƌe d'utilisatioŶ ;°CͿ CapaĐitĠ ŵassiƋue ƌĠǀeƌsiďle 
;%ŵ. HϮͿ 

NaBHϰ ϱϬϬ ϭϬ,ϴ [ϴ] 
NaŶotuďes  ϴ 

MgHϮ ϯϬϬ ϳ,ϲ 
NaAlHϰ ϮϬϬ ϳ,ϰ 

MgϮNiHϰ ϮϱϬ ϯ,Ϯ 
TiVCƌHϲ ϯϬ-ϴϬ Ϯ 
FeTiHϭ.ϵϱ ϱϬ ϭ,ϲ 
LaNiϱHϲ,ϳ ϱϬ ϭ,ϱ 

 

 

ͳ.ͳ.͵. (ydrure de magnésium 
 

A Đe jouƌ le stoĐkage de l’hǇdƌogğŶe daŶs les hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues seŵďle ġtƌe la 
ŵĠthode la plus effiĐaĐe eŶ teƌŵes de Đoût ĠŶeƌgĠtiƋue. Paƌŵi Đe gƌoupe de ŵatĠƌiauǆ, 
l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ oĐĐupe uŶe plaĐe pƌiǀilĠgiĠe ĠtaŶt doŶŶĠe sa ĐapaĐitĠ ŵassiƋue 
ĠleǀĠe ;ϳ.ϲ% ŵ.Ϳ et la ƌĠǀeƌsiďilitĠ des ƌĠaĐtioŶs d’hǇdƌuƌatioŶ. De plus l’aďoŶdaŶĐe du 
ŵagŶĠsiuŵ suƌ la teƌƌe faǀoƌise soŶ utilisatioŶ iŶdustƌielle.  

Le ŵagŶĠsiuŵ est uŶ ŵĠtal duĐtile aǀeĐ uŶe stƌuĐtuƌe heǆagoŶale ĐoŵpaĐte et du 
gƌoupe d'espaĐe Pϲϯ/ŵŵĐ, aǀeĐ des paƌaŵğtƌes de ŵaille a ;ϯ.ϮϬϵ ǺͿ et Đ ;ϱ.Ϯϭϭ ǺͿ. Les 
positioŶs WǇĐkoff des atoŵes de ŵagŶĠsiuŵ soŶt ϮĐ ;ϭ/ϯ,Ϯ/ϯ,ϭ/ϰͿ. 

L’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ Taď. ϭ.ϰ est uŶ ŵatĠƌiau solide. Sa stƌuĐtuƌe ƋuadƌatiƋue est 
de tǇpe ƌutile de gƌoupe PϰϮ/ŵŶŵ et de paƌaŵğtƌes de ŵaille : a ;ϰ.ϱϭϲϴ ǺͿ et Đ ;ϯ.ϬϮϬϱ ǺͿ. 
Les positioŶsWǇĐkoff des atoŵes pouƌ le ŵagŶĠsiuŵ soŶt Ϯa ;Ϭ, Ϭ, ϬͿ, et Đelles de 
l’hǇdƌogğŶe ϰf ;Ϭ.ϲϵϮϱ, Ϭ.ϲϵϮϱ, ϬͿ.  
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Taďleau ϭ.ϰ : PƌopƌiĠtĠs phǇsiƋues du ŵagŶĠsiuŵ [ϵ] et de soŶ hǇdƌuƌe [ϵ-ϭϬ]  

 MagŶĠsiuŵ HǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
Masse ŵolaiƌe ;g/ŵolͿ Ϯϰ.ϯϬϱ Ϯϲ.ϯϬϱ 
DeŶsitĠ ;kg/ŵϯͿ ϭ.ϳϯϲ ϭ.ϰϰϴ 
CoŶduĐtiǀitĠ theƌŵiƋue ;W/;ŵ.KͿͿ ϭϯϲ ϭ 
CapaĐitĠ theƌŵiƋue ;J/;ŵol.KͿͿ Ϯϰ.ϴ ϯϱ.Ϯϲ 
Module de YouŶg ;GPaͿ ϰϱ ϴϭ-ϵϱ 
Module de ĐisailleŵeŶt ;GPaͿ ϭϳ ϯϯ-ϯϵ 
Module de ĐoŵpƌessiďilitĠ ;GPaͿ ϰϱ ϱϭ-ϱϰ 
 

 

La foƌŵatioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ se dĠƌoule eŶ tƌois Ġtapes : 

 A faiďle pƌessioŶ, l’hǇdƌogğŶe ƌeste eŶ solutioŶ solide daŶs la ŵatƌiĐe ŵĠtalliƋue, la 
stƌuĐtuƌe ĐƌistallogƌaphiƋue du ŵagŶĠsiuŵ est ĐoŶseƌǀĠe ;phase α - heǆagoŶaleͿ. 

 UŶe fois la phase α satuƌĠe, la solutioŶ solide se tƌaŶsfoƌŵe pƌogƌessiǀeŵeŶt eŶ 
phase β ;stƌuĐtuƌe ƌutileͿ à pƌessioŶ ĐoŶstaŶte ;fig. ϭ.ϯͿ. Les deuǆ phases ĐoeǆisteŶt. 
Cette tƌaŶsfoƌŵatioŶ est ƌĠǀeƌsiďle. EŶ appliƋuaŶt uŶe pƌessioŶ supĠƌieuƌe ou 
iŶfĠƌieuƌe à la pƌessioŶ du plateau d’ĠƋuiliďƌe, oŶ peut aďsoƌďeƌ ou dĠsoƌďeƌ 
l’hǇdƌogğŶe.  

 La satuƌatioŶ de la phase β adǀieŶt au-delà de la pƌessioŶ d’ĠƋuiliďƌe. 

 

 

Figuƌe ϭ.ϯ : RepƌĠseŶtatioŶ de la phase α ;heǆagoŶaleͿ et de la phase β ;ƋuadƌatiƋueͿ 

 

EŶ utilisaŶt la  loi de VaŶ't Hoff il est possiďle de ƌelieƌ la teŵpĠƌatuƌe et l'eŶthalpie liďƌe de 
la ƌĠaĐtioŶ de l'hǇdƌogğŶe aǀeĐ le ŵagŶĠsiuŵ : 



ϭϱ 
 

ܩ∆ = °ܩ∆ + ݈݊ ቀ ௉௉°ቁ       ;ϭ.ϭͿ ∆ܩ° = °ܪ∆  − ܶ∆ܵ°        ;ϭ.ϮͿ 

LoƌsƋue la ƌĠaĐtioŶ eŶtƌe le gaz et le solide atteiŶt l'Ġtape Ϯ ;les deuǆ phases α et β 
ĐoeǆisteŶtͿ, ∆ܩ est Ŷulle. Paƌ la suite oŶ peut Ġǀalueƌ la pƌessioŶ d'ĠƋuiliďƌe dĠliŵitaŶt les 
doŵaiŶes d'eǆisteŶĐe de Mg et MgHϮ :  

௘ܲ௤ = ܲ°. ݁ቀ∆ಹ°ೃ೅ ି∆ೄ°ೃ ቁ       ;ϭ.ϯͿ 

A paƌtiƌ des isotheƌŵes PƌessioŶ-CoŵpositioŶ il est possiďle de tƌaĐeƌ le logaƌithŵe de la 
pƌessioŶ d’ĠƋuiliďƌe eŶ foŶĐtioŶ de l’iŶǀeƌse de la teŵpĠƌatuƌe ;fig. ϭ.ϰͿ. OŶ peut aiŶsi 
dĠduiƌe les eŶthalpies ;peŶte de la Đouƌďe logaƌithŵiƋueͿ et les eŶtƌopies des ƌĠaĐtioŶs 
d’aďsoƌptioŶ et de dĠsoƌptioŶ.  

 

 

Figuƌe ϭ.ϰ : Couƌďes isotheƌŵes pƌessioŶ-ĐoŵpositioŶ du ŵagŶĠsiuŵ 

 

IŶǀeƌseŵeŶt, à l'aide des ǀaleuƌs eǆpĠƌiŵeŶtales de l'eŶthalpie et de l'eŶtƌopie [ϭϭ], [ϭϮ], il 
est possiďle de tƌaĐeƌ le diagƌaŵŵe de PƌessioŶ - TeŵpĠƌatuƌe ;fig. ϭ.ϱͿ. 

 Pouƌ foƌŵeƌ l'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ ;sous foƌŵe de poudƌeͿ, il faut appliƋueƌ des 
ĐoŶditioŶs de pƌessioŶ et de teŵpĠƌatuƌe situĠes au dessus de la Đouƌďe d'ĠƋuiliďƌe. LoƌsƋue 
la ƌĠaĐtioŶ Ŷ’est pas liŵitĠe ĐiŶĠtiƋueŵeŶt, la ƌĠaĐtioŶ d'aďsoƌptioŶ dĠďute dğs Ƌue la 
pƌessioŶ est iŵposĠe. La Ŷatuƌe eǆotheƌŵiƋue de Đette deƌŶiğƌe ŶĠĐessite uŶe ĠǀaĐuatioŶ 
ƌapide de la Đhaleuƌ, siŶoŶ le sǇstğŵe atteiŶt l'ĠƋuiliďƌe theƌŵodǇŶaŵiƋue et l'hǇdƌuƌatioŶ 
est ďloƋuĠe.  



ϭϲ 
 

 La dĠsoƌptioŶ de l'hǇdƌogğŶe se pƌoduit loƌsƋue les ĐoŶditioŶs theƌŵodǇŶaŵiƋues 
soŶt eŶ dessous de la Đouƌďe d'ĠƋuiliďƌe. La plupaƌt des appliĐatioŶs de l'hǇdƌogğŶe 
ŶĠĐessiteŶt uŶe pƌessioŶ de soƌtie de l'oƌdƌe de ϭ-Ϯ ďaƌs. Pouƌ ƌĠpoŶdƌe à Đette eǆigeŶĐe 
teĐhŶologiƋue, uŶe teŵpĠƌatuƌe d’au ŵoiŶs ϯϬϬ°C doit ġtƌe utilisĠe pouƌ ƌĠguleƌ la ƌĠaĐtioŶ.  

 

Figuƌe ϭ.ϱ : DoŵaiŶes d'eǆisteŶĐe du ŵagŶĠsiuŵ et de soŶ hǇdƌuƌe 

 

 Plusieuƌs tƌaǀauǆ oŶt ĠtĠ ŵeŶĠs daŶs le ďut de ĐoŵpƌeŶdƌe les ŵĠĐaŶisŵes 
phǇsiƋues Ƌui gouǀeƌŶeŶt les ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ [ϭϯ], [ϭϰ], [ϭϱ], [ϭϲ]. Les Ġtudes oŶt 
peƌŵis l'ĠlaďoƌatioŶ de poudƌes de ŵagŶĠsiuŵ hauteŵeŶt ƌĠaĐtiǀes. La poudƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ est hǇdƌuƌĠe daŶs des autoĐlaǀes et eŶsuite Đo-ďƌoǇĠe aǀeĐ des ŵĠtauǆ de 
tƌaŶsitioŶ ;V, Ti, Nď, alliage Ti-V-Cƌ ...Ϳ ou aǀeĐ leuƌs oǆǇdes ;NďϮOϱ...Ϳ. GƌâĐe auǆ additifs et à 
la ƌĠduĐtioŶ de la taille des gƌaiŶs, Đe pƌoĐĠdĠ d’ĠlaďoƌatioŶ peƌŵet d'aĐĐĠlĠƌeƌ  les ƌĠaĐtioŶs 
d'aďsoƌptioŶ et dĠsoƌptioŶ. L'ĠƋuipe IICE a fait des Ġtudes suƌ les diffĠƌeŶts paƌaŵğtƌes Ƌui 
peuǀeŶt iŶflueŶĐeƌ ses peƌfoƌŵaŶĐes, tels Ƌue le teŵps de ďƌoǇage, le tǇpe d'additif et sa 
ƋuaŶtitĠ [ϭϯ], [ϭϰ], [ϭϱ], [ϭϲ]. Les tƌaǀauǆ oŶt peƌŵis l'adaptatioŶ de Đe pƌoĐĠdĠ auǆ 
eǆigeŶĐes du ŵoŶde iŶdustƌielle et oŶt doŶŶĠ suite à uŶ ďƌeǀet eŶ ĐopƌopƌiĠtĠ aǀeĐ MĐPhǇ 
[ϭϳ], [ϭϴ] ĐoŶĐeƌŶaŶt le dĠǀeloppeŵeŶt d'uŶ alliage à ďase de ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ ;Ti-V-CƌͿ. 
Cet alliage, iŶtƌoduit eŶ taŶt Ƌu'additif, est Đo-ďƌoǇĠ aǀeĐ le ŵagŶĠsiuŵ hǇdƌuƌĠ daŶs uŶ 
ďƌoǇeuƌ iŶdustƌiel sous atŵosphğƌe d'aƌgoŶ hǇdƌogĠŶĠ paƌ lot de ƋuelƋues kilogƌaŵŵes. 
Apƌğs ϰ à ϴ heuƌes de ďƌoǇage, le ŵatĠƌiau oďteŶu possğde uŶe gƌaŶuloŵĠtƌie tƌğs fiŶe. La 
ƌĠduĐtioŶ de la taille des paƌtiĐules aiŶsi Ƌue la ŶaŶostƌuĐtuƌatioŶ issue des dĠfoƌŵatioŶs 
plastiƋues iŶduites loƌs du ďƌoǇage, faǀoƌiseŶt l'aŵĠlioƌatioŶ des ĐiŶĠtiƋues de dĠsoƌptioŶ et 
d'aďsoƌptioŶ [ϭϱ], [ϭϲ], [ϭϵ], [ϮϬ], [Ϯϭ], [ϮϮ].  



ϭϳ 
 

 D’apƌğs la littĠƌatuƌe, la foƌŵatioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ peut ġtƌe paƌtagĠe eŶ 
ĐiŶƋ Ġtapes. Les phases iŶitiales soŶt les suiǀaŶtes : le tƌaŶspoƌt des ŵolĠĐules d’hǇdƌogğŶe 
à la fƌoŶtiğƌe solide-gaz, la ĐhiŵisoƌptioŶ à la suƌfaĐe du ŵĠtal et la diffusioŶ du gaz daŶs la 
ŵaille ĐƌistalliŶe pouƌ foƌŵeƌ la phase α. QuaŶd l’hǇdƌogğŶe dĠpasse la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de 
satuƌatioŶ de la phase α, oŶ oďseƌǀe la pƌĠĐipitatioŶ de la phase . Cette Ġtape de la ƌĠaĐtioŶ 
dĠpeŶd des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues et des pƌopƌiĠtĠs de tƌaŶspoƌt du sǇstğŵe. La foƌŵatioŶ 
des sites de ŶuĐlĠatioŶ de l’hǇdƌuƌe est aĐĐoŵpagŶĠe paƌ la foƌŵatioŶ de Đhaŵps de 
ĐoŶtƌaiŶtes et de dĠfoƌŵatioŶs. Pouƌ les ŵĠtauǆ puƌs et duĐtiles Đoŵŵe le ŵagŶĠsiuŵ Đ’est 
suƌtout la paƌtie hǇdƌuƌĠe Ƌui se fƌaĐtuƌe, suite auǆ effoƌts ŵĠĐaŶiƋues pƌoduits paƌ 
l’eǆpaŶsioŶ des geƌŵes. Les pƌeŵieƌs ŶuĐleus appaƌaisseŶt auǆ eŶdƌoits où la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 
d'hǇdƌogğŶe est ĠleǀĠe et l'ĠŶeƌgie d'aĐtiǀatioŶ suffisaŵŵeŶt ďasse, tels Ƌue joiŶts de gƌaiŶs 
ou de dĠfauts stƌuĐtuƌauǆ. La deƌŶiğƌe Ġtape ĐaƌaĐtĠƌistiƋue de la ƌĠaĐtioŶ d’hǇdƌuƌatioŶ est 
la ĐƌoissaŶĐe de la phase . Cette dĠfoƌŵatioŶ dĠpeŶd de la pƌessioŶ, de la teŵpĠƌatuƌe et 
des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues de la suƌfaĐe. Pouƌ les ŵĠtauǆ duĐtiles Đoŵŵe le ŵagŶĠsiuŵ, le 
ŵĠĐaŶisŵe gĠŶĠƌaleŵeŶt adŵis pouƌ la ĐƌoissaŶĐe de l’hǇdƌuƌe est Đelui de "l’eŶǀeloppe 
ĐoŶtƌaĐtaŶte": le ĐhaŶgeŵeŶt de phase se pƌoduit à tƌaǀeƌs la ĐƌoissaŶĐe des geƌŵes, Ƌui 
foƌŵeŶt uŶe eŶǀeloppe d’hǇdƌuƌe autouƌ des gƌaiŶs. La pƌogƌessioŶ de l’iŶteƌfaĐe α- et la 
diffusioŶ des atoŵes d’hǇdƌogğŶe à tƌaǀeƌs la phase  soŶt les pƌiŶĐipauǆ faĐteuƌs 
iŶflueŶçaŶt la ǀitesse de ƌĠaĐtioŶ. Les ŵatĠƌiauǆ de Đe tǇpe pƌĠseƌǀeŶt leuƌ ŵoƌphologie et 
leuƌ tauǆ de ŶuĐlĠatioŶ ƌeste assez faiďle, ŵalgƌĠ la fƌagilitĠ de la phase hǇdƌuƌĠe Ƌui peƌŵet 
la foƌŵatioŶ de Ŷouǀelles suƌfaĐes pouƌ diffuseƌ l’hǇdƌogğŶe. 

 Du fait de la suĐĐessioŶ de Đes ϱ Ġtapes [Ϯϯ], la ƌĠaĐtioŶ d'hǇdƌuƌatioŶ est gouǀeƌŶĠe 
paƌ le phĠŶoŵğŶe le plus leŶt. EŶ foŶĐtioŶ des ĐoŶditioŶs eǆpĠƌiŵeŶtales et de la 
ĐoŵpositioŶ de l’hǇdƌuƌe, l’Ġtape liŵitaŶt diffğƌe. La foƌŵatioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
est gĠŶĠƌaleŵeŶt ĐoŶtƌaiŶte paƌ la deuǆiğŵe Ġtape – la dissoĐiatioŶ des ŵolĠĐules 
d’hǇdƌogğŶe eŶ suƌfaĐe. NĠaŶŵoiŶs, apƌğs ŶaŶostƌuĐtuƌatioŶ paƌ ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue aǀeĐ 
des additifs, le phĠŶoŵğŶe liŵitaŶt deǀieŶt la ĐƌoissaŶĐe de la phase  [Ϯϰ]. D’apƌğs les 
Ġtudes ŵeŶĠes au seiŶ de l’ĠƋuipe IICE suƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ Đo-ďƌoǇĠ aǀeĐ ϱ% at. de 
ǀaŶadiuŵ [ϭϮ], [Ϯϱ], l'Ġtape de la dissoĐiatioŶ des ŵolĠĐules se ƌĠǀğle tƌğs ƌapide et la 
ĐƌoissaŶĐe de la phase  assez leŶte eŶ fiŶ de ƌĠaĐtioŶ. Les eǆpĠƌieŶĐes oŶt ŵoŶtƌĠ Ƌue plus 
la teŵpĠƌatuƌe est ďasse plus la tƌaŶsitioŶ ǀeƌs la seĐoŶde Ġtape appaƌait ƌapideŵeŶt. La 
thĠoƌie d’Aǀƌaŵi suƌ la ŶuĐlĠatioŶ et la ĐƌoissaŶĐe a ĠtĠ utilisĠe pouƌ ŵodĠliseƌ la ƌĠaĐtioŶ 
d’hǇdƌuƌatioŶ [Ϯϲ] : ݇. ݐ = ሺ− lnሺͳ −  ሻሻ௡      ;ϭ.ϰͿߙ

La ĐoŶstaŶte de la ƌĠaĐtioŶ k;T, PͿ dĠpeŶd de la pƌessioŶ et de la teŵpĠƌatuƌe, α le tauǆ 
d’aǀaŶĐeŵeŶt de la ƌĠaĐtioŶ est Đoŵpƌis eŶtƌe Ϭ et ϭ, et Ŷ est uŶ ĐoeffiĐieŶt eŵpiƌiƋue 
pouǀaŶt pƌeŶdƌe des ǀaleuƌs Đoŵpƌises eŶtƌe ¼ et ϰ seloŶ l’ajusteŵeŶt aǀeĐ les ƌĠsultats 
eǆpĠƌiŵeŶtauǆ. AiŶsi les ĠƋuatioŶs adaptĠes auǆ poudƌes fouƌŶis paƌ MĐPhǇ EŶeƌgǇ pouƌ les 
ĐiŶĠtiƋues des ƌĠaĐtioŶs d’aďsoƌptioŶ et dĠsoƌptioŶ soŶt [ϭϱ]: 



ϭϴ 
 

 AďsoƌptioŶ 

ௗఈௗ௧ = ݇଴ଵ ఈିଵଶ ୪୬ሺଵିఈሻ ൬ ௉௉೐೜ − ͳ൰ ݁షಶೌೃ೅ sin ൬గଶ ௉ି௉೐೜௉೐೜ ൰ + ݇଴ଶሺͳ − ሻሺߙ ௉௉೐೜ − ͳሻ݁షಶೌೃ೅ ሺͳ − sin ൬గଶ ௉ି௉೐೜௉೐೜ ൰ሻ ;ϭ.ϱͿ 

 

 DĠsoƌptioŶ  

ௗఈௗ௧ = ݇଴. ʹ. ሺߙ − ͳሻ. ሺ− lnሺͳ − .ሻሻభమߙ ln ቀ௉೐೜௉ ቁ . ݁షಶೌೃ೅       ;ϭ.ϲͿ 

SeloŶ le ŵodğle d’Asakuŵa et al [Ϯϳ], ils eǆisteŶt deuǆ Đas pouƌ la ĐƌoissaŶĐe de la phase . 
Le pƌeŵieƌ Đas est ĐaƌaĐtĠƌisĠ paƌ uŶe faiďle deŶsitĠ de ŶuĐlĠatioŶ, aǀeĐ uŶe ĐƌoissaŶĐe de 
l’hǇdƌuƌe Ƌui Ŷe foƌŵe pas uŶe eŶǀeloppe ĐoŶtiŶue, sauf eŶ fiŶ de ƌĠaĐtioŶ. Les atoŵes 
d’hǇdƌogğŶe soŶt aloƌs ĐoŶtƌaiŶts de diffuseƌ à tƌaǀeƌs la ĐouĐhe de la phase , Đe Ƌui liŵite 
l’aĐĐğs ǀeƌs le ĐeŶtƌe de la paƌtiĐule ĐoŶstituĠ de phase α. DaŶs le deuǆiğŵe Đas, la deŶsitĠ 
de ŶuĐlĠatioŶ est assez ĠleǀĠe et l’eŶǀeloppe ĐoŶtiŶue appaƌait plus ƌapideŵeŶt.  

AfiŶ d’aŵĠlioƌeƌ la ǀitesse de la ƌĠaĐtioŶ d’hǇdƌuƌatioŶ des tƌaǀauǆ suƌ la gestioŶ theƌŵiƋue 
oŶt ĠtĠ ŵeŶĠs au seiŶ de l’ĠƋuipe IICE. AfiŶ d’augŵeŶteƌ la ĐoŶduĐtiǀitĠ theƌŵiƋue des 
Đoŵposites, uŶ pƌoĐĠdĠ de ŵise eŶ foƌŵe du ŵatĠƌiau aǀeĐ ajout de gƌaphite Ŷatuƌel 
eǆpaŶsĠ ;GNEͿ a ĠtĠ dĠǀeloppĠ. Cette ŵise eŶ foƌŵe peƌŵet d’oďteŶiƌ des disƋues solides et 
usiŶaďles d’MgHϮ aĐtiǀĠ [Ϯϱ]. 

 DaŶs le Đadƌe de Ŷotƌe Ġtude plusieuƌs lots de poudƌe d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ oŶt 
ĠtĠ utilisĠs. Les ĐoŵpositioŶs Đhoisies ĐoŶtieŶŶeŶt des additifs de diffĠƌeŶtes Ŷatuƌes, 
iŶtƌoduits eŶ diffĠƌeŶtes pƌopoƌtioŶs : ϰ % et ϴ % ŵassiƋue de ǀaŶadiuŵ, ϰ% et ϴ % 
ŵassiƋue d'alliage Ti-V-Cƌ, et ϰ% ŵassiƋue d'oǆǇde de Ŷioďiuŵ NďϮOϱ. UŶ lot de poudƌe 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ ďƌoǇĠ saŶs additif a ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ĠtudiĠ à titƌe de ĐoŵpaƌaisoŶ. 

 

 

 

ͳ.ʹ. Conception des réservoirs dédiés aux hydrures métalliques 
 

ͳ.ʹ.ͳ. Problématique liée à la conception de réservoirs 
 

Le stoĐkage solide de l’hǇdƌogğŶe ŶĠĐessite la ĐoŶĐeptioŶ d’uŶe eŶĐeiŶte Đapaďle de 
ĐoŶteŶiƌ l’hǇdƌuƌe ŵĠtalliƋue. Ce ƌĠseƌǀoiƌ est aussi uŶ ƌĠaĐteuƌ Đaƌ des ƌĠaĐtioŶs ĐhiŵiƋues 
Ǉ oŶt lieu. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe il doit ġtƌe ĐoŶçu et diŵeŶsioŶŶĠ pouƌ ƌĠpoŶdƌe auǆ eǆigeŶĐes 
d'utilisatioŶ :  



ϭϵ 
 

 suppoƌteƌ des teŵpĠƌatuƌes atteigŶaŶt ϰϬϬ°C, 
 ƌĠsisteƌ ŶoŶ seuleŵeŶt à la pƌessioŶ de l’hǇdƌogğŶe appliƋuĠ de l'oƌdƌe du MPa, ŵais 

ĠgaleŵeŶt auǆ ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues, eŶgeŶdƌĠes paƌ l'eǆpaŶsioŶ de l'hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ au fuƌ et à ŵesuƌe des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ, 

 ġtƌe ŵuŶi d’uŶ sǇstğŵe de ƌĠgulatioŶ effiĐaĐe des fluǆ theƌŵiƋues gĠŶĠƌĠs loƌs des 
ƌĠaĐtioŶs eǆo et eŶdotheƌŵiƋues, 

 Ġǀiteƌ la dispeƌsioŶ de poudƌe loƌs de la dĠsoƌptioŶ saŶs affeĐteƌ le dĠďit gazeuǆ de 
soƌtie 

 ġtƌe ĐoŶçu de soƌte Ƌu’auĐuŶe fuite d’hǇdƌogğŶe Ŷe soit possiďle. 

 

ͳ.ʹ.ʹ. Etat de l’art, projets 
 

Plusieuƌs pƌototǇpes de ƌĠseƌǀoiƌs oŶt ĠtĠ ĠtudiĠs et dĠǀeloppĠs paƌ des eŶtƌepƌises 
et laďoƌatoiƌes daŶs le ŵoŶde. La ĐoŵpagŶie TeǆaĐo OǀoŶiĐs HǇdƌogeŶ sǇsteŵs ;USAͿ a 
faďƌiƋuĠ le ƌĠseƌǀoiƌ aǇaŶt la plus gƌaŶde ĐapaĐitĠ ŵassiƋue de stoĐkage ;ϭ.ϱϴ%Ϳ ĠƋuiǀaleŶte 
à ϳϮ ϬϬϬ Nl d’hǇdƌogğŶe, iŶĐluaŶt le poids total du sǇstğŵe – ϭϵϬ kg [Ϯϴ]. D’autƌes pƌojets 
iŶdustƌiels oŶt doŶŶĠ ŶaissaŶĐe à des ƌĠseƌǀoiƌs : HERA ;CaŶadaͿ, Ϭ.ϵ-ϭ.ϯ % ŵassiƋue aǀeĐ 
uŶ hǇdƌuƌe de tǇpe ABϮ ou ABϱ et uŶ ǀoluŵe d’hǇdƌogğŶe eŶtƌe ϴϬ et ϭϬϬϬ Nl [Ϯϴ]; JapaŶ 
Steel Woƌks ;JapoŶͿ, Ϭ.ϳ-Ϭ.ϵ % ŵassiƋue aǀeĐ uŶ hǇdƌuƌe de tǇpe ABϮ ou ABϱ et uŶ ǀoluŵe 
d’hǇdƌogğŶe Đoŵpƌis eŶtƌe ϱϬ et ϳϬ Nl [Ϯϴ]; PalĐaŶ ;CaŶadaͿ Ϭ.ϵ-ϭ % ŵassiƋue aǀeĐ uŶ tǇpe 
d’hǇdƌuƌe ABϱ et uŶ ǀoluŵe d’hǇdƌogğŶe eŶtƌe ϮϬϬ et ϳϬϬ Nl [Ϯϴ]. Au Ŷiǀeau ŶatioŶal et 
euƌopĠeŶ plusieuƌs pƌojets de ƌeĐheƌĐhe oŶt ǀu le jouƌ. La ĐollaďoƌatioŶ eŶtƌe Dalkia, CEA, 
CNRS, INERIS, AǆaŶe et SĐhŶeideƌ EleĐtƌiĐ à tƌaǀeƌs le pƌojet PLUSPAC a peƌŵis la ƌĠalisatioŶ 
d’uŶ ƌĠseƌǀoiƌ ĐoŶteŶaŶt ϭϬ kg d’hǇdƌuƌe de LaNiϱ pouƌ uŶe ĐapaĐitĠ ƌĠǀeƌsiďle de Ϭ.ϵϱ% 
[Ϯϵ]. Le pƌojet HELPS ŵeŶĠ paƌ Dalkia, TeĐhŶiĐatoŵe, CRES et CEA a aďouti à uŶ sǇstğŵe de 
tƌois ƌĠseƌǀoiƌs aǀeĐ uŶe ĐapaĐitĠ ŵassiƋue d’uŶ hǇdƌuƌe de tǇpe ABϱ de l’oƌdƌe de ϭ.Ϯ% 
[ϯϬ].  NĠaŶŵoiŶs, auĐuŶ de Đes ƌĠseƌǀoiƌs Ŷe ŵet eŶ œuǀƌe de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, la 
gestioŶ theƌŵiƋue d’uŶ tel sǇstğŵe ĠtaŶt jugĠe tƌop ĐoŶtƌaigŶaŶte.  

AfiŶ de dĠŵoŶtƌeƌ la peƌtiŶeŶĐe de tels ƌĠseƌǀoiƌs, Ƌuatƌe pƌototǇpes oŶt ĠtĠ 
suĐĐessiǀeŵeŶt dĠǀeloppĠs au seiŶ de l’lŶstitut NĠel et du CRETA, à tƌaǀeƌs diǀeƌs 
pƌojets EuƌopĠeŶs ;HYSTORY, NESSHǇͿ et ŶatioŶauǆ ;IŶstitut CaƌŶot, RĠgioŶ RhôŶe-AlpesͿ. 
Ces tƌaǀauǆ oŶt peƌŵis l’optiŵisatioŶ des ĠĐhaŶges theƌŵiƋues des sǇstğŵes à ďase 
d’hǇdƌuƌe du ŵagŶĠsiuŵ.  

RĠseƌǀoiƌ HYSTORY 

Le pƌojet euƌopĠeŶ « HǇdƌogeŶ Stoƌage iŶ HǇdƌides foƌ Safe EŶeƌgǇ SǇsteŵs »,dĠďutĠ 
eŶ ϮϬϬϮ, aǀait pouƌ oďjeĐtif de dĠŵoŶtƌeƌ la faisaďilitĠ du stoĐkage solide de l’hǇdƌogğŶe 
daŶs les hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues. Plusieuƌs faŵilles de ŵatĠƌiauǆ oŶt ĠtĠ ĠlaďoƌĠes et 
ĐaƌaĐtĠƌisĠes. Ces tƌaǀauǆ oŶt doŶŶĠ lieu à uŶ pƌeŵieƌ ƌĠseƌǀoiƌ de diŵeŶsioŶs ŵodestes, et 



ϮϬ 
 

ĐhaƌgĠ d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ sous foƌŵe de poudƌe. AǀeĐ sa gĠoŵĠtƌie ĐǇliŶdƌiƋue 
adaptĠe à la pƌessioŶ iŶteƌŶe;fig. ϭ.ϲͿ, uŶe ƌĠgulatioŶ theƌŵiƋue à l’aide de ƌĠsistaŶĐes 
ĐhauffaŶtes et uŶ ǀoluŵe iŶteƌŶe de ϮϳϬ Đŵϯ, le ƌĠseƌǀoiƌ HYSTORY a peƌŵis : 

 de dĠŵoŶtƌeƌ la faisaďilitĠ d’uŶ ƌĠseƌǀoiƌ d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, 
 de ĐoŵpƌeŶdƌe les ƌĠaĐtioŶs d’aďsoƌptioŶ et dĠsoƌptioŶ de gƌaŶdes ƋuaŶtitĠs de 

poudƌe sous diffĠƌeŶtes ĐoŶfiguƌatioŶs – liďƌes ou ĐoŵpaĐtĠes, 
 d’eǆploƌeƌ diffĠƌeŶtes possiďilitĠs d’ĠĐhaŶges theƌŵiƋues afiŶ de ƌĠduiƌe les teŵps 

de ĐhaƌgeŵeŶt et de dĠĐhaƌgeŵeŶt de l’hǇdƌogğŶe, 
 d’Ġtudieƌ les pƌopƌiĠtĠs theƌŵiƋues du ŵatĠƌiau aiŶsi Ƌue les paƌaŵğtƌes 

ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ susĐeptiďles de les iŶflueŶĐeƌ, 
 d’Ġlaďoƌeƌ uŶ ŵodğle ŶuŵĠƌiƋue Ƌui puisse seƌǀiƌ pouƌ le diŵeŶsioŶŶeŵeŶt de 

futuƌs ƌĠseƌǀoiƌs. 

   

;aͿ                                                                                     ;ďͿ 

Figuƌe ϭ.ϲ : SĐhĠŵa du ƌĠseƌǀoiƌ HYSTORY ;aͿ et ĠǀolutioŶ du ǀoluŵe d’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠ 
loƌs d’eǆpĠƌieŶĐes ƌĠalisĠes daŶs diffĠƌeŶtes ĐoŶfiguƌatioŶs eǆpĠƌiŵeŶtales ;ďͿ 

 

RĠseƌǀoiƌ NESSHǇ 

Au Đouƌs du pƌojet NESSHǇ ;Noǀel EffiĐieŶt Solide Stoƌage foƌ HǇdƌogeŶͿ, deuǆ 
ƌĠseƌǀoiƌs de plus gƌaŶdes ĐapaĐitĠs oŶt ĠtĠ dĠǀeloppĠs. L'optiŵisatioŶ des ĠĐhaŶges 
theƌŵiƋues a peƌŵis leuƌ Đouplage aǀeĐ uŶe pile à Đoŵďustiďle d'eŶǀiƌoŶ ϭkW duƌaŶt 
plusieuƌs heuƌes.  

Le pƌeŵieƌ ƌĠseƌǀoiƌ ;fig.ϭ.ϳͿ ĐoŶçu daŶs le Đadƌe de Đe pƌojet ĐoŶtieŶt ϭ.ϳϮ kg de 
MgHϮ aǀeĐ ϰ% d'additif de ǀaŶadiuŵ et ϱ% de GNE ;Gƌaphite Natuƌel eǆpaŶsĠͿ. La poudƌe a 
ĠtĠ ĐoŵpaĐtĠe sous foƌŵe de disƋues. Les disƋues oŶt ĠtĠ peƌfoƌĠs de Ƌuatƌe tƌous pouƌ 
peƌŵettƌe l'iŶseƌtioŶ de tƌois ƌĠsistaŶĐes ĐhauffaŶtes pouƌ faĐiliteƌ la dĠsoƌptioŶ et d’uŶ tuďe 



Ϯϭ 
 

ƌefƌoidi paƌ aiƌ ĐoŵpƌiŵĠ pouƌ l’aďsoƌptioŶ. AfiŶ d'aŵĠlioƌeƌ les ĠĐhaŶges theƌŵiƋues des 
ailettes eŶ Đuiǀƌe oŶt ĠtĠ iŶsĠƌĠes eŶtƌe les disƋues. 

   

  ;aͿ            ;ďͿ 

Figuƌe ϭ.ϳ : ;aͿ RĠseƌǀoiƌ NESSHǇ [ϯϭ] aǀeĐ le sǇstğŵe d'ĠĐhaŶge theƌŵiƋue ĐoŵposĠ 
d'ailettes eŶ Đuiǀƌe, ;ďͿ Couplage du ƌĠseƌǀoiƌ aǀeĐ uŶe pile à Đoŵďustiďle peŶdaŶtϭ heuƌe. 

Le deuǆiğŵe ƌĠseƌǀoiƌ NESSHǇ ;fig ϭ.ϴͿĐoŶtieŶt ϭϬ kg d'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ et 
peƌŵet de stoĐkeƌ ϲϱϬ g d'hǇdƌogğŶe, Đe Ƌui ĠƋuiǀaut à ϳϬϬϬNl de gaz ou à uŶe ďouteille 
BϱϬ à ϮϬϬ ďaƌs. Cette Ġtude aǀait pouƌ ďut de Đoŵpaƌeƌ le Đoût ĠŶeƌgĠtiƋue liĠ au stoĐkage 
solide et au stoĐkage gazeuǆ aiŶsi Ƌue les deŶsitĠs ǀoluŵiƋues et ŵassiƋues de l’hǇdƌogğŶe 
daŶs Đes ĐoŶfiguƌatioŶs. UŶ Ŷouǀeau sǇstğŵe de ƌĠgulatioŶ theƌŵiƋue a ĠtĠ utilisĠ pouƌ 
augŵeŶteƌ l’effiĐaĐitĠ des ĠĐhaŶges theƌŵiƋues et ƌĠduiƌe les teŵps de ĐhaƌgeŵeŶt et de 
dĠĐhaƌgeŵeŶt du ƌĠseƌǀoiƌ. A la plaĐe des ƌĠsistaŶĐes ĐhauffaŶtes l’eŶĐeiŶte ĐoŶteŶaŶt le 
ŵatĠƌiau dispose d’uŶe douďle paƌoi daŶs laƋuelle ĐiƌĐule uŶ fluide Đolpoƌteuƌ, Đapaďle 
d’opĠƌeƌ à des teŵpĠƌatuƌes allaŶt jusƋu’à ϯϰϬ°C. L’effiĐaĐitĠ de Đe Ŷouǀeau sǇstğŵe de 
ƌĠgulatioŶ [ϯϮ] a ƌĠǀĠlĠ la possiďilitĠ de Đoupleƌ le ƌĠseƌǀoiƌ aǀeĐ uŶe souƌĐe de Đhaleuƌ 
dispoŶiďle telle Ƌu’uŶe pile à Đoŵďustiďle de tǇpe SOFC.  

  

;aͿ                                                                             ;ďͿ 

Figuƌe ϭ.ϴ : ;aͿ PlaŶ du ƌĠseƌǀoiƌ NESSHǇ Ϯ ; ;ďͿ ChaƌgeŵeŶt du ƌĠseƌǀoiƌ sous diffĠƌeŶtes 
ĐoŶditioŶs de ƌĠgulatioŶ theƌŵiƋue 
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RĠseƌǀoiƌ iŶĐluaŶt uŶ ŵatĠƌiau à ĐhaŶgeŵeŶt de phase 

DaŶs le Đadƌe de l’IŶstitut CaƌŶot « EŶeƌgies du futuƌ » uŶ pƌototǇpe fig. ϭ.ϵ, 
ĐoŶteŶaŶt ϭϬ kg d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ et Đapaďle de stoĐkeƌ la Đhaleuƌ daŶs uŶ ŵatĠƌiau 
à ĐhaŶgeŵeŶt de phase ;Mgϲϵ)ŶϮϴAlϯͿ, a ĠtĠ ƌĠalisĠ. La ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠe est 
de Ϭ.ϲ kg. Le ŵatĠƌiau à ĐhaŶgeŵeŶt de phase est plaĐĠ daŶs uŶe douďle eŶĐeiŶte Ƌui 
eŶtouƌe Đelle de l’hǇdƌuƌe. Loƌs de l’aďsoƌptioŶ, la Đhaleuƌ de la ƌĠaĐtioŶ eǆotheƌŵiƋue est 
stoĐkĠe eŶ soŶ seiŶ sous foƌŵe de Đhaleuƌ lateŶte de fusioŶ. DuƌaŶt la dĠsoƌptioŶ l’alliage 
tƌaŶsfğƌe à l’hǇdƌuƌe l’ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à la ƌĠaĐtioŶ, eŶ se solidifiaŶt. Ce tǇpe de sǇstğŵe 
est iŶtĠƌessaŶt pouƌ le stoĐkage de Đouƌte duƌĠe, tǇpiƋueŵeŶt Ϯϰh. Au-delà, les peƌtes 
theƌŵiƋues soŶt tƌop iŵpoƌtaŶtes. 

    

Figuƌe ϭ.ϵ : SĐhĠŵa et photo du ƌĠseƌǀoiƌ NESSHY ĐoŵpoƌtaŶt uŶ MCP. 

 

ͳ.ʹ.͵. Problèmes liés au dimensionnement mécanique des réservoirs. 
 

Loƌs de l’hǇdƌuƌatioŶ d’uŶ ŵatĠƌiau, l’hǇdƌogğŶe s’iŶsğƌe daŶs le ƌĠseau ĐƌistalliŶ de 
Đelui-Đi, eŶ pƌoǀoƋuaŶt uŶ ĐhaŶgeŵeŶt de phase Ƌui gĠŶğƌe uŶe eǆpaŶsioŶ ǀoluŵiƋue. Le 
goŶfleŵeŶt du ŵatĠƌiau est iŶtƌiŶsğƋueŵeŶt liĠ à la ĐapaĐitĠ eŶ HϮ [ϯϯ], [ϯϰ], [ϯϱ], [ϯϲ]. 
Pouƌ ĐeƌtaiŶs alliages Đette eǆpaŶsioŶ peut atteiŶdƌe plus de ϯϱ% [ϯϳ], [ϯϴ]. DaŶs le Đas des 
ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ et leuƌs alliages, Đette augŵeŶtatioŶ de ǀoluŵe gĠŶğƌe des ĐoŶtƌaiŶtes 
tƌğs ĠleǀĠes daŶs les gƌaiŶs Đe Ƌui pƌoǀoƋue des fƌaĐtuƌes ƌĠduisaŶt leuƌ taille iŶitiale 
;phĠŶoŵğŶe de dĠĐƌĠpitatioŶͿ. AiŶsi la diŵiŶutioŶ de la taille des paƌtiĐules stoĐkĠes daŶs 
uŶ ƌĠseƌǀoiƌ iŶduit leuƌ ĠĐouleŵeŶt pƌogƌessif ǀeƌs le foŶd de l’eŶĐeiŶte, augŵeŶtaŶt 
loĐaleŵeŶt la deŶsitĠ ǀoluŵiƋue du ŵatĠƌiau et eŶgeŶdƌaŶt des pƌessioŶs ĐoŶsidĠƌaďles 
[ϯϵ], [ϰϬ], [ϰϭ], [ϰϮ], [ϰϯ]. DaŶs le Đas de la poudƌe d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ ŶaŶostƌuĐtuƌĠe 
et ĐoŵpaĐtĠe, oŶ oďseƌǀe uŶ phĠŶoŵğŶe diffĠƌeŶt. Les Đoŵposites pƌĠseŶteŶt uŶe 
eǆpaŶsioŶ iƌƌĠǀeƌsiďle et pƌogƌessiǀe gĠŶĠƌaŶt des ĐoŶtƌaiŶtes iŵpoƌtaŶtes suƌ les paƌois des 
ƌĠseƌǀoiƌs [ϰϰ]. AfiŶ de ĐoŶĐeǀoiƌ des dispositifs de stoĐkage d’hǇdƌogğŶe, il est ŶĠĐessaiƌe 
de ďieŶ ĐoŶŶaîtƌe le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue des eŶĐeiŶtes et des hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues 
aiŶsi Ƌue l’ĠǀolutioŶ de leuƌs pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues loƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ suĐĐessifs.  
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ͷ.͸.͹.ͷ. Mécanique des solides continus. Elasticité 
Le diŵeŶsioŶŶeŵeŶt des piğĐes et dispositifs est possiďle gƌâĐe auǆ ĐoŶŶaissaŶĐes du 

ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue des ŵatĠƌiauǆ. Ces lois soŶt iŶtƌiŶsğƋueŵeŶt liĠes auǆ pƌopƌiĠtĠs 
de la ŵatiğƌe. La loi de l’ĠlastiĐitĠ liŶĠaiƌe de Hook [ϰϱ] peut ġtƌe dĠduite de la 
theƌŵodǇŶaŵiƋue.  

La theƌŵodǇŶaŵiƋue des ŵilieuǆ ĐoŶtiŶus postule Ƌue l’Ġtat d’uŶ sǇstğŵe eŶ uŶ 
poiŶt doŶŶĠ et à uŶ iŶstaŶt doŶŶĠ, peut ġtƌe ĐoŵplğteŵeŶt dĠĐƌit paƌ des ǀaƌiaďles d’Ġtat 
theƌŵodǇŶaŵiƋue. DaŶs la plupaƌt des Đas, les ǀaƌiaďles d’Ġtat Ŷe soŶt pas iŶdĠpeŶdaŶtes et 
oŶ peut les eǆpƌiŵeƌ à tƌaǀeƌs des ƌelatioŶs Ƌui les ƌelieŶt, appelĠes ĠƋuatioŶs d’Ġtat. Leuƌs 
dĠƌiǀĠes paƌ ƌappoƌt au teŵps Ŷe soŶt pas iŶĐluses daŶs la desĐƌiptioŶ de l’Ġtat Đaƌ 
l’ĠǀolutioŶ d’uŶ sǇstğŵe peut ġtƌe ĐoŶsidĠƌĠe Đoŵŵe uŶe suĐĐessioŶ d’Ġtats d’ĠƋuiliďƌe. EŶ 
gĠŶĠƌal la desĐƌiptioŶ phǇsiƋue est oďteŶue à l’aide de Ŷ + ϭ ǀaƌiaďles, νϭ, νϭ, …,νŶ et S, où νi 

soŶt des ǀaƌiaďles de sous-Ġtats theƌŵodǇŶaŵiƋues aǀeĐ des diŵeŶsioŶs ŵĠĐaŶiƋues ;daŶs 
la foƌŵulatioŶ gĠŶĠƌale elles oŶt des diŵeŶsioŶs aƌďitƌaiƌesͿ et S est l’eŶtƌopie spĠĐifiƋue. 
DaŶs le Đas de l’ĠlastiĐitĠ, ils eǆisteŶt Ŷeuf ǀaƌiaďles ĐoƌƌespoŶdaŶt auǆ ĐoŵposaŶtes du 
teŶseuƌ de dĠfoƌŵatioŶ.  

DaŶs la thĠoƌie theƌŵodǇŶaŵiƋue uŶ autƌe paƌaŵğtƌe est à ĐoŶsidĠƌeƌ afiŶ de 
dĠĐƌiƌe l’ĠŶeƌgie iŶteƌŶe d’uŶ sǇstğŵe u;s, ν, XͿ. EŶ utilisaŶt ses dĠƌiǀĠes paƌtielles oŶ peut 
eǆpƌiŵeƌ la teŵpĠƌatuƌe theƌŵodǇŶaŵiƋue ϴ et la teŶsioŶ theƌŵodǇŶaŵiƋue τj :  

ߠ = ൬߲ݏ߲ݑ൰ఔ ௝߬ ݐ݁  = ቆ߲ߥ߲ݑ௝ቇ௦,ఔೕ  

AiŶsi oŶ peut dĠfiŶiƌ la foƌĐe theƌŵodǇŶaŵiƋue Ai = -ρτi. EŶ ĐoŵďiŶaŶt eŶsuite l’eǆpƌessioŶ 
de la dĠƌiǀĠe paƌtiĐulaiƌe de l’ĠŶeƌgie iŶteƌŶe et l’iŶĠgalitĠ de Clausius-Duheŵ : ݀ݐ݀ݑ = ൬߲ݏ߲ݑ൰ఔ ݐ݀ݏ݀ + ߬௣ ݐ௣݀ߥ݀  

:࣌ࢀ ࡰ − ߩ ൬݀ݐ݀ݑ − ߠ ൰ݐ݀ݏ݀ − ͳߠ સθࢗ ൒ Ͳ 

D’où oŶ oďtieŶt : 

:࣌ࢀ ࡰ + ߩ ݐ݀ݏ݀ ൬ߠ − ൬߲ݏ߲ݑ൰ఔ൰ + ௣ܣ ݐ௣݀ߥ݀ − ͳߠ સθࢗ ൒ Ͳ 

Pouƌ satisfaiƌe le deuǆiğŵe pƌiŶĐipe de la theƌŵodǇŶaŵiƋue pouƌ toutes les ĠǀolutioŶs 

possiďles du sǇstğŵe et plus paƌtiĐuliğƌeŵeŶt si D=Ϭ, 
ௗఔ೛ௗ௧ = Ͳ et સθ = Ͳ, le ĐoeffiĐieŶt 

pƌĠĐĠdaŶt  ௗ௦ௗ௧ doit ġtƌe Ŷul ou ďieŶ oŶ doit aǀoiƌ ߠ = ቀడ௨డ௦ ቁఔ. AiŶsi : 

:࣌ࢀ ࡰ + ௣ܣ ݐ௣݀ߥ݀ − ͳߠ ⇒  ߠસࢗ ݐ݀ݑ݀   = ߠ ݐ݀ݏ݀ + ߬௣ ݐ௣݀ߥ݀  



Ϯϰ 
 

EŶ utilisaŶt la ŶotatioŶ diffĠƌeŶtielle oŶ oďtieŶt la ƌelatioŶ de Giďďs : ݀ݑ = ݏ݀ߠ + ߬௣݀ߥ௣ 

EŶ se ďasaŶt suƌ l’eǆisteŶĐe de l’ĠƋuatioŶ d’Ġtat, Ƌuatƌe poteŶtiels theƌŵodǇŶaŵiƋues oŶt 
ĠtĠ iŶtƌoduits taď. ϭ.ϱ. Ils soŶt dĠƌiǀĠs des tƌaŶsfoƌŵatioŶs de LegeŶdƌe-FeŶĐhel, pouƌ 
peƌŵettƌe uŶe ŵeilleuƌe desĐƌiptioŶ des phĠŶoŵğŶes phǇsiƋues aǀeĐ les ǀaƌiaďles d’Ġtats.  

 

 

Taďleau ϭ.ϱ : PoteŶtiels theƌŵodǇŶaŵiƋues 

PoteŶtiel SǇŵďole RelatioŶ aǀeĐ u Vaƌiaďles iŶdĠpeŶdaŶtes 
ÉŶeƌgie iŶteƌŶe u u ݏ, ௝ߥ  
ÉŶeƌgie liďƌe de 

Helŵholtz 
ʗ ψ = u − sθ ߠ, ௝ߥ  

EŶthalpie h ℎ = ݑ − ௝߬ߥ௝ ,ݏ  ௝߬  
EŶthalpie liďƌe g ݃ = ݑ − ߠݏ − ௝߬ߥ௝ ,ߠ  ௝߬  

 

 

AiŶsi, les diffĠƌeŶtielles de poteŶtiels theƌŵodǇŶaŵiƋues deǀieŶŶeŶt :  ݀ݑ = ݏ݀ߠ + ௝߬݀ߥ௝  ݀߰ = ߠ݀ݏ− + ௝߬݀ߥ௝  ݀ℎ = ݏ݀ߠ − ௝݀ߥ ௝߬  ݀݃ = ߠ݀ݏ− − ௝݀ߥ ௝߬ 

D’où, à l’aide des dĠƌiǀĠes paƌtielles, oŶ peut eǆpƌiŵeƌ les ǀaƌiaďles d’Ġtats : 

ߠ = ൬߲ݏ߲ݑ൰ఔ  ;   ௝߬ = ቆ߲ߥ߲ݑ௝ቇ௦,ఔ೔ ݏ  = − ൬߲߲߰ߠ൰ఔ ;   ௝߬ = ቆ߲߲߰ߥ௝ቇఏ 

ߠ = ൬߲ℎ߲ݏ൰ఛ ; ௝ߥ   = − ቆ ߲ℎ߲ ௝߬ቇ௦,ఔ೔ ߠ = − ൬߲߲݃ߠ൰ఛ ; ௝ߥ   = − ቆ߲߲݃ ௝߬ቇఏ 



Ϯϱ 
 

DaŶs Đes ĠƋuatioŶs, l’ĠŶeƌgie liďƌe ʗ est dĠfiŶie Đoŵŵe ĠtaŶt la paƌtie de l’ĠŶeƌgie iŶteƌŶe 
ŶĠĐessaiƌe pouƌ aĐĐoŵpliƌ uŶ tƌaǀail à teŵpĠƌatuƌe ĐoŶstaŶte et l’eŶthalpie h Đoŵŵe ĠtaŶt 
la Đhaleuƌ dĠgagĠe ƋuaŶd les teŶsioŶs theƌŵodǇŶaŵiƋues soŶt ŵaiŶteŶues ĐoŶstaŶtes. 

 UŶ ŵatĠƌiau se Đoŵpoƌte de ŵaŶiğƌe ĠlastiƋue si oŶ peut lui assoĐieƌ uŶe foŶĐtioŶ 
dĠfoƌŵatioŶ-ĠŶeƌgie W, appelĠe poteŶtiel ĠlastiƋue de GƌeeŶ [ϰϲ],[ϰϳ]. EŶ dĠƌiǀaŶt Đette 
gƌaŶdeuƌ paƌ ƌappoƌt auǆ dĠfoƌŵatioŶs oŶ oďtieŶt les ĐoŵposaŶtes du teŶseuƌ des 
ĐoŶtƌaiŶtes daŶs le ŵatĠƌiau. Pouƌ les dĠfoƌŵatioŶs ƌĠǀeƌsiďles et isotheƌŵes oŶ a : 

෤ூ௃ߪ = ଴ߩ ቆ ூ௃ቇఏܧ߲߲߰  

DoŶĐ daŶs le Đas paƌtiĐulieƌ des tƌaŶsfoƌŵatioŶs isotheƌŵes et adiaďatiƋues oŶ a 
ƌespeĐtiǀeŵeŶt W=ρϬʗ et W=ρϬu. EŶ gĠŶĠƌal la foŶĐtioŶ de GƌeeŶ est puƌeŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue 
et dĠpeŶd uŶiƋueŵeŶt du teŶseuƌ des dĠfoƌŵatioŶs. PhǇsiƋueŵeŶt W est dĠfiŶit Đoŵŵe 
ĠtaŶt l’ĠŶeƌgie de dĠfoƌŵatioŶ paƌ uŶitĠ de ǀoluŵe ŶoŶ-dĠfoƌŵĠ.  Si le gƌadieŶt des 
dĠplaĐeŵeŶts est iŶfiŶiŵeŶt petit, aloƌs oŶ peut eǆpƌiŵeƌ le teŶseuƌ des ĐoŶtƌaiŶtes de 
CauĐhǇ :  

௜௝ߪ = ௜௝ߝ߲ܹ߲  

EŶ supposaŶt Ƌue les dĠfoƌŵatioŶs soŶt iŶfiŶitĠsiŵales, oŶ peut eǆpƌiŵeƌ W sous la foƌŵe 
d’uŶe sĠƌie de puissaŶĐes :  

ܹ = ܿ଴ + ܿ௜௝ߝ௜௝ + ͳʹ ܿ௜௝௞௠ߝ௜௝ߝ௞௠ + ͳ͵ ܿ௜௝௞௠௡௣ߝ௜௝ߝ௞௠ߝ௡௣ + ⋯ 

Le ĐoeffiĐieŶt ĐϬ est uŶe ĐoŶstaŶte et Đij, Đijkŵ, ĐijkŵŶp ƌepƌĠseŶteŶt les pƌopƌiĠtĠs teŶsoƌielles 
ŶĠĐessaiƌes pouƌ l’iŶǀaƌiaŶĐe de W. Le deuǆiğŵe teƌŵe est ƌeliĠ auǆ ĐoŶtƌaiŶtes ƌĠsiduelles, 
le tƌoisiğŵe à l’ĠŶeƌgie de dĠfoƌŵatioŶ ĠlastiƋue et le Ƌuatƌiğŵe iŶdiƋue le ĐoŵpoƌteŵeŶt 
ŶoŶ-liŶĠaiƌe du ŵatĠƌiau. Si oŶ ŶĠglige les teƌŵes de seĐoŶd oƌdƌe l’eǆpƌessioŶ de W deǀieŶt 
ƋuadƌatiƋue paƌ ƌappoƌt à ࢿ : 

ܹ = ܿ଴ + ܿଵߝଵଵ + ܿଶߝଶଶ + ܿଷߝଷଷ + ʹܿସߝଶଷ + ʹܿହߝଷଵ + ʹܿ଺ߝଵଶ + ͳʹ ܿଵଵଵଵߝଵଵଶ + ܿଵଵଶଶߝଵଵߝଶଶ+ ⋯ + ܿଷଷଷଷߝଷଷଶ + ʹܿଷଷଶଷߝଷଷߝଶଷ + ⋯ + Ͷܿଷଵଵଶߝଷଵߝଵଶ + ʹܿଵଶଵଶߝଵଶଶ  

La foŶĐtioŶ du poteŶtiel doit s’aŶŶuleƌ daŶs uŶ Ġtat ŶoŶ-ĐoŶtƌaiŶt, doŶĐ ĐϬ=Ϭ. EŶ 
dĠǀeloppaŶt l’eǆpƌessioŶ de la ĐoŶtƌaiŶte σϭϮ: 

ଵଶߪ = ଵଶߝ߲ܹ߲ = ʹܿ଺ + ܿଵଵଵଵߝଵଵ + ܿଶଶଵଶߝଶଶ + ܿଷଷଵଶߝଷଷ + ܿଵଶଵଶߝଵଶ + ܿଵଶଶଷߝଶଷ + ܿଵଶଷଵߝଷଵ 
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OŶ ĐoŶstate Ƌue Đϲ doit ġtƌe Ŷul pouƌ satisfaiƌe l’Ġtat ŶoŶ-ĐoŶtƌaiŶt. EŶ appliƋuaŶt Đe 
ƌaisoŶŶeŵeŶt pouƌ tous les ĐoŵposaŶts du teŶseuƌ de CauĐhǇ, oŶ oďtieŶt uŶe ƌelatioŶ 
ƋuadƌatiƋue appelĠe loi de Hook : 

ܹ = ͳʹ ܿ௜௝௞௠ߝ௜௝ߝ௞௠  ⇒ ௜௝ߪ  = ܿ௜௝௞௠ߝ௞௠ 

DaŶs Đette ĠƋuatioŶ la ĐoŶtƌaiŶte et la dĠfoƌŵatioŶ soŶt ƌeliĠes à l’aide de Đijkŵ Ƌui 
ĐaƌaĐtĠƌise les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues du ŵatĠƌiau. ChaĐuŶe de ses ĐoŵposaŶtes 
ĐoƌƌespoŶd à uŶe ĐoŶstaŶte ĠlastiƋue, dĠpeŶdaŶt de la stƌuĐtuƌe ĐƌistallogƌaphiƋue. IĐi le 
teŶseuƌ Đijkŵ est uŶ teŶseuƌ d’oƌdƌe ϰ aǀeĐ ϴϭ teƌŵes. EtaŶt doŶŶĠe la sǇŵĠtƌie de σ et de ߝ, 
le teŶseuƌ des pƌopƌiĠtĠs peut ġtƌe ƌĠduit à uŶe ŵatƌiĐe ϲǆϲ aǀeĐ Ϯϭ ĐoeffiĐieŶts 
iŶdĠpeŶdaŶts. AiŶsi daŶs le Đas gĠŶĠƌal d’uŶ ŵatĠƌiau aŶisotƌope oŶ a : 

ۈۈۉ
ۋۋیଷଵߪଶଷߪଵଶߪଷଷߪଶଶߪଵଵߪۇ

ۊ =
ۈۉ
ۇۈۈ

ܿଵଵଵଵ ܿଵଵଵଶ ܿଵଵଷଷ ܿଵଵଵଶ ܿଵଵଶଷ ܿଵଵଷଵܿଶଶଶଶ ܿଶଶଷଷ ܿଶଶଵଶ ܿଶଶଶଷ ܿଶଶଷଵܿଷଷଷଷ ܿଷଷଵଶ ܿଷଷଶଷ ܿଷଷଷଵܿଵଶଵଶ ܿଵଶଶଷ ܿଵଶଷଵܿଶଷଶଷ ܿଶଷଷଵܿଷଵଷଵۋی
ۊۋۋ ۈۈۉ

ۇ ۋۋیଷଵߝʹଶଷߝʹଵଶߝʹଷଷߝଶଶߝଵଵߝ
ۊ

 

Si le ŵatĠƌiau est ŵoŶotƌope aloƌs, il eǆiste uŶ plaŶ de sǇŵĠtƌie ĠlastiƋue daŶs uŶ poiŶt où 
les ĐoŶstaŶtes ĠlastiƋues oŶt les ŵġŵes ǀaleuƌs pouƌ des ĐooƌdoŶŶĠes opposĠes de l’uŶ et 
de l’autƌe ĐôtĠ du plaŶ. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe la ŵatƌiĐe des pƌopƌiĠtĠs auƌa seuleŵeŶt ϭϯ 
ĐoŵposaŶtes ŶoŶ Ŷulles.  

⇒
ۈۉ
ۇۈۈ

ܿଵଵଵଵ ܿଵଵଵଶ ܿଵଵଷଷ ܿଵଵଵଶ Ͳ Ͳܿଶଶଶଶ ܿଶଶଷଷ ܿଶଶଵଶ Ͳ Ͳܿଷଷଷଷ ܿଷଷଵଶ Ͳ Ͳܿଵଶଵଶ Ͳ Ͳܿଶଷଶଷ ܿଶଷଷଵܿଷଵଷଵۋی
 ۊۋۋ

Pouƌ les ŵatĠƌiauǆ isotƌopes Ƌui soŶt sǇŵĠtƌiƋues paƌ ƌappoƌt à ĐhaƋue plaŶ et ĐhaƋue aǆe, 
les ĐaƌaĐtĠƌistiƋues ĠlastiƋues soŶt ideŶtiƋues daŶs toutes les diƌeĐtioŶs. AiŶsi, pouƌ les 
dĠĐƌiƌe ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt, oŶ a ďesoiŶ uŶiƋueŵeŶt de deuǆ ĐoŶstaŶtes.  

ܿ௜௝௞௠ =
ۈۉ
ۇۈۈ

ߣ + ߤʹ ߣ ߣ Ͳ Ͳ Ͳߣ + ߤʹ ߣ Ͳ Ͳ Ͳߣ + ߤʹ Ͳ Ͳ Ͳߤ Ͳ Ͳߤ Ͳۋیߤ
 ۊۋۋ

Les ĐoeffiĐieŶts ʄ et ʅ soŶt appelĠs les ĐoŶstaŶtes de LaŵĠ. EŶ utilisaŶt Đette eǆpƌessioŶ de 
la ŵatƌiĐe des pƌopƌiĠtĠs oŶ peut eǆpliĐiteƌ la loi de Hook sous la foƌŵe suiǀaŶte : 

SYM. 

SYM. 

SYM. 
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௜௝ߪ = ௞௞ߝ௜௝ߜߣ + ௜௝ߝߤʹ ௜௝ߝ ݐ݁  = ͳʹߤ ൬ߪ௜௝ − ߣ͵ߣ + ߤʹ  ௞௞൰ߪ௜௝ߜ

La foƌŵe la plus utilisĠe de la loi de l’ĠlastiĐitĠ Ŷe fait pas appel auǆ ĐoŶstaŶtes de LaŵĠ, Đaƌ 
elles Ŷe soŶt pas ŵesuƌaďles eǆpĠƌiŵeŶtaleŵeŶt. Les paƌaŵğtƌes ŵĠĐaŶiƋues et phǇsiƋues 
les plus appƌopƌiĠs soŶt le ŵodule de YouŶg E, le ĐoeffiĐieŶt de PoissoŶ ν, le ŵodule de 
ĐisailleŵeŶt G et le ŵodule de ĐoŵpƌessiďilitĠ B.  

Si oŶ ĐoŶsidğƌe uŶe ĐoŶtƌaiŶte uŶiaǆiale daŶs la diƌeĐtioŶ ⃗ݔ, oŶ auƌa : 

ଵଵߝ = ߣ + ߣ͵ሺߤߤ + ሻߤʹ  ߪ

ଶଶߝ = ଷଷߝ = ߣ͵ሺߤʹߣ− + ሻߤʹ  ߪ

ଵଶߝ = ଶଷߝ = ଵଷߝ = Ͳ 

De plus oŶ a daŶs le Đas de la tƌaĐtioŶ-ĐoŵpƌessioŶ : ߝଵଵ =  ܧߪ

ߥ = − ଵଵߝଶଶߝ = −  ଵଵߝଷଷߝ

Ce Ƌui Ŷous peƌŵet d’eǆpƌiŵeƌ E, G et ʆ eŶ foŶĐtioŶ de ʄ et ʅ : ͳܧ = ߣ + ߣ͵ሺߤߤ + ሻߤʹ ; ߥ   = ߣሺʹߣ + ሻߤ ; ܩ   = ߤ = ሺͳʹܧ +  ሻߥ

⇒ ௜௝ߪ = ͳܧ + ߥ ቀߝ௜௝ + ͳߥ − ߥʹ ௞௞ቁߝ௜௝ߜ ௜௝ߝ ݐ݁  = ͳ + ܧߥ ௜௝ߪ − ܧߥ ௞௞ߪ௜௝ߜ  

EŶ ĐoŶsidĠƌaŶt la ĐoŶtƌaiŶte eŶ foŶĐtioŶ de la dĠfoƌŵatioŶ ǀoluŵĠtƌiƋue : 

௜௜ߪ = ௞௞ߝ௜௜ߜߣ + ௜௜ߝߤʹ = ሺ͵ߣ + ௜௜ߝሻߤʹ = ௜௜ߝܤ͵ ⇒ ܤ = ߣ + ʹ͵  ߤ

A l’aide de Đes paƌaŵğtƌes oŶ peut aussi dĠfiŶiƌ des ĠƋuatioŶs supplĠŵeŶtaiƌes faisaŶt 
iŶteƌǀeŶiƌ uŶ opĠƌateuƌ ŵatƌiĐiel ŶoŵŵĠ dĠǀiateuƌ. EŶ ŵĠĐaŶiƋue il peƌŵet de ĐoŶstƌuiƌe la 
ĐoŶtƌaiŶte dĠǀiatoƌiƋue ߪᇱ ĐoƌƌespoŶdaŶte à la pƌessioŶ hǇdƌostatiƋue. PhǇsiƋueŵeŶt, le 
dĠǀiateuƌ est la ĐoŶtƌiďutioŶ des ĐoŶtƌaiŶtes ǀoluŵĠtƌiƋues.  

ᇱߪ = ߪ − ͳ͵ ሺߪݎݐሻܫ 

ᇱߝ = ߝ − ͳ͵ ሺߝݎݐሻܫ 
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L’ĠŶeƌgie de dĠfoƌŵatioŶ peut ġtƌe eǆpƌiŵĠe à tƌaǀeƌs Đes Ŷouǀelles ƌelatioŶs : 

ܹ݀ = ௜௝ߝ௜௝݀ߪ = ௜௜ߝ௜௜݀ߝܤ + ௜௝ᇱߪ ௜௝ᇱߝ݀ ⇒   ܹ = ͳʹ ሻଶߝݎݐሺܤ + ௜௝ᇱߝܩ ௜௝ᇱߝ  

Du fait Ƌue le tƌaǀail de dĠfoƌŵatioŶ doit ġtƌe positif, oŶ oďtieŶt le sǇstğŵe d’iŶĠƋuatioŶs : 

ߣ + ʹ͵ ܩ > Ͳ ܩ > Ͳ 

D’où oŶ tƌouǀe les ĐoŶditioŶs ŵĠĐaŶiƋues pouƌ le ŵodule de YouŶg et le ĐoeffiĐieŶt de 
PoissoŶ: 

ܧ > Ͳ ݁ݐ − ͳ < ߥ < ͳʹ
 

ͷ.͸.͹.͸. Mécanique des solides continus. Comportement plastique. 
La thĠoƌie de l’ĠlastiĐitĠ liŶĠaiƌe est appliĐaďle auǆ oďjets Ƌui suďisseŶt de petites 

dĠfoƌŵatioŶs et doŶt la foƌŵe gĠoŵĠtƌiƋue ƌeǀieŶt daŶs la ĐoŶfiguƌatioŶ iŶitiale apƌğs le 
dĠĐhaƌgeŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue. EŶ ƌĠalitĠ tous les ŵatĠƌiauǆ utilisĠs soŶt aŵeŶĠs à suďiƌ des 
dĠfoƌŵatioŶs peƌŵaŶeŶtes iƌƌĠǀeƌsiďles. DaŶs le Đas des ŵĠtauǆ des dĠfoƌŵatioŶs 
iŵpoƌtaŶtes peuǀeŶt appaƌaitƌe loƌsƋue la ĐoŶtƌaiŶte atteiŶt uŶe ǀaleuƌ liŵite, appelĠe 
liŵite ĠlastiƋue du ŵatĠƌiau. Les tƌaŶsfoƌŵatioŶs ĠlastiƋues soŶt ĐoŶsidĠƌĠes Đoŵŵe 
ƌĠǀeƌsiďles Đaƌ l’ĠŶeƌgie dĠpeŶsĠe pouƌ la dĠfoƌŵatioŶ est stoĐkĠe daŶs la ŵatiğƌe et peut 
ġtƌe ƌestauƌĠe uŶe fois le ĐhaƌgeŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue aƌƌġtĠ. La dĠfoƌŵatioŶ peƌŵaŶeŶte 
iŵpliƋue uŶe dissipatioŶ ĠŶeƌgĠtiƋue Ƌui est iƌƌĠǀeƌsiďle. DaŶs Đe Đas, pouƌ ƌeĐoŶstitueƌ la 
ĐoŶfiguƌatioŶ gĠoŵĠtƌiƋue iŶitiale, il est ŶĠĐessaiƌe de fouƌŶiƌ uŶ Đoût ĠŶeƌgĠtiƋue 
supĠƌieuƌ. 

La thĠoƌie ĐlassiƋue de la plastiĐitĠ appaƌaît à la fiŶ du ϭϵiğŵe siğĐle. Elle ĐoŶĐeƌŶe les 
ŵatĠƌiauǆ Ƌui à faiďle Đhaƌge se dĠfoƌŵeŶt de ŵaŶiğƌe ĠlastiƋue ŵais Ƌui, apƌğs aǀoiƌ 
dĠpassĠ la ĐoŶtƌaiŶte liŵite, Ŷe soŶt plus eŶ ŵesuƌe de ƌepƌeŶdƌe leuƌ foƌŵe. DaŶs les 
ŵĠtauǆ et les ŵatĠƌiauǆ ĐƌistalliŶs eŶ gĠŶĠƌal, le ĐoŵpoƌteŵeŶt plastiƋue à ŵiĐƌo-ĠĐhelle 
est dû au ŵouǀeŵeŶt des disloĐatioŶs et des joiŶts de gƌaiŶs. DaŶs les ŵatĠƌiauǆ gƌaŶulaiƌes 
l’ĠĐouleŵeŶt plastiƋue est assoĐiĠ à la fois à la fƌaĐtuƌatioŶ et au ƌĠaƌƌaŶgeŵeŶt des 
paƌtiĐules. DaŶs les ƌoĐhes, la dĠfoƌŵatioŶ des ŵatƌiĐes poƌeuses et les ŵiĐƌofissuƌatioŶs 
soŶt les Đauses pƌiŶĐipales du ĐoŵpoƌteŵeŶt plastiƋue.  

Pouƌ ŵieuǆ aŶalǇseƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue des sǇstğŵes phǇsiƋues, des 
Đƌitğƌes de plastiĐitĠ oŶt ĠtĠ Ġtaďlis. Ils peƌŵetteŶt de dĠteƌŵiŶeƌ si uŶe piğĐe souŵise à uŶ 
effoƌt doŶŶĠ est dĠfoƌŵĠe plastiƋueŵeŶt. Les deuǆ Đƌitğƌes pƌiŶĐipauǆ soŶt le Đƌitğƌe de 
TƌesĐa et le Đƌitğƌe de VoŶ Mises. LoƌsƋue la ǀaleuƌ de l’uŶ des deuǆ Đƌitğƌes est atteiŶte, il Ǉ 
a dĠpasseŵeŶt de la liŵite ĠlastiƋue du ŵatĠƌiau et la pƌĠseŶĐe de dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue. 
DaŶs le Đas de la foƌŵulatioŶ de TƌesĐa, la ĐoŶtƌaiŶte effeĐtiǀe de ĐoŵpaƌaisoŶ est dĠduite à 
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paƌtiƌ du ĐeƌĐle de Mohƌ, taŶdis Ƌue le Đƌitğƌe de VoŶ Mises dĠfiŶit la Ŷoƌŵe eŶ utilisaŶt uŶe 
appƌoĐhe ĠŶeƌgĠtiƋue : ்ߪ௥ = ∣ߪ൫หݔܽ݉ − ,ห∣∣ߪ หߪ∣∣ − ,ห∣∣∣ߪ หߪ∣∣∣ − ห൯∣ߪ ൑  ௘ߪ

௏ெߪ = ͳ√ʹ ටሺߪ∣ − ሻଶ∣∣ߪ + ሺߪ∣∣ − ∣ߪሻଶ+ሺ∣∣∣ߪ − ሻଶ∣∣∣ߪ ൑  ௘ߪ

AǀeĐ ߪ∣,  ௘ la liŵite ĠlastiƋue duߪ les ĐoŶtƌaiŶtes daŶs les diƌeĐtioŶs pƌiŶĐipales et ∣∣∣ߪ et ∣∣ߪ
ŵatĠƌiau. 

DaŶs la thĠoƌie de la plastiĐitĠ [ϰϴ], [ϰϵ], [ϱϬ] la ƌelatioŶ ĐoŶtƌaiŶte-dĠfoƌŵatioŶ est la 
suiǀaŶte : ߪ = :ܥ ሺߝ − ௘௟ߝ ௣ሻߝ = ߝ −  ௣ߝ

La dĠfoƌŵatioŶ ĠlastiƋue est pƌĠseŶtĠe Đoŵŵe ĠtaŶt la diffĠƌeŶĐe eŶtƌe la dĠfoƌŵatioŶ 
totale ߝ et la dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue ߝ௣. L’iŶgĠŶieƌie ŵĠĐaŶiƋue utilise tƌois ŵodğles 
pƌiŶĐipauǆ pouƌ dĠĐƌiƌe la plastiĐitĠ des ŵĠtauǆ ou des ŵatĠƌiauǆ aǇaŶt uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt 
siŵilaiƌe. SeloŶ le duƌĐisseŵeŶt loƌs de la solliĐitatioŶ oŶ a plastiĐitĠ paƌfaite, ĠĐƌouissage 
isotƌope ou ĠĐƌouissage ĐiŶĠŵatiƋue.  

 

PlastiĐitĠ paƌfaite 

La  plastiĐitĠ paƌfaite est uŶ ŵodğle Ƌui Ŷe pƌeŶd pas eŶ Đoŵpte l’ĠĐƌouissage du 
ŵatĠƌiau fig. ϭ.ϭϬ. Il est utilisĠ eŶ gĠŶĠƌal du poiŶt de ǀue aĐadĠŵiƋue pouƌ oďteŶiƌ des 
solutioŶs aŶalǇtiƋues auǆ pƌoďlğŵes.   

௣ሶߝ = ߣ ߲ܳ௣߲ߪ ௘ܨ  = ሻߪሺߔ −  ௘଴ߪ

IĐi Qp est la foŶĐtioŶ du poteŶtiel plastiƋue, Φ;σͿ est le Đƌitğƌe de plastiĐitĠ utilisĠ ;TƌesĐa, 
VoŶ Mises ou autƌesͿ et ߪ௘଴  - la liŵite ĠlastiƋue.  



ϯϬ 
 

 

Figuƌe ϭ.ϭϬ : Couƌďe ĐoŶtƌaiŶte-dĠfoƌŵatioŶ seloŶ le ŵodğle de la plastiĐitĠ paƌfaite 

 

 

EĐƌouissage isotƌope  

L’ĠĐƌouissage isotƌope ĐoƌƌespoŶd à uŶe ĠǀolutioŶ hoŵothĠtiƋue du doŵaiŶe 
d’ĠlastiĐitĠ ;fig. ϭ.ϭϭͿ. Le ĐoeffiĐieŶt assoĐiĠ à Đet ĠĐƌouissage est dĠfiŶit paƌ le ŵodule 
taŶgeŶt ET. ܨ௘ = ሻߪሺߔ − ௣௘൯ߝ௘൫ߪ = ሻߪሺߔ − ሺߪ௘଴ +  ௣௘ሻߝ݇

Le faĐteuƌ k est ŶoŵŵĠ ŵodule d’ĠĐƌouissage isotƌope et dĠpeŶd du ŵodule taŶgeŶt du 
ŵatĠƌiau : 

݇ = ௜௦௢ͳ்ܧ − ா೅೔ೞ೚ா  

 

Figuƌe ϭ.ϭϭ : Couƌďe ĐoŶtƌaiŶte-dĠfoƌŵatioŶ daŶs le Đas de l’ĠĐƌouissage isotƌope 

 

 ௘ߪ

 ࢋ࣌

 ࣌



ϯϭ 
 

EĐƌouissage ĐiŶĠŵatiƋue 

L’ĠĐƌouissage ĐiŶĠŵatiƋue ĐoƌƌespoŶd à uŶe tƌaŶslatioŶ saŶs dĠfoƌŵatioŶ du 
doŵaiŶe ĠlastiƋue iŶitial. Ce ŵodğle pƌeŶd eŶ Đoŵpte l’effet BausĐhiŶgeƌ Ƌui est souǀeŶt 
oďseƌǀĠ pouƌ les ŵatĠƌiauǆ ŵĠtalliƋues et Ƌui ĐoƌƌespoŶd à uŶ duƌĐisseŵeŶt daŶs uŶ seŶs et 
uŶ adouĐisseŵeŶt daŶs le seŶs ĐoŶtƌaiƌe.  

௘ܨ = ߔ ቌߪ − ʹ͵ ௖௜௡ͳ்ܧ − ா೅೎೔೙ா ௣ቍߝ −  ௘଴ߪ

Le paƌaŵğtƌe ETĐiŶ est ŶoŵŵĠ ŵodule taŶgeŶt ĐiŶĠŵatiƋue. 

ͷ.͸.͹.͹. Poro-élasticité 
La ŵĠĐaŶiƋue des ŵilieuǆ poƌeuǆ est dĠĐƌite paƌ la thĠoƌie de Biot suƌ la poƌo-

ĠlastiĐitĠ [ϱϭ]. DaŶs Đe Đas les ĠƋuatioŶs du ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue pƌeŶŶeŶt eŶ Đoŵpte 
les effoƌts eǆeƌĐĠs paƌ le fluide daŶs les poƌes : ߪ = ߝܥ −  ܫ௙݌஻ߙ

IĐi σ est le teŶseuƌ de ĐoŶtƌaiŶte de CauĐhǇ, αB le ĐoeffiĐieŶt de Biot-Willis, pf la pƌessioŶ de 
fluide à l’iŶtĠƌieuƌ des poƌes. EŶ sĐiŶdaŶt l’eǆpƌessioŶ pƌĠĐĠdeŶte eŶ uŶe paƌtie sphĠƌiƋue 
;ǀoluŵĠtƌiƋueͿ et uŶe paƌtie dĠǀiatoƌiƋue, oŶ peut ĐoŶstateƌ Ƌue la paƌtie dĠǀiatoƌiƋue est 
iŶdĠpeŶdaŶte du Đouplage aǀeĐ la pƌessioŶ daŶs les poƌes. D’où la paƌtie ǀoluŵĠtƌiƋue 
s’ĠĐƌit : ݌ = ௜௜ߝௗܭ− + ௙݌஻ߙ  

Le ĐoeffiĐieŶt Kd est le ŵodule de ĐoŵpƌessiďilitĠ du ŵatĠƌiau sous ǀide et αB le ĐoeffiĐieŶt 
de Biot-Willis Ƌui ƌelie le ǀoluŵe de fluide eǆĐlu d’uŶ ĠlĠŵeŶt poƌeuǆ à la dĠfoƌŵatioŶ 
ǀoluŵĠtƌiƋue de Đe ŵġŵe ĠlĠŵeŶt : 

஻ߙ = ͳ − ௦ܭௗܭ  

Le ŵodule de ĐoŵpƌessiďilitĠ Kd est toujouƌs plus petit Ƌue le ŵodule de ĐoŵpƌessiďilitĠ du 
solide Ks.  

ͷ.͸.͹.ͺ. Mécanique des milieux granulaires 
Les ŵatĠƌiauǆ gƌaŶulaiƌes soŶt utilisĠs daŶs de Ŷoŵďƌeuǆ doŵaiŶes tels Ƌue 

l’agƌoaliŵeŶtaiƌe ;gƌaiŶes, faƌiŶesͿ, l’iŶdustƌie phaƌŵaĐeutiƋue ;ĐoŵpƌiŵĠsͿ, le gĠŶie Điǀil et 
la gĠoŵĠĐaŶiƋue aiŶsi Ƌue la ŵĠtalluƌgie des poudƌes. Leuƌ ĐaƌaĐtĠƌistiƋue pƌiŶĐipale est 
d’ġtƌe foƌŵĠs de paƌtiĐules distiŶĐtes iŶteƌagissaŶt à tƌaǀeƌs des ĐoŶtaĐts ŵĠĐaŶiƋues, des 
fƌotteŵeŶts ou des ŵĠĐaŶisŵes de ĐohĠsioŶs diffĠƌeŶts. Les ŵilieuǆ gƌaŶulaiƌes se diǀiseŶt 
eŶ deuǆ gƌoupes : 



ϯϮ 
 

 Les ŵilieuǆ gƌaŶulaiƌes pulǀĠƌuleŶts doŶt les paƌtiĐules iŶteƌagisseŶt uŶiƋueŵeŶt à 
tƌaǀeƌs les aĐtioŶs de ĐoŶtaĐt et de fƌotteŵeŶt. Leuƌ ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue est 
assez Đoŵpleǆe. Sous ĐeƌtaiŶes ĐoŶditioŶs ils soŶt Đapaďles de s’ĠĐouleƌ Đoŵŵe des 
fluides ou de pƌĠseŶteƌ uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt ƌigide. 

 Les ŵilieuǆ gƌaŶulaiƌes ĐohĠsifs où les phĠŶoŵğŶes Ƌui eŵpġĐheŶt le dĠplaĐeŵeŶt 
des paƌtiĐules doŵiŶeŶt. Les foƌĐes d’iŶteƌaĐtioŶs Ƌui iŶteƌǀieŶŶeŶt peuǀeŶt pƌoǀeŶiƌ 
d’effets ĠleĐtƌostatiƋues, Đapillaiƌes ou de joiŶts solides eŶtƌe les paƌtiĐules. La 
ĐohĠsioŶ eŶtƌe les paƌtiĐules peƌŵet uŶe plus gƌaŶde teŶue ŵĠĐaŶiƋue des 
ŵatĠƌiauǆ.  

Pouƌ ŵodĠliseƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue de Đes ŵilieuǆ poƌeuǆ, il est ŶĠĐessaiƌe de 
pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte leuƌ stƌuĐtuƌe paƌtiĐulaiƌe. Les ŵĠthodes de siŵulatioŶs aĐtuelles 
ƌeposeŶt suƌ Đe pƌiŶĐipe. ChaƋue ĠlĠŵeŶt du ŵatĠƌiau est ĐoŶsidĠƌĠ Đoŵŵe iŶdĠpeŶdaŶt et 
ses ŵouǀeŵeŶts soŶt dĠfiŶis à tƌaǀeƌs les iŶteƌaĐtioŶs aǀeĐ ses ǀoisiŶs. Les ŵodğles Ƌui oŶt 
ĠtĠ le plus dĠǀeloppĠs soŶt Đeuǆ ďasĠes suƌ uŶe hǇpothğse d’iŶdĠfoƌŵaďilitĠ des paƌtiĐules. 
Paƌ la suite l’appƌofoŶdisseŵeŶt du sujet paƌ les phǇsiĐieŶs des ŵilieuǆ gƌaŶulaiƌes et les 
gĠoŵĠĐaŶiĐieŶs a peƌŵis l’ĠlaďoƌatioŶ de thĠoƌies plus adaptĠes à la ƌĠalitĠ, eŶ pƌeŶaŶt eŶ 
Đoŵpte la dĠfoƌŵaďilitĠ des gƌaiŶs. Il eǆiste tƌois gƌaŶdes ŵĠthodes d’aŶalǇse utilisaŶt les 
ĠlĠŵeŶts disĐƌets. 

 La "DistiŶĐt EleŵeŶt Methode" a ĠtĠ ĠlaďoƌĠe paƌ CuŶdall et StƌaĐk [ϱϮ] daŶs les 
aŶŶĠes ϳϬ. Cette thĠoƌie pƌopose uŶe appƌoĐhe Ƌui autoƌise les iŶteƌpĠŶĠtƌatioŶs 
eŶtƌe les eŶtitĠs, ďasĠe suƌ uŶ ŵodğle d’iŶteƌaĐtioŶ de ĐoŶtaĐt eŶtƌe deuǆ gƌaiŶs. 
Cette ŵĠthode utilise uŶe loi de ĐoŵpoƌteŵeŶt Ƌui ƌelie les foƌĐes de ĐoŶtaĐt auǆ 
dĠplaĐeŵeŶts des paƌtiĐules ǀoisiŶes.  

 La ŵĠthode de la dǇŶaŵiƋue des ĐoŶtaĐts, ĐoŶçue paƌ Moƌeau [ϱϯ] et JeaŶ [ϱϰ], 
ĐoŶsidğƌe les gƌaiŶs Đoŵŵe ĠtaŶt paƌfaiteŵeŶt ƌigides et ŶoŶ iŶteƌpĠŶĠtƌaďles. C’est 
uŶ ŵodğle Ƌui est adaptĠ auǆ sǇstğŵes de paƌtiĐules iŶdĠfoƌŵaďles. 

 La tƌoisiğŵe ŵĠthode utilisĠe est la ŵĠthode Ƌuasi-statiƋue. La dǇŶaŵiƋue 
ŵolĠĐulaiƌe et la dǇŶaŵiƋue des ĐoŶtaĐts soŶt toutes les deuǆ ďasĠes suƌ la 
siŵulatioŶ à ĐhaƋue iŶstaŶt t de l’ĠƋuiliďƌe ŵĠĐaŶiƋue du sǇstğŵe de paƌtiĐules. A la 
diffĠƌeŶĐe de Đelles-Đi, la ŵĠthode Ƌuasi-statiƋue ƌĠsout le pƌoďlğŵe eŶ ŶĠgligeaŶt 
les teƌŵes iŶeƌtiels. Cette ŵodĠlisatioŶ est pƌĠfĠƌaďle daŶs les Đas où les teƌŵes 
d’aĐĐĠlĠƌatioŶ soŶt faiďles deǀaŶt les autƌes phĠŶoŵğŶes.  

Toutes Đes ŵĠthodes soŶt ŶeǁtoŶieŶŶes, Đ’est-à-diƌe Ƌue le ŵouǀeŵeŶt des paƌtiĐules, 
suďissaŶt uŶiƋueŵeŶt les effoƌts de ĐoŶtaĐts de la paƌt de leuƌs ǀoisiŶes, est gouǀeƌŶĠ paƌ 
les lois de NeǁtoŶ. Les ĠƋuatioŶs ŵĠĐaŶiƋues soŶt appliƋuĠes au ĐeŶtƌe de gƌaǀitĠ de 
ĐhaƋue oďjet, peƌŵettaŶt eŶsuite la siŵulatioŶ de la positioŶ d’ĠƋuiliďƌe du sǇstğŵe eŶtieƌ.  
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ͷ.͸.͹.ͻ. Module de Young 
 Le ŵodule de YouŶg est uŶe ĐoŶstaŶte ŵĠĐaŶiƋue et phǇsiƋue Ƌui ƌelie la ĐoŶtƌaiŶte 
de tƌaĐtioŶ-ĐoŵpƌessioŶ auǆ dĠfoƌŵatioŶs ĠlastiƋue d'uŶ ŵatĠƌiau : ߪ =  Il ĐoƌƌespoŶd à .ߝܧ
la ĐoŶtƌaiŶte ŶĠĐessaiƌe pouƌ pƌoǀoƋueƌ uŶ alloŶgeŵeŶt de ϭϬϬ% de la loŶgueuƌ iŶitiale d'uŶ 
oďjet. DaŶs la pƌatiƋue les ŵatĠƌiauǆ atteigŶeŶt la ƌuptuƌe ďeauĐoup plus tôt eŶ ƌaisoŶ des 
ŵultiples dĠfauts daŶs la ŵatiğƌe. Le ŵodule de YouŶg peƌŵet aussi de Đoŵpaƌeƌ la ƌigiditĠ 
des ŵatĠƌiauǆ. Plus sa ǀaleuƌ est ĠleǀĠe, plus le ŵatĠƌiau est ƌigide. C'est uŶ paƌaŵğtƌe 
phǇsiƋue iŵpoƌtaŶt, doŶt l'ĠǀolutioŶ est iŶflueŶĐĠe paƌ de ŵultiples phĠŶoŵğŶes opĠƌaŶt à 
diffĠƌeŶtes ĠĐhelles : atoŵiƋue, stƌuĐtuƌale et ŵiĐƌostƌuĐtuƌale ;poƌositĠ, ŵoƌphologie des 
gƌaiŶs ...Ϳ.  

DĠpeŶdaŶĐe de la ŵasse atoŵiƋue 

EŶ ĠtudiaŶt la diŵeŶsioŶ de E [MPa] oŶ peut ĐoŶstateƌ Ƌu’elle ĐoƌƌespoŶd à uŶe 
ĠŶeƌgie paƌ uŶitĠ de ǀoluŵe. EŶ suiǀaŶt Đette logiƋue il est possiďle de ƌelieƌ le ŵodule 
d’YouŶg à l’ĠŶeƌgie poteŶtielle d’iŶteƌaĐtioŶ eŶtƌe des atoŵes sĠpaƌĠs d’uŶe distaŶĐe 
iŶteƌatoŵiƋue a : 

ܧ = | ഥܷ|ܽଷ  

Cette ĠŶeƌgie poteŶtielle pƌoǀieŶt à la fois de l’iŶteƌaĐtioŶ ĠleĐtƌoŵagŶĠtiƋue de VaŶ deƌ 
Waals, du Đouplage de RudeƌŵaŶ-Kittel eŶtƌe les ŵoŵeŶts ŵagŶĠtiƋues ŶuĐlĠaiƌes ou les 
spiŶs d’ĠleĐtƌoŶs d et l’iŶteƌaĐtioŶ spiŶ-spiŶ de HeiseŶďeƌg : ഥܷ = ഥܷ௏ௐ+ ഥܷோ௄ + ഥܷு  

ഥܷ௏ௐ = ʹ͵ ܿͶݎߨ଻  ଶߙଵߙ

EŶ ŶĠgligeaŶt les teƌŵes de RudeƌŵaŶ-Kittel, petits deǀaŶt Đeuǆ de VaŶ deƌ Waals [ϱϱ] 
l’eǆpƌessioŶ du ŵodule de YouŶg deǀieŶt : 

ܧ = ʹ͵ ܿͶܽߨଵ଴ ଶߙଵߙ = ʹ͵ ܿͶܽߨସ ቀܽ஻ܽቁ଺  ሻܣଶሺߦ

IĐi la foŶĐtioŶ ߦ dĠpeŶd de la ŵasse atoŵiƋue A et aB est le ƌaǇoŶ de Bohƌ. DaŶs soŶ Ġtude 
Gladkoǀ ŵoŶtƌe Ƌu’oŶ peut eǆpƌiŵeƌ les ŵodules des ĠlĠŵeŶts ĐhiŵiƋues  Đoŵŵe : ܧ =  ሻܣሺߔ଴ܧ

AǀeĐ EϬ ĠtaŶt uŶe ĐoŶstaŶte Ġgale à Ϭ.ϭϲ*ϭϬϭϭ Pa et : ߔሺܣሻ = ͳͲିସ ∗ Ͳ.ͳ൫ͳ + ܣሺܪ9 − ି଼݁.ଷܣ଴ሻ൯ܣ ಲభబሺͶ.͵9 ∗ ͳͲିଷܣଷ − Ͳ.͹ͷܣଶ + ͶͲ.ͷܣ − ͸Ͳ9.͹ͷሻ 
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DĠpeŶdaŶĐe stƌuĐtuƌale 

Pouƌ les ŵatĠƌiauǆ Đoŵpleǆes ;ĐoŵposĠs ĐhiŵiƋuesͿ le ŵodule de YouŶg Ŷe peut pas 
ġtƌe oďteŶu à l’aide de la foƌŵule aŶalǇtiƋue Đi-dessus. Il est ŶĠĐessaiƌe de pƌeŶdƌe eŶ 
Đoŵpte les diffĠƌeŶts poteŶtiels d’iŶteƌaĐtioŶ assoĐiĠs au ƌĠseau ĐƌistalliŶ du ŵatĠƌiau, aiŶsi 
Ƌue sa stƌuĐtuƌe ĐƌistallogƌaphiƋue. Les ŵodğles thĠoƌiƋues ĠlaďoƌĠs [ϱϲ], [ϱϳ] peƌŵetteŶt 
paƌ la suite de ĐalĐuleƌ les ĐoŶstaŶtes ĠlastiƋues de la ŵatƌiĐe C. SeloŶ l’hǇpothğse des 
petites dĠfoƌŵatioŶs et la loi de Hook, l’ĠŶeƌgie ĠlastiƋue de dĠfoƌŵatioŶ d’uŶe ŵaille seƌa :  

ܧ ∝  ଴ܸ ෍ ͳʹ ௜௝݁௜ܥ ௝݁଺
௜,௝ୀଵ  

IĐi VϬ est le ǀoluŵe d’uŶe ŵaille ŶoŶ-ĐoŶtƌaiŶte et ei le teŶseuƌ de dĠfoƌŵatioŶ d’oƌdƌe 
ƌĠduit à l’aide de la ŶotatioŶ de Voigt. UŶe fois les ĐoeffiĐieŶts ĠlastiƋues dĠteƌŵiŶĠs, la 
ǀaleuƌ du ŵodule de YouŶg peut ġtƌe estiŵĠe. 

DĠpeŶdaŶĐe ŵiĐƌostƌuĐtuƌale 

De Ŷos jouƌs, la plupaƌt des ŵatĠƌiauǆ utilisĠs pouƌ des appliĐatioŶs iŶdustƌielles soŶt 
faďƌiƋuĠs à paƌtiƌ de poudƌes ĐoŵpaĐtĠes ou fƌittĠes. Ils possğdeŶt des ƋualitĠs Ƌui les 
distiŶgueŶt des ŵatĠƌiauǆ ŵassifs tout eŶ ĠtaŶt ŵoiŶs deŶses. AfiŶ d’assuƌeƌ leuƌ fiaďilitĠ 
iŶdustƌielle, des Ġtudes appƌofoŶdies oŶt ĠtĠ ŵeŶĠes suƌ leuƌs pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues et 
ŶotaŵŵeŶt le ŵodule de YouŶg. Les tƌaǀauǆ sĐieŶtifiƋues oŶt ŵoŶtƌĠ uŶe iŶflueŶĐe 
iŵpoƌtaŶte de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe et plus spĠĐialeŵeŶt de la poƌositĠ. Les pƌeŵieƌs ŵodğles 
de DuĐkǁoƌth [ϱϴ] et Spƌiggs [ϱϵ], pƌeŶaŶt eŶ Đoŵpte la ǀaƌiatioŶ de la deŶsitĠ, oŶt Ġtaďli 
uŶe ƌelatioŶ eŶtƌe le ŵodule de YouŶg d’uŶ ŵatĠƌiau ŶoŶ poƌeuǆ et Đelui d’uŶ ŵatĠƌiau 
aǇaŶt uŶe poƌositĠ p : ܧ =  ଴݁ି௔௣ܧ

Plus taƌd J. WaŶg [ϲϬ], [ϲϭ] a pƌoposĠ uŶe autƌe eǆpƌessioŶ Đapaďle de ƌepƌĠseŶteƌ les effets 
de la poƌositĠ iŶteƌĐoŶŶeĐtĠe et isolĠe : ܧ =  ଴݁ିሺ௕௣ା௖௣మሻܧ

PhaŶi et NiǇogi [ϲϮ] oŶt dĠǀeloppĠ uŶe autƌe foƌŵule peƌŵettaŶt uŶe ŵeilleuƌe 
pƌĠĐisioŶ pouƌ les ŵatĠƌiauǆ fƌiaďles: ܧ = ଴ሺͳܧ − ܽܲሻ௡ 
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ͳ.͵.  Gonflement de l’hydrure de magnésium 
 

ͳ.͵.ͳ. Etat de l’art 
 

L’eǆpaŶsioŶ des ŵĠtauǆ duƌaŶt l'hǇdƌuƌatioŶ est uŶ phĠŶoŵğŶe ĐoŶŶu de loŶgue 
date. DaŶs le Đas du ŵagŶĠsiuŵ, l'eǆpaŶsioŶ ǀoluŵiƋue atteiŶt ϯϬ%. Cette tƌaŶsfoƌŵatioŶ 
stƌuĐtuƌale peut gĠŶĠƌeƌ des ĐoŶtƌaiŶtes tƌğs ĠleǀĠes [ϲϯ]. Des Ġtudes ƌĠĐeŶtes suƌ les 
ŵĠĐaŶisŵes de DHC ;DelaǇed HǇdƌide CƌaĐkiŶgͿ pouƌ diffĠƌeŶts alliages de Mg [ϲϰ] 
ŵoŶtƌeŶt Ƌue la ĐoŶtƌaiŶte de VoŶ Mises autouƌ des iŶĐlusioŶs de MgHϮ dĠpasse ϭ.ϱGPa. 
DaŶs le Đas gĠŶĠƌal des ŵĠtauǆ, loƌs de l'hǇdƌuƌatioŶ, la dĠfoƌŵatioŶ due auǆ ĐhaŶgeŵeŶts 
stƌuĐtuƌauǆ peut s'ĠĐƌiƌe [ϲϱ] : ݀ߝ௜௝݀ݐ = ݐ݀݀ ቆln ൭ͳ + ܿ − ܿ଴௧௢௧͵ ൬∆ݒΩ ൰൱ቇ  ௜௝ߜ

Le paƌaŵğtƌe Đ ĠtaŶt la ĐapaĐitĠ eŶ hǇdƌogğŶe eǆpƌiŵĠe eŶ % at. H/ŵĠtal. DaŶs le Đas des 
ĐouĐhes ŵiŶĐes ŵĠtalliƋues dĠposĠes suƌ des ĐaŶtileǀeƌs de siliĐiuŵ, la foƌŵule se ƌĠduit à 
[ϲϲ] : 

ߝ = ∆݈݈ = ͳ͵ ߗݒ∆ ܿ 

D’où la ĐoŶtƌaiŶte s’eǆpƌiŵe : 

ுߪ = ͳܧ − ߥ ൬ͳ͵ ߗݒ∆ ൰ ܿ 

LoƌsƋue la ƌĠaĐtioŶ d’hǇdƌuƌatioŶ est paƌfaiteŵeŶt ƌĠǀeƌsiďle, l’eǆpaŶsioŶ du 
ŵatĠƌiau loƌs de l’aďsoƌptioŶ de l’hǇdƌogğŶe est elle-ŵġŵe ƌĠǀeƌsiďle. Apƌğs dĠsoƌptioŶ, le 
ǀoluŵe assoĐiĠ à la ŵaille ĐƌistalliŶe ƌeǀieŶt à soŶ Ġtat iŶitial. CepeŶdaŶt Đet effet de 
ƌespiƌatioŶ peut pƌoǀoƋueƌ des ĐoŶtƌaiŶtes ƌĠsiduelles daŶs le Đas de la poudƌe de MgHϮ 
ĐoŵpaĐtĠe. Les paƌtiĐules souŵises à l’eǆpaŶsioŶ iŶteƌagisseŶt ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt eŶtƌe elles 
et se ƌĠaƌƌaŶgeŶt de ŵaŶiğƌe alĠatoiƌe. Ces effoƌts ĐoŵďiŶĠs aǀeĐ la ƌeĐƌistallisatioŶ, 
l’aggloŵĠƌatioŶ des paƌtiĐules et le fƌittage eŶgeŶdƌeŶt pƌogƌessiǀeŵeŶt des ŵodifiĐatioŶs 
ŵiĐƌostƌuĐtuƌales Ƌui au fuƌ et à ŵesuƌe des ĐǇĐles iŶduiseŶt uŶ goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle et 
tƌğs iŵpoƌtaŶt de la ŵatƌiĐe poƌeuse. Au Đouƌs des tƌaǀauǆ suƌ l’optiŵisatioŶ des 
peƌfoƌŵaŶĐes de la poudƌe d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, A. Chaise, S. Gaƌƌieƌ et B. Delhoŵŵe 
oŶt ƌeŵaƌƋuĠ Đe phĠŶoŵğŶe. Des tests d’estiŵatioŶ de l’eǆpaŶsioŶ des disƋues de poudƌes 
ĐoŵpaĐtĠes oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠs. Tout d’aďoƌd des pastilles ŶoŶ-ĐoŶtƌaiŶtes oŶt ĠtĠ ĐǇĐlĠes pouƌ 
ƋuaŶtifieƌ l’eǆpaŶsioŶ à l’Ġtat liďƌe fig. ϭ.ϭϮ.  
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Figuƌe ϭ.ϭϮ : CoŵpaƌaisoŶ de la dilatatioŶ de pastilles d’hǇdƌuƌes de ŵagŶĠsiuŵ saŶs GNE 
;eŶ ƌougeͿ et aǀeĐ ϱ% de GNE ;eŶ ŶoiƌͿ, loƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ. 

 

OŶ ĐoŶstate uŶe augŵeŶtatioŶ apƌğs ϴϬ ĐǇĐles du ǀoluŵe des pastilles, atteigŶaŶt 
plus de ϱϲ % pouƌ les ĠĐhaŶtilloŶs saŶs GNE. La poudƌe ĐoŵpaĐtĠe aǀeĐ GNE ŵoŶtƌe uŶe 
ŵeilleuƌe ĐohĠsioŶ. La suite de Đette Ġtude a ĠtĠ ĐoŶsaĐƌĠe à la ƋuaŶtifiĐatioŶ de la 
ĐoŶtƌaiŶte eŶgeŶdƌĠe fig. ϭ.ϭϯ. Des pastilles pƌĠpaƌĠes daŶs les ŵġŵes ĐoŶditioŶs Ƌue 
pƌĠĐĠdeŵŵeŶt oŶt ĠtĠ ĐǇĐlĠes daŶs uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ ĐǇliŶdƌiƋue.  

 

Figuƌe ϭ.ϭϯ : CoŶtƌaiŶtes gĠŶĠƌĠes paƌ les pastilles de MgHϮsuƌ la paƌoi du poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ 
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Les ƌĠsultats de l’eǆpĠƌieŶĐe ŵoŶtƌeŶt uŶe augŵeŶtatioŶ pƌogƌessiǀe des effoƌts 
eǆeƌĐĠs suƌ la paƌoi de l’eŶĐeiŶte. La ǀaleuƌ ŵaǆiŵale de la pƌessioŶ oďteŶue au ϴϰğŵe ĐǇĐle 
est d’eŶǀiƌoŶ ϲ MPa. AuĐuŶe staďilisatioŶ des effoƌts Ŷ’a pas ĠtĠ oďseƌǀĠe jusƋu’à là. Le test 
Ŷ’a pu ġtƌe ĐoŶtiŶuĠ eŶ ƌaisoŶ de la dĠgƌadatioŶ de la jauge de ĐoŶtƌaiŶtes eŶ ĐoŶtaĐt 
peƌŵaŶeŶt aǀeĐ les paƌois à ϯϬϬ°C.  

 

ͳ.͵.ʹ. Objectifs de l’étude 
Les tƌaǀauǆ pƌĠĐĠdeŶts suƌ les Đoŵposites à ďase d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ oŶt ŵis eŶ 

ĠǀideŶĐe la ŶĠĐessitĠ de ŵieuǆ ĐoŵpƌeŶdƌe les ŵĠĐaŶisŵes du goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle de 
Đe ŵatĠƌiau gƌaŶulaiƌe. Cette thğse s’iŶsĐƌit daŶs la ĐoŶtiŶuitĠ de Đes Ġtudes. Le sujet de 
ƌeĐheƌĐhe a ĠtĠ souteŶue et fiŶaŶĐĠe paƌ l’IŶstitut CaƌŶot « EŶeƌgies du Futuƌ » et ƌĠalisĠe 
eŶ ĐollaďoƌatioŶ eŶtƌe le CRETA, l’IŶstitut NĠel, l’uŶiǀeƌsitĠ de Peƌŵ et le LEGI.  

DaŶs le seĐoŶd Đhapitƌe, uŶe ďƌğǀe pƌĠseŶtatioŶ des dispositifs eǆpĠƌiŵeŶtauǆ utilisĠs 
au CRETA, à l’IŶstitut NĠel et à l’uŶiǀeƌsitĠ de Peƌŵ seƌa dĠǀeloppĠe. L’Ġtude du phĠŶoŵğŶe 
de goŶfleŵeŶt ĐoŵŵeŶĐeƌa paƌ l’aŶalǇse de l’ĠǀolutioŶ de la ŵatiğƌe à l’ĠĐhelle 
ŵiĐƌosĐopiƋue. AiŶsi l’aŶalǇse de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ ĠlaďoƌĠ aǀeĐ 
diffĠƌeŶts additifs  seƌa pƌĠseŶtĠe daŶs le Đhapitƌe ϯ. DiffĠƌeŶtes ĐoŵpositioŶs de MgHϮ aǀeĐ 
des ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ oŶt ĠtĠ testĠes. L’oďjeĐtif Ġtait de ĐoŵpƌeŶdƌe l’iŶflueŶĐe de la 
Ŷatuƌe de l’additif, eŶ oĐĐuƌƌeŶĐe VaŶadiuŵ ou Ti-V-Cƌ  suƌ la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de la poudƌe et 
soŶ ĠǀolutioŶ. Les ĠĐhaŶtilloŶs oŶt ĠtĠ oďseƌǀĠs à l’aide du MEB, eŶ DRX et eŶ 
gƌaŶuloŵĠtƌie, à l’issue du ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue et apƌğs aǀoiƌ suďi uŶ ĐeƌtaiŶ Ŷoŵďƌe de 
ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ. Les ƌĠsultats aiŶsi ƌappoƌtĠs peƌŵetteŶt l’Ġtude de la ŵoƌphologie des 
gƌaiŶs, la ƋuaŶtifiĐatioŶ de l’ĠǀolutioŶ de leuƌ taille, la foƌŵatioŶ d’aggloŵĠƌats et 
l’appaƌitioŶ du fƌittage. Des poudƌes oŶt ĠtĠ aŶalǇsĠes iŶ-situ paƌ diffƌaĐtioŶ ŶeutƌoŶiƋue 
loƌs des pƌeŵieƌs ĐǇĐles d’aďsoƌptioŶ et de dĠsoƌptioŶ pouƌ essaǇeƌ de ƋuaŶtifieƌ la 
ƌeĐƌistallisatioŶ. Des Ġtudes ĐoŵplĠŵeŶtaiƌes eŶ DSC oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠes daŶs le ďut de ŵettƌe 
eŶ ĠǀideŶĐe les tƌaŶsitioŶs de phase pouƌ les diffĠƌeŶts ĠĐhaŶtilloŶs. UŶe aŶalǇse de suƌfaĐe 
à l’aide d’uŶ pƌofiloŵğtƌe a ĠtĠ effeĐtuĠe aussi pouƌ ǀisualiseƌ l’iŵpaĐt de l’additif suƌ la 
ŵoƌphologie des pastilles loƌs du ĐǇĐlage.  

La deuǆiğŵe gƌaŶde paƌtie de Đette Ġtude est pƌĠseŶtĠe daŶs le Đhapitƌe ϰ. Elle est 
foĐalisĠe suƌ l’aŶalǇse du ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue des ŵatĠƌiauǆ. Les ƌĠsultats de la 
ƋuaŶtifiĐatioŶ des ĐoŶtƌaiŶtes iƌƌĠǀeƌsiďles soŶt aŶalǇsĠs eŶ foŶĐtioŶ de l’additif utilisĠ. Pouƌ 
la pƌeŵiğƌe fois, la ŵesuƌe de pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues telles Ƌue la duƌetĠ et le ŵodule de 
YouŶg oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠes eŶ ĐollaďoƌatioŶ aǀeĐ l’uŶiǀeƌsitĠ de Peƌŵ ;RussieͿ. Les doŶŶĠes 
eǆpĠƌiŵeŶtales oŶt ĠtĠ ĐoƌƌĠlĠes à l’ĠǀolutioŶ ŵiĐƌostƌuĐtuƌale et auǆ ĐoŶtƌaiŶtes 
ŵĠĐaŶiƋues ŵesuƌĠes loƌs du goŶfleŵeŶt.  
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Chapitre ʹ : Dispositifs expérimentaux 
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ʹ.ͳ.  Elaboration de composés Mg(ʹ + additifs 
 

DuƌaŶt Đette Ġtude Ŷous aǀoŶs pƌiŶĐipaleŵeŶt ĠtudiĠ des ŵatĠƌiauǆ ĠlaďoƌĠs à 
gƌaŶde ĠĐhelle à MĐPhǇ EŶeƌgǇ. NĠaŶŵoiŶs oŶ a aussi pƌĠpaƌĠ paƌ ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue des 
ĠĐhaŶtilloŶs ŶaŶostƌuĐtuƌĠs aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ ou d’alliage Ti-V-Cƌ. Le ďƌoǇeuƌ à ďilles 
du laďoƌatoiƌe est de tǇpe FRITSCH PlaŶetaƌy Mill Pulǀeƌisette 5 ;fig. Ϯ.ϮͿ. Le ŵatĠƌiau à 
ďƌoǇeƌ est iŶtƌoduit eŶ ďoîte à gaŶts, daŶs des ďols aǀeĐ des ďilles eŶ aĐieƌ tƌeŵpĠ ou eŶ 
Đaƌďuƌe de tuŶgstğŶe. Ils soŶt ŵis eŶ ŵouǀeŵeŶt à la fois paƌ l’eŶtƌaiŶeŵeŶt d’uŶ plateau à 
uŶe ǀitesse de ƌotatioŶ ǁϭ et paƌ uŶe ƌĠǀolutioŶ autouƌ de leuƌ aǆe eŶ seŶs opposĠ et aǀeĐ 
uŶe ǀitesse ǁϮ. Le ƌappoƌt eŶtƌe les deuǆ ǀitesses est Ġtaďli à ϭ.ϰ. 

Deuǆ ĐoŶfiguƌatioŶs diffĠƌeŶtes de ďƌoǇage peuǀeŶt ġtƌe utilisĠes seloŶ la ƋuaŶtitĠ de 
poudƌe à ďƌoǇeƌ et l'ĠŶeƌgie du ďƌoǇage Ƌue l’oŶ ǀeut atteiŶdƌe : 

 Des ďols de Ϯϱ ŵl de ǀoluŵe eŶ Đaƌďuƌe de tuŶgstğŶe. Le ƌappoƌt de ŵasse eŶtƌe les 
ďilles et l'ĠĐhaŶtilloŶ est de ϭϬ:ϭ. Pouƌ Ϯ.ϱ g de poudƌe il faut utiliseƌ ϯ ďilles de ϴ.ϱ g 
ĐhaĐuŶe. 

 Des ďols de ϮϱϬ ŵl de ǀoluŵe eŶ aĐieƌ tƌeŵpĠ. Le ƌappoƌt de ŵasse est ϱϬ:ϭ. Neuf 
ďilles de ϯϮ.ϱ g ĐhaĐuŶe soŶt utilisĠes pouƌ ϱ g de poudƌe. 

 

 

Figuƌe Ϯ.Ϯ : BƌoǇeuƌ à ďilles de tǇpe plaŶĠtaiƌe. 
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ʹ.ʹ.  Caractérisations structurales et microstructurales 
 

ʹ.ʹ.ͳ. Diffraction des rayons X 
 

La diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X est uŶe teĐhŶiƋue de ĐaƌaĐtĠƌisatioŶ iŶdispeŶsaďle pouƌ 
l’Ġtude des ŵatĠƌiauǆ. Elle peƌŵet l’aŶalǇse stƌuĐtuƌale de la ŵatiğƌe : la distƌiďutioŶ des 
diffĠƌeŶtes phases, la dĠteƌŵiŶatioŶ de leuƌ stƌuĐtuƌe  ĐƌistalliŶe et des paƌaŵğtƌes de ŵaille 
ĠlĠŵeŶtaiƌe, aiŶsi Ƌue la taille des Đƌistallites daŶs l’ĠĐhaŶtilloŶ. Toutes Đes iŶfoƌŵatioŶs soŶt 
pƌiŵoƌdiales pouƌ la ĐoŵpƌĠheŶsioŶ des pƌopƌiĠtĠs des ŵatĠƌiauǆ.  

 Au Đouƌs des ĐaƌaĐtĠƌisatioŶs, deuǆ diffƌaĐtoŵğtƌes de poudƌe oŶt ĠtĠ utilisĠs :uŶ 
Philips ĠƋuipĠ d’uŶ tuďe à aŶtiĐathode de Đuiǀƌe ;ƌaie Kαϭ=ϭ,ϱϰϬϱϲÅͿ, fig. Ϯ.ϯ et uŶ SieŵeŶs 
DϱϬϬϬ foŶĐtioŶŶaŶt au Đoďalt ;ƌaie Kαϭ= ϭ,ϳϴϵϭϵÅͿ. Ces iŶstƌuŵeŶts utiliseŶt le ŵoŶtage 
ĐlassiƋue de Bƌagg-BƌeŶtaŶo. Le gĠŶĠƌateuƌ est ƌĠglĠ suƌ ϰϬ kV et ϰϬ ŵA daŶs le Đas de 
diffƌaĐtoŵğtƌe Philips et ϰϬ KV et ϯϱ ŵA daŶs le Đas de DϱϬϬϬ. Le diffƌaĐtoŵğtƌe Philips 
possğde uŶ ŵoŶoĐhƌoŵateuƌ eŶ gƌaphite, plaĐĠ aǀaŶt le dĠteĐteuƌ aǀeĐ uŶ doŵaiŶe 
aŶgulaiƌe eŶtƌe ϱ° et ϭϮϬ°. 

 EtaŶt doŶŶĠ Ƌue les ĠĐhaŶtilloŶs se pƌĠseŶteŶt sous foƌŵe de poudƌes tƌğs fiŶes, il 
est ŶĠĐessaiƌe de pƌeŶdƌe des pƌĠĐautioŶs pouƌ les pƌĠseƌǀeƌ d’uŶe possiďle oǆǇdatioŶ. Les 
ŵatĠƌiauǆ soŶt dĠposĠs suƌ le poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ daŶs la ďoîte à gaŶts sous atŵosphğƌe 
Ŷeutƌe et soŶt Đouǀeƌts paƌ la suite aǀeĐ du KaptoŶ®. Le ďalaǇage paƌ ƌaǇoŶs X est effeĐtuĠ 
eŶtƌe ϮϬ° et ϴϬ° aǀeĐ uŶ pas de Ϭ.Ϭϱ° et uŶ teŵps de pause de ϱ seĐ suƌ le Philips, et aǀeĐ uŶ 
pas de Ϭ,ϬϮ° et uŶ teŵps de pause de ϭϮ seĐ suƌ le DϱϬϬϬ. L’aŶalǇse des ƌĠsultats est 
oďteŶue à l’aide des logiĐiels EVA ou FullPƌof. 

 

Figuƌe Ϯ.ϯ : DiffƌaĐtoŵğtƌe Philips. 
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A paƌtiƌ des diffƌaĐtogƌaŵŵes oďteŶus aǀeĐ le DϱϬϬϬ, et affiŶĠs à l’aide de FullPƌof, 
oŶ a estiŵĠ la taille ŵoǇeŶŶe des Đƌistallites d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ à paƌtiƌ de la laƌgeuƌ 
des piĐs à ŵi-hauteuƌ. Pouƌ Đe faiƌe oŶ a utilisĠ la loi de SĐheƌƌeƌ : ܦ = ௄.ఒఉ.௖௢௦ఏ       ;ϭͿ 

AǀeĐ K la ĐoŶstaŶte de DeďǇe SĐheƌƌeƌ ;=Ϭ.ϵϰͿ, λ la loŶgueuƌ d’oŶde de la ƌaie CoKαI, β la 
laƌgeuƌ à ŵi-hauteuƌ iŶtĠgƌĠe des effets de l’appaƌeillage, θ l’aŶgle du ŵaǆiŵuŵ de la ƌaie 
;eŶ ƌadͿ et D la taille des Đƌistallites eŶ aŶgstƌöŵ. 

 AfiŶ de Đoƌƌigeƌ la laƌgeuƌ à ŵi-hauteuƌ des piĐs de l’ĠlaƌgisseŵeŶt ď iŶduit paƌ 
l’appaƌeillage, oŶ utilise la ƌelatioŶ suiǀaŶte : ߚ = ሺܤଶ − ܾ²ሻଵ/ଶ      ;ϮͿ 

AǀeĐ B la laƌgeuƌ à ŵi-hauteuƌ oďseƌǀĠe et ď l’ĠlaƌgisseŵeŶt supplĠŵeŶtaiƌe oďteŶu à l’aide 
d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ƌĠfĠƌeŶĐe ďieŶ ĐƌistallisĠ ;LaBϲͿ. 

 

ʹ.ʹ.ʹ. Microscopie électronique à balayage 
 

La ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage est uŶe teĐhŶiƋue Ƌui utilise les pƌopƌiĠtĠs de 
l’iŶteƌaĐtioŶ ĠleĐtƌoŶs-ŵatiğƌe pouƌ oďteŶiƌ des iŵages de la suƌfaĐe des oďjets à l’ĠĐhelle  
ŵiĐƌosĐopiƋue. Des iŵages de haute ƌĠsolutioŶ soŶt aiŶsi ƌĠalisĠes à tƌaǀeƌs le ďalaǇage à 
ĠleĐtƌoŶs de la suƌfaĐe de l’ĠĐhaŶtilloŶ. La ŵatiğƌe Ġŵet eŶ ƌĠpoŶse des ĠleĐtƌoŶs dotĠs de 
diffĠƌeŶtes ĠŶeƌgies. Les dĠteĐteuƌs ŵis eŶ plaĐe peƌŵetteŶt d’ideŶtifieƌ Đes paƌtiĐules et 
gƌâĐe à leuƌs ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de ƌeĐoŶstitueƌ uŶe iŵage de l’ĠĐhaŶtilloŶ. Le sigŶal issu du 
ďalaǇage de la suƌfaĐe est eŶǀoǇĠ ǀeƌs uŶ ĠĐƌaŶ ĐathodiƋue doŶt le ďalaǇage est sǇŶĐhƌoŶisĠ 
aǀeĐ le faisĐeau d’ĠleĐtƌoŶs. Le MEB est ĐoŶstituĠ d’uŶ ĐaŶoŶ à ĠleĐtƌoŶs, d’uŶe ĐoloŶŶe 
ĠleĐtƌoŶiƋue, d’uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ ŵoďile et de dĠteĐteuƌs Đapaďles d’aŶalǇseƌ les 
ƌaǇoŶŶeŵeŶts Ġŵis paƌ le ŵatĠƌiau. AfiŶ d’Ġǀiteƌ toute iŶteƌaĐtioŶ paƌasite des ĠleĐtƌoŶs, 
l’eŶseŵďle est ŵaiŶteŶu sous ǀide seĐoŶdaiƌe.  

Le ŵiĐƌosĐope utilisĠ pouƌ la ĐaƌaĐtĠƌisatioŶ des ŵatĠƌiauǆ est de tǇpe )eiss Ultƌa 
;fig. Ϯ.ϱͿ à ĐaŶoŶ à effet de Đhaŵps. C’est uŶ MEB à haute ƌĠsolutioŶ Ƌui peut opĠƌeƌ aǀeĐ 
uŶe teŶsioŶ Đoŵpƌise eŶtƌe ϭϬϬV et ϯϬkV. Les faiďles teŶsioŶs d’aĐĐĠlĠƌatioŶ peƌŵetteŶt 
l’oďseƌǀatioŶ des oďjets isolaŶts saŶs ŵĠtallisatioŶ. Il possğde les ĐaƌaĐtĠƌistiƋues suiǀaŶtes : 

 CaŶoŶ : poiŶte W ;)ƌOͿ 
 TeŶsioŶs : ϭϬϬV – ϯϬkV 
 CouƌaŶt de soŶde : ϰpA – ϮϬŶA 
 StaďilitĠ : Ϭ.Ϯ%/h 
 DĠteĐteuƌs iŶ-leŶs : ĠleĐtƌoŶs seĐoŶdaiƌes ;SEͿ, ĠleĐtƌoŶs ƌĠtƌodiffusĠs ;BSEͿ 
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 DĠteĐteuƌs daŶs la Đhaŵďƌe : ĠleĐtƌoŶs seĐoŶdaiƌes ;SEͿ, ĠleĐtƌoŶs ƌĠtƌodiffusĠs ;BSEͿ 
 PlatiŶe : ϱ aǆes ŵotoƌisĠes X, Y, ), ƌotatioŶ ;-ϱ° à +ϳϬ°Ϳ 
 Dispositif de ĐoŵpeŶsatioŶ des Đhaƌges 

 

 

Figuƌe Ϯ.ϱ : MEB )eiss Ultƌa. 

Tous les ĠĐhaŶtilloŶs de poudƌes Ƌui oŶt ĠtĠ aŶalǇsĠs daŶs le Đadƌe de Đette thğse oŶt 
ĠtĠ soigŶeuseŵeŶt gaƌdĠs sous atŵosphğƌe ĐoŶtƌôlĠe daŶs uŶe ďoîte à gaŶts. AfiŶ de liŵiteƌ 
le ƌisƋue d’oǆǇdatioŶ, les poudƌes oŶt ĠtĠ dĠposĠes suƌ les poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs du ŵiĐƌosĐope 
daŶs la ďoîte à gaŶts et eŶsuite tƌaŶsfĠƌĠes ǀeƌs la salle de ŵiĐƌosĐopie eŶ ďoite ĠtaŶĐhe.  

 

ʹ.ʹ.͵. Granulométrie laser 
 

La distƌiďutioŶ de la taille des paƌtiĐules daŶs uŶ ŵatĠƌiau est uŶ paƌaŵğtƌe tƌğs 
iŵpoƌtaŶt. Il iŶflueŶĐe les pƌopƌiĠtĠs ĠleĐtƌiƋues, theƌŵiƋues, ŵĠĐaŶiƋues et la ƌĠaĐtiǀitĠ 
ĐhiŵiƋue. Il eǆiste plusieuƌs ŵĠthodes pouƌ dĠteƌŵiŶeƌ la taille des paƌtiĐules : le taŵisage, 
la sĠdiŵeŶtatioŶ, le Đoŵpteuƌ de paƌtiĐules, la ŵiĐƌosĐopie et la gƌaŶuloŵĠtƌie laseƌ paƌ 
diffƌaĐtioŶ et diffusioŶ. Cette deƌŶiğƌe est deǀeŶue uŶe ƌĠfĠƌeŶĐe pouƌ la ĐaƌaĐtĠƌisatioŶ 
paƌtiĐulaiƌe. Elle doŶŶe la distƌiďutioŶ de la taille des paƌtiĐules daŶs uŶ ĠĐhaŶtilloŶ de 
ŵaŶiğƌe ƌapide.  

La teĐhŶiƋue de la gƌaŶuloŵĠtƌie laseƌ utilise l’aŶgle de dĠǀiatioŶ de la luŵiğƌe Ƌui 
est iŶǀeƌseŵeŶt pƌopoƌtioŶŶel de la taille de la paƌtiĐule. La thĠoƌie Ƌui dĠĐƌit le phĠŶoŵğŶe 
de la diffusioŶ, la diffƌaĐtioŶ et l’aďsoƌptioŶ de la  luŵiğƌe daŶs Đette ŵĠthode est le ŵodğle 
de Mie. Il ĐoŶsidğƌe les paƌtiĐules Đoŵŵe ĠtaŶt sphĠƌiƋues ;ŵodĠlisatioŶ eŶ ϯD des 
paƌtiĐulesͿ eŶ oppositioŶ aǀeĐ FƌauŶhofeƌ Ƌui pƌĠĐoŶise l’utilisatioŶ de l’aiƌe pƌojetĠe. 
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L’aǀaŶtage du ŵodğle de Mie est Ƌu’il peƌŵet de ƋuaŶtifieƌ la pƌĠseŶĐe des paƌtiĐules 
suďŵiĐƌoŶiƋues daŶs l’ĠĐhaŶtilloŶ. La thĠoƌie de Mie ;fig. Ϯ.ϲͿ pƌeŶd eŶ Đoŵpte aussi les 
phĠŶoŵğŶes de ƌĠfƌaĐtioŶ et d’aďsoƌptioŶ, Đe Ƌui ŶĠĐessite la ĐoŶŶaissaŶĐe de l’iŶdiĐe de 
ƌĠfƌaĐtioŶ et du ĐoeffiĐieŶt d’aďsoƌptioŶ des paƌtiĐules et du dispeƌsaŶt liƋuide utilisĠ.  

 

 

Figuƌe Ϯ.ϲ : Modğle de Mie – diffusioŶ, diffƌaĐtioŶ et aďsoƌptioŶ de la luŵiğƌe. 

 

L’iŶstƌuŵeŶt utilisĠ pouƌ les eǆpĠƌieŶĐes est uŶ MalǀeƌŶ Masteƌsizeƌ ϮϬϬϬ ;fig. Ϯ.ϳͿ. Il 
possğde les ĐaƌaĐtĠƌistiƋues suiǀaŶtes : 

 IŶteƌǀalle de tailles ŵesuƌĠes : Ϭ.ϬϮ -ϮϬϬϬ µŵ 
 Modğle thĠoƌiƋue : diffusioŶ de Mie 
 SouƌĐe laseƌ : luŵiğƌe ƌouge ;laseƌ hĠliuŵ-ŶĠoŶͿ, luŵiğƌe ďleu ;diode laseƌͿ 
 DĠteĐtioŶ paƌ diodes photoseŶsiďles : luŵiğƌe ƌouge – diffusioŶ aǀaŶt, latĠƌale et 

ƌĠtƌodiffusioŶ, luŵiğƌe ďleu – diffusioŶ gƌaŶd aŶgle et ƌĠtƌodiffusioŶ 
 Passage eŶ ǀoie sğĐhe ou eŶ ǀoie liƋuide : la ǀoie liƋuide offƌe la possiďilitĠ de suiǀƌe 

la poudƌe eŶ dispeƌsioŶ ou eŶ floĐulatioŶ. DaŶs le Đas de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
Đ’est la ǀoie liƋuide Ƌui a ĠtĠ utilisĠe ;ĠthaŶolͿ. 
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Figuƌe Ϯ.ϳ : GƌaŶuloŵğtƌe MalǀeƌŶ Masteƌsizeƌ ϮϬϬϬ. 

 

DaŶs le Đas de la poudƌe d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, uŶe pƌoĐĠduƌe adaptĠe a ĠtĠ ŵise 
eŶ plaĐe loƌs des Ġtudes pƌĠĐĠdeŶtes effeĐtuĠes daŶs l’ĠƋuipe. Les ĐoŶditioŶs Ƌui oŶt ĠtĠ 
dĠfiŶies soŶt : 

 Voie liƋuide : ĠthaŶol  
 Vitesse d’agitatioŶ : ϭϱϬϬ – ϮϬϬϬ touƌs/ŵiŶ 
 PƌĠpaƌatioŶ de la poudƌe : ϱ ŵiŶ d’ultƌasoŶs daŶs ϭϬ ŵl d’ĠthaŶol 
 Tauǆ d’oďsĐuƌatioŶ eǆigĠ : eŶtƌe ϱ et ϮϬ % 

Le ǀoluŵe de la poudƌe est pƌĠseŶtĠ eŶ foŶĐtioŶ de la distƌiďutioŶ de taille des paƌtiĐules. 

 

ʹ.ʹ.Ͷ. Profilomètre 
 

Le pƌofiloŵğtƌe est uŶ iŶstƌuŵeŶt utilisĠ pouƌ ŵesuƌeƌ la ƌugositĠ ou la ŵiĐƌo-
gĠoŵĠtƌie des suƌfaĐes. Les pƌofiloŵğtƌes les plus utilisĠs aujouƌd'hui soŶt les pƌofiloŵğtƌes 
optiƋues. Ils soŶt ŵuŶis d'uŶ Đapteuƌ de distaŶĐe Ƌui ŵesuƌe l'altitude ) eŶ uŶ poiŶt de la 
suƌfaĐe. La ƌĠsolutioŶ est de l'oƌdƌe de ƋuelƋues ŵiĐƌoŵğtƌes daŶs le plaŶ ;X,YͿ et 
ŶaŶoŵĠtƌiƋue pouƌ la leĐtuƌe de l'altitude. Le dĠteĐteuƌ est dĠplaĐĠ de ŵaŶiğƌe à dĠĐƌiƌe 
uŶe Đouƌďe )=f;ǆͿ ;pƌofileͿ ou uŶe suƌfaĐe )=f;ǆ,ǇͿ ;topogƌaphieͿ. Les teĐhŶiƋues de 
foĐalisatioŶ les plus peƌfoƌŵaŶtes soŶt : 

CiƌĐuit de 
ǀoie liƋuide 

RĠgulateuƌ de 
ǀitesse d’agitatioŶ 

Cellule de 
ŵesuƌe 
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 Capteuƌ ĐoŶfoĐal ĐhƌoŵatiƋue: Il foĐalise les diffĠƌeŶtes loŶgueuƌs d'oŶdes à 
diffĠƌeŶtes pƌofoŶdeuƌs. La luŵiğƌe ƌeçue eŶ ƌetouƌ est aŶalǇsĠe paƌ uŶ 
speĐtƌoŵğtƌe et l'altitude est estiŵĠe eŶsuite paƌ l'aŶalǇse de la Đouleuƌ. 

 Capteuƌ autofoĐus: UŶ dispositif ŵĠĐaŶiƋue foĐalise uŶ spot luŵiŶeuǆ eŶ 
peƌŵaŶeŶĐe suƌ la suƌfaĐe. La positioŶ ŵesuƌĠe peƌŵet l'estiŵatioŶ de la hauteuƌ du 
poiŶt ŵesuƌĠ. 

 Capteuƌ tuŶiŶgfoƌk: uŶ diapasoŶ fait osĐilleƌ le Đapteuƌ et la positioŶ de la foĐalisatioŶ 
est ƌeĐoŶŶue paƌ dĠteĐtioŶ du ŵaǆiŵuŵ du sigŶal luŵiŶeuǆ.  

Le tǇpe du pƌofiloŵğtƌe utilisĠ loƌs des eǆpĠƌieŶĐes ŵeŶĠes à l’UŶiǀeƌsitĠ de Peƌŵ 
;RussieͿ est uŶ NeǁVieǁTM ϳϯϬϬ ϯD ;fig. Ϯ.ϴͿ. C'est uŶ pƌofiloŵğtƌe pouǀaŶt ƋuaŶtifieƌ et 
ĐaƌaĐtĠƌiseƌ la ƌugositĠ et la topogƌaphie des suƌfaĐes aǀeĐ uŶe pƌĠĐisioŶ ŶaŶoŵĠtƌiƋue. 
Toutes les ŵesuƌes soŶt ŶoŶ destƌuĐtiǀes et ŶoŶ iŶǀasiǀes et Ŷ'eǆigeŶt pas uŶe pƌĠpaƌatioŶ 
spĠĐifiƋue de l'ĠĐhaŶtilloŶ. L'iŶteƌǀalle des hauteuƌs ŵesuƌĠes ǀa de ϭ Ŷŵ jusƋu'à 
ϮϬ ϬϬϬ µŵ.  

 

 

Figuƌe Ϯ.ϴ : Pƌofiloŵğtƌe NeǁVieǁTM ϳϯϬϬ ϯD. 
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ʹ.͵.  Caractérisations thermodynamiques et de sorption de l’hydrogène 
 

ʹ.͵.ͳ. Banc d'hydruration 
 

Des tests d’hǇdƌuƌatioŶ de poudƌe de ŵagŶĠsiuŵ suƌ uŶe ƋuaŶtitĠ ƌepƌĠseŶtatiǀe de 
ϭϱg oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠs aǀeĐ uŶ ďaŶĐ d’essai ;fig. Ϯ.ϭͿ, ĐoŶçu et faďƌiƋuĠ paƌ D. PlaŶtĠ [ϭ]. Le 
dispositif Đoŵpoƌte de Ϯ postes de ŵesuƌes. Il est ĠƋuipĠ de Đapteuƌs haute et ďasse 
pƌessioŶ ;ϱϬ ďaƌs et ϮϬϬ ďaƌsͿ, de dĠteŶdeuƌs pouƌ l'hǇdƌogğŶe et l’hĠliuŵ, aiŶsi Ƌue de 
dĠďitŵğtƌes-ƌĠgulateuƌs eŶ eŶtƌĠe ;ϭ Nl/ŵiŶ et ϱϬ Nl/ŵiŶͿ et à la soƌtie de l’eǆpĠƌieŶĐe ;ϭ 
Nl/ŵiŶͿ. La ƌĠgulatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe s’effeĐtue de ŵaŶiğƌe iŶdĠpeŶdaŶte suƌ les deuǆ 
postes de ŵesuƌes.  

 

 

Figuƌe Ϯ.ϭ : BaŶĐ d’hǇdƌuƌatioŶ. 

 La ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠe ou dĠsoƌďĠe paƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ est ĐalĐulĠe paƌ 
ŵesuƌe ǀoluŵĠtƌiƋue ;ŵĠthode de SieǀeƌtͿ. L’utilisatioŶ d’uŶ gaz Ŷeutƌe de faiďle ŶuŵĠƌo 
atoŵiƋue Đoŵŵe l’hĠliuŵ peƌŵet de Đaliďƌeƌ les ǀoluŵes iŶteƌŶes du ĐiƌĐuit et du ƌĠseƌǀoiƌ 
pouƌ l’eǆpĠƌieŶĐe. AiŶsi il est possiďle de dĠteƌŵiŶeƌ pƌĠĐisĠŵeŶt la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe 
aďsoƌďĠe paƌ le ŵatĠƌiau. Le ǀoluŵe ŵoƌt de gaz est soustƌait du ǀoluŵe total ĐoŵptĠ paƌ le 
dĠďitŵğtƌe, eŶ pƌeŶaŶt eŶ Đoŵpte le faĐteuƌ de ĐoŵpƌessiďilitĠ de l’hǇdƌogğŶe [Ϯ] : 

௠ܸ௢௥௧ሺݐ௜ሻ = ௏೎೔ೝ೎ೠ೔೟ோ ቀ ௉೔்೔௓೔ − ௉೔షభ்೔షభ௓೔షభቁ        ;ϯͿ 

AǀeĐ )i le faĐteuƌ de ĐoŵpƌessiďilitĠ pouƌ l’hǇdƌogğŶe : ܼ௜ = ܾଵ + ܾଶሺ ௜ܶ − ଴ܶሻ + ൫ܾଷ − ܾସሺ ௜ܶ − ଴ܶሻ൯ ௉೔௉బ      ;ϰͿ 

ďϭ=Ϭ.ϵϵϳϵ ; ďϮ=ϭ.ϲϮϴǆϭϬ-ϱK-ϭ ; ďϯ=ϲ.ϲϵϰϰǆϭϬ-ϰ ; ďϰ=ϭ.ϳϬϲϵǆϭϬ-ϲK-ϭ ; TϬ=Ϯϳϯ.ϭϱK ; 
PϬ=ϭ.ϬϭϯǆϭϬϱPa 

Poste Ϯ : ďasse 
pƌessioŶ 

VaŶŶe : 
HǇdƌogğŶe 

Poste ϭ : haute 
pƌessioŶ 

VaŶŶe : 
HĠliuŵ 
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ʹ.͵.ʹ. Appareil de Sievert ȋPCTȌ 
 

La PCT HERA CϮ-ϯϬϬϬ ;fig. Ϯ.ϵͿ est uŶ dispositif ǀoluŵĠtƌiƋue de ƋuaŶtifiĐatioŶ des 
pƌopƌiĠtĠs de soƌptioŶ des hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues. Cet iŶstƌuŵeŶt peƌŵet de ĐalĐuleƌ la 
ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠe ou dĠsoƌďĠe paƌ uŶ ŵatĠƌiau à tƌaǀeƌs la ŵesuƌe de la 
ǀaƌiatioŶ de pƌessioŶ au seiŶ d’uŶ ǀoluŵe ĐaliďƌĠ V ;ŵĠthode de SieǀeƌtͿ. Il eǆiste deuǆ 
ŵodes de foŶĐtioŶŶeŵeŶt - ĐiŶĠtiƋues à teŵpĠƌatuƌe T et pƌessioŶ P ĐoŶstaŶtes et 
isotheƌŵes PƌessioŶ-CoŵpositioŶ ;Đouƌďes PCIͿ. 

Le dispositif possğde deuǆ ĐiƌĐuits de gaz ideŶtiƋues sĠpaƌĠs paƌ uŶe jauge de 
pƌessioŶ diffĠƌeŶtielle. L’uŶ des ĐiƌĐuits Đoŵpoƌte le poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ taŶdis Ƌue l’autƌe seƌt 
de ƌĠfĠƌeŶĐe. La paƌtie aŵoŶt des deuǆ ĐiƌĐuits est situĠe à l’iŶtĠƌieuƌ d'uŶe aƌŵoiƌe ƌĠgulĠe 
theƌŵiƋueŵeŶt à ϯϬ°C. Le poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ et la ƌĠfĠƌeŶĐe soŶt situĠs daŶs uŶ fouƌ Ƌui 
peƌŵet la ƌĠgulatioŶ à la teŵpĠƌatuƌe dĠsiƌĠe pouƌ l’eǆpĠƌieŶĐe. EtaŶt doŶŶĠ Ƌue les 
ĐoŶditioŶs theƌŵodǇŶaŵiƋues ;P, T, VͿ pouƌ Đes deuǆ ƌĠseƌǀoiƌs ;poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ et 
ƌĠfĠƌeŶĐeͿ soŶt ideŶtiƋues, les ǀaƌiatioŶs de T Ŷ’affeĐteŶt pas la ŵesuƌe de la ƋuaŶtitĠ 
aďsoƌďĠe ou dĠsoƌďĠe. Cette ĐoŶfiguƌatioŶ peƌŵet d’atteiŶdƌe uŶe tƌğs ďoŶŶe pƌĠĐisioŶ, la 
seŶsiďilitĠ de la jauge diffĠƌeŶtielle ĠtaŶt de Ϭ.ϭ kPa, Đe Ƌui ĐoƌƌespoŶd à uŶe pƌĠĐisioŶ de 
l'oƌdƌe de ϯ ʅŵol d'hǇdƌogğŶe pouƌ uŶ ǀoluŵe de ϱϬ ĐĐ. 

 

 

Figuƌe Ϯ.ϵ : PCT HERA CϮ-ϯϬϬϬ. 

 

RĠfĠƌeŶĐe 

Fouƌ 

Aƌŵoiƌe ƌĠgulĠe 
theƌŵiƋueŵeŶt, 
ĐoŶteŶaŶt les ĐiƌĐuits 
ƌĠfĠƌeŶĐe et 
ĠĐhaŶtilloŶ. 
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AfiŶ de ŵiŶiŵiseƌ les pƌoďlğŵes d’ĠĐhauffeŵeŶt ;ƌĠaĐtioŶ d’aďsoƌptioŶ 
eǆotheƌŵiƋueͿ, il est ŶĠĐessaiƌe de tƌaǀailleƌ aǀeĐ des ĠĐhaŶtilloŶs de faiďle ŵasse 
;tǇpiƋueŵeŶt ϭϬϬ ŵgͿ. AfiŶ d’Ġǀiteƌ tout ƌisƋue d’oǆǇdatioŶ, les poƌtes-ĠĐhaŶtilloŶs soŶt 
ĐhaƌgĠs eŶ ďoîte à gaŶt. Apƌğs la ĐoŶŶeǆioŶ du poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ au dispositif, il est 
ŶĠĐessaiƌe de puƌgeƌ les ĐiƌĐuits de la PCT ϯ fois sous hǇdƌogğŶe. Au dĠďut de l’eǆpĠƌieŶĐe 
oŶ peut Đhoisiƌ eŶtƌe diffĠƌeŶts ǀoluŵes taŵpoŶs ;ϭϬϬϬ ŵl, ϮϮϱϬ ŵl, ϯϮϱϬ ŵlͿ eŶ foŶĐtioŶ 
des ĐapaĐitĠs de stoĐkage estiŵĠes et de la ƋuaŶtitĠ de ŵatĠƌiau iŶtƌoduite. AǀeĐ uŶ ǀoluŵe 
iŵpoƌtaŶt, la Đhute de pƌessioŶ loƌs de l’aďsoƌptioŶ est faiďle Đe Ƌui peƌŵet d’eŶƌegistƌeƌ des 
ĐiŶĠtiƋues à pƌessioŶ ƋuasiŵeŶt ĐoŶstaŶte. Paƌ ĐoŶtƌe Đela sigŶifie uŶe plus faiďle pƌĠĐisioŶ 
suƌ les ŵesuƌes. Il est pƌiŵoƌdial de tƌouǀeƌ uŶe ĐoŶfiguƌatioŶ adaptĠe à ĐhaƋue tǇpe 
d’ĠĐhaŶtilloŶ. DaŶs le Đas de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ et pouƌ uŶe ŵasse Đoŵpƌise eŶtƌe ϴϬ 
et ϮϱϬ ŵg, le ǀoluŵe taŵpoŶ adoptĠ est de ϭϬϬϬ ŵl.   

 

ʹ.͵.͵. DSC 
 

La DSC ;DiffeƌeŶtial SĐaŶŶiŶg CaloƌiŵetƌǇͿ est l’uŶe des teĐhŶologies les plus utilisĠes 
pouƌ l’aŶalǇse theƌŵiƋue. Elle peut s’appliƋueƌ à uŶe gƌaŶde ǀaƌiĠtĠ de ŵatĠƌiauǆ : 

 Solides ;gƌaŶulaiƌes, ŵoulĠs etĐ.Ϳ Đoŵŵe les plastiƋues, les goŵŵes, les ƌĠsiŶes, les 
ĐĠƌaŵiƋues, les ǀeƌƌes, les Đoŵposites, les ŵĠtauǆ et les ŵatĠƌiauǆ de ĐoŶstƌuĐtioŶs. 

 Poudƌes ;phaƌŵaĐeutiƋues ou ŵiŶĠƌauǆͿ. 
 Fiďƌes, teǆtiles.  
 MatĠƌiauǆ ǀisƋueuǆ ;pates, Đƌğŵes ou gelsͿ. 
 LiƋuides. 

Les iŶfoƌŵatioŶs phǇsiƋues Ƌue l’oŶ peut eǆtƌaiƌe aǀeĐ Đette ŵĠthode de ŵesuƌe soŶt : 

 TeŵpĠƌatuƌes de tƌaŶsitioŶ ;fusioŶ, ĐƌistallisatioŶ, tƌaŶsitioŶs polǇŵoƌphes, ƌĠaĐtioŶs 
ĐhiŵiƋuesͿ. 

 EŶthalpies de fusioŶ, ĐƌistallisatioŶ, tƌaŶsfoƌŵatioŶs et ƌĠaĐtioŶs ĐhiŵiƋues. 
 DĠĐoŵpositioŶ, staďilitĠ theƌŵiƋue. 
 Chaleuƌ spĠĐifiƋue. 
 IŶflueŶĐe du ǀieillisseŵeŶt. 
 IŵpaĐt des additifs, des adouĐisseuƌs. 

 La DSC est ĐoŶstituĠe d’uŶ fouƌ et de deuǆ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs. L’uŶ ĐoŶtieŶt le 
ŵatĠƌiau à Ġtudieƌ. L’autƌe seƌt de ƌĠfĠƌeŶĐe. Le pƌiŶĐipe de la ŵesuƌe ĐoŶsiste à ŵesuƌeƌ la 
puissaŶĐe theƌŵiƋue à iŶjeĐteƌ pouƌ ŵaiŶteŶiƌ eŶ teŵpĠƌatuƌe l’ĠĐhaŶtilloŶ. La suƌfaĐe du 
Đapteuƌ est ĐoŶŶeĐtĠe aǀeĐ des theƌŵoĐouples ou ďieŶ fait paƌtie d’uŶ theƌŵoĐouple. Cette 
ĐoŶfiguƌatioŶ peƌŵet de ŵesuƌeƌ la diffĠƌeŶĐe de teŵpĠƌatuƌe eŶtƌe l’ĠĐhaŶtilloŶ et la 
ƌĠfĠƌeŶĐe aiŶsi Ƌue la teŵpĠƌatuƌe aďsolue.  



ϱϱ 
 

 Loƌs d'uŶe tƌaŶsfoƌŵatioŶ phǇsiƋue, uŶe ĐeƌtaiŶe ƋuaŶtitĠ de Đhaleuƌ est ĠĐhaŶgĠe 
aǀeĐ l'ĠĐhaŶtilloŶ pouƌ le ŵaiŶteŶiƌ à la ŵġŵe teŵpĠƌatuƌe Ƌue la ƌĠfĠƌeŶĐe. Le seŶs du 
tƌaŶsfeƌt de Đhaleuƌ dĠpeŶd du tǇpe de tƌaŶsitioŶ : eŶdotheƌŵiƋue ou eǆotheƌŵiƋue. DaŶs 
le Đas d'uŶe fusioŶ, le ŵatĠƌiau aďsoƌďe plus de Đhaleuƌ pouƌ atteiŶdƌe la ŵġŵe 
teŵpĠƌatuƌe Ƌue la ƌĠfĠƌeŶĐe. A l'opposĠ loƌs d'uŶ pƌoĐessus eǆotheƌŵiƋue Đoŵŵe la 
ĐƌistallisatioŶ, l'ĠĐhaŶtilloŶ tƌaŶsfğƌe de la Đhaleuƌ au sǇstğŵe. AiŶsi la diffĠƌeŶĐe de fluǆ de 
Đhaleuƌ eŶtƌe le ŵatĠƌiau et la ƌĠfĠƌeŶĐe peƌŵet de ƋuaŶtifieƌ la Đhaleuƌ ĠĐhaŶgĠe duƌaŶt 
uŶe tƌaŶsitioŶ.  

La DSC utilisĠe loƌs des eǆpĠƌieŶĐes à Peƌŵ ;RussieͿ est de tǇpe NetzsĐh ϭϬϬ Jupiteƌ 
;fig. Ϯ.ϭϬͿ. 

 

Figuƌe Ϯ.ϭϬ : DSC NetzsĐh ϭϬϬ Jupiteƌ. 

 

ʹ.Ͷ.  Caractérisations mécaniques 
 

ʹ.Ͷ.ͳ. Microduromètre 
 

Le ŵiĐƌo-duƌoŵğtƌe est uŶ outil iŶdispeŶsaďle pouƌ la ĐaƌaĐtĠƌisatioŶ ŵĠĐaŶiƋue des 
ŵatĠƌiauǆ. Il peƌŵet, à l’aide de la ŵĠthode d’iŶdeŶtatioŶ, de dĠteƌŵiŶeƌ la duƌetĠ de 
l’ĠĐhaŶtilloŶ. Loƌs de la ŵiĐƌo-iŶdeŶtatioŶ, uŶ poiŶçoŶ ;iŶdeŶteuƌͿ de foƌŵe gĠoŵĠtƌiƋue 
ĐoŶŶue, appliƋue uŶe foƌĐe suƌ la suƌfaĐe du ŵatĠƌiau. Sous l’aĐtioŶ de la Đhaƌge iŵposĠe, 
l’iŶdeŶteuƌ pĠŶğtƌe l’ĠĐhaŶtilloŶ eŶ pƌoǀoƋuaŶt des dĠfoƌŵatioŶs Ġlasto-plastiƋues daŶs la 
zoŶe de ĐoŶtaĐt. Apƌğs la dĠĐhaƌge ŵĠĐaŶiƋue ;l’eŶlğǀeŵeŶt de la poiŶteͿ, uŶe eŵpƌeiŶte 
ƌĠsiduelle appaƌaît. A paƌtiƌ du ƌatio eŶtƌe l’effoƌt appliƋuĠ et Đette suƌfaĐe de dĠfoƌŵatioŶ, 
oŶ peut estiŵeƌ la ŵiĐƌo-duƌetĠ. La poiŶte utilisĠe pouƌ le test est de foƌŵe pǇƌaŵidale aǀeĐ 
uŶe ďase ĐaƌƌĠe. L’aŶgle eŶtƌe les deuǆ faĐes tƌiaŶgulaiƌes opposĠes est Ġgal à ϭϯϲ°.  

Le ŵiĐƌo-duƌoŵğtƌe utilisĠ loƌs des eǆpĠƌieŶĐes est uŶ BRUCK ;fig. Ϯ.ϭϭͿ. 
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Figuƌe Ϯ.ϭϭ : MiĐƌo-duƌoŵğtƌe BRUCK. 

 

ʹ.Ͷ.ʹ. Nano-duromètre 
 

Le ŶaŶo-duƌoŵğtƌe est uŶ iŶstƌuŵeŶt peƌŵettaŶt la ŵesuƌe de la ŶaŶo-duƌetĠ et du 
ŵodule de YouŶg. La ĐoŶŶaissaŶĐe de la taille et de la foƌŵe de l’iŶdeŶteuƌ offƌe la 
possiďilitĠ de ƌĠaliseƌ des ŵesuƌes tƌğs pƌĠĐises aǀeĐ uŶ ŵeilleuƌ ĐoŶtƌôle de la positioŶ de la 
poiŶte. Les foƌŵes spĠĐifiƋues de l’iŶdeŶteuƌ peƌŵetteŶt aussi l’utilisatioŶ de foƌŵules 
aŶalǇtiƋues siŵples ƌeliaŶt la pƌofoŶdeuƌ de pĠŶĠtƌatioŶ daŶs la ŵatiğƌe et la suƌfaĐe de 
ĐoŶtaĐt. Cette teĐhŶiƋue a l’aǀaŶtage d’aǀoiƌ uŶe ƌĠsolutioŶ ŶaŶoŵĠtƌiƋue pouƌ uŶe 
pƌofoŶdeuƌ de pĠŶĠtƌatioŶ pouǀaŶt atteiŶdƌe plusieuƌs ŵiĐƌoŵğtƌes. La figuƌe Ϯ.ϭϮ pƌĠseŶte 
le sĐhĠŵa d’uŶ dispositif de ŶaŶo-iŶdeŶtatioŶ.  

 

Figuƌe Ϯ.ϭϮ : SĐhĠŵa du ŶaŶo-iŶdeŶteuƌ. 
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Le pƌiŶĐipe de ŵesuƌe ĐoŶsiste à appliƋueƌ uŶe foƌĐe ;de l’oƌdƌe de ƋuelƋues dizaiŶes 
de µNͿ paƌ iŶduĐtioŶ ĠleĐtƌoŵagŶĠtiƋue et à ŵesuƌeƌ eŶ paƌallğle le dĠplaĐeŵeŶt de la 
poiŶte daŶs le ŵatĠƌiau à l’aide d’uŶ Đapteuƌ ĐapaĐitif. OŶ oďtieŶt aiŶsi uŶe Đouƌďe de la 
Đhaƌge appliƋuĠe eŶ foŶĐtioŶ de la pƌofoŶdeuƌ de pĠŶĠtƌatioŶ daŶs le ŵatĠƌiau. EŶ 
aŶalǇsaŶt l’eŵpƌeiŶte ƌĠsiduelle daŶs l’ĠĐhaŶtilloŶ, oŶ peut dĠteƌŵiŶeƌ la ŶaŶo-duƌetĠ. Le 
ŵodule de YouŶg est dĠduit à l’aide de la thĠoƌie d’Oliǀeƌ-Phaƌ ;utilisĠe paƌ la plupaƌt des 
logiĐiels de pilotage des ŶaŶo-iŶdeŶteuƌsͿ. 

Les eǆpĠƌieŶĐes suƌ les ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ oŶt ĠtĠ effeĐtuĠes aǀeĐ 
uŶ ŶaŶo-iŶdeŶteuƌ de tǇpe NaŶo Test ϲϬϬ de la ŵaƌƋue MiĐƌo Mateƌials ;fig. Ϯ.ϭϯͿ 

 

 

Figuƌe Ϯ.ϭϯ : NaŶo-iŶdeŶteuƌ NaŶo Test ϲϬϬ. 
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Chapitre ͵ : Etude microstructurale 
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DaŶs le Đadƌe de Ŷotƌe Ġtude, plusieuƌs lots de poudƌe d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ oŶt 
ĠtĠ ĠtudiĠs. Les ĐoŵpositioŶs Đhoisies ĐoŶtieŶŶeŶt des additifs de diffĠƌeŶtes Ŷatuƌes, 
iŶtƌoduits eŶ diffĠƌeŶtes pƌopoƌtioŶs : ϰ % et ϴ % ŵassiƋue de ǀaŶadiuŵ, ϰ% et ϴ % 
ŵassiƋue d'alliage Ti-V-Cƌ, et ϰ% ŵassiƋue d'oǆǇde de Ŷioďiuŵ NďϮOϱ. UŶ lot de poudƌe 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ ďƌoǇĠ saŶs additif a ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ĠtudiĠ à titƌe de ĐoŵpaƌaisoŶ. 

Ces ĐoŵpositioŶs, à l'eǆĐeptioŶ de Đelle ĐoŶteŶaŶt l'oǆǇde de Ŷioďiuŵ, oŶt dĠjà fait 
l'oďjet d'Ġtudes ŵiĐƌostƌuĐtuƌales à l'IŶstitut NĠel. DaŶs uŶ pƌeŵieƌ paƌagƌaphe, Ŷous 
dĠtailleƌoŶs les pƌiŶĐipauǆ ƌĠsultats oďteŶus aŶtĠƌieuƌeŵeŶt. Toutefois, Đes aŶalǇses 
esseŶtielleŵeŶt foĐalisĠes suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt des poudƌes à l'ĠĐhelle ŶaŶoŵĠtƌiƋue 
;eǆpĠƌieŶĐes de diffƌaĐtioŶ ŶeutƌoŶiƋue iŶ-situ, diffƌaĐtioŶ RX à l'ESRF, ŵiĐƌosĐopie TEMͿ, 
Ŷ'aǀaieŶt pas peƌŵis d'aďoutiƌ à la ĐoŵpƌĠheŶsioŶ du ŵĠĐaŶisŵe de goŶfleŵeŶt des 
Đoŵposites.  

 

͵.ͳ.  Etudes  préalables de composés à base de Mg(ʹ 
 

͵.ͳ.ͳ. Mg(ʹ 
 

 Les ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ et la ĐapaĐitĠ de stoĐkage de poudƌes ďƌoǇĠes saŶs additif 
oŶt iŶitialeŵeŶt ĠtĠ testĠes daŶs diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs eǆpĠƌiŵeŶtales paƌ B. Delhoŵŵe 
[ϭ]. L’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ saŶs additif pƌĠseŶte des ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ ŶetteŵeŶt plus 
leŶtes Ƌue les ĐoŵpositioŶs aǀeĐ additif. AiŶsi, à ϮϴϬ°C et eŶ appliƋuaŶt uŶe pƌessioŶ 
d’hǇdƌogğŶe de ϴϬϬ kPa eŶ aďsoƌptioŶ et de ϭϱ kPa eŶ dĠsoƌptioŶ, le teŵps de ƌĠaĐtioŶ est 
de l’oƌdƌe de ϰϬ ŵiŶutes taŶdis Ƌue Đelui des lots ĐoŶteŶaŶt de ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ est de 
l’oƌdƌe de ϭϱ ŵiŶutes. L'aŶalǇse des lois de ĐiŶĠtiƋue iŶdiƋue Ƌu'eŶ l'aďseŶĐe d'additif, les 
ƌĠaĐtioŶs d'hǇdƌuƌatioŶ et de deshǇdƌuƌatioŶ soŶt liŵitĠes paƌ la dissoĐiatioŶ/ƌeĐoŵďiŶaisoŶ 
des ŵolĠĐules d’hǇdƌogğŶe à la suƌfaĐe des paƌtiĐules [ϭ]. La ĐoŶduĐtiǀitĠ theƌŵiƋue a ĠtĠ 
ŵesuƌĠe suƌ des ĠĐhaŶtilloŶs de poudƌe ĐoŵpaĐtĠe. Les ǀaleuƌs oďteŶues suƌ des poudƌes 
ďƌoǇĠes saŶs additif soŶt Đoŵpƌises eŶtƌe Ϭ.ϱϯ et Ϭ.ϴϴ W/ŵ*K.  

 

͵.ͳ.ʹ. Mg(ʹ + Vanadium 
 

 Loƌs de soŶ tƌaǀail de thğse J. ChaƌďoŶŶieƌ [Ϯ] a ĠtudiĠ l’iŶflueŶĐe des additifs de tǇpe 
ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ suƌ les ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. Il a ŵoŶtƌĠ 
Ƌu'au Đouƌs du pƌoĐĠdĠ de ŵĠĐaŶosǇŶthğse, l'additif s’hǇdƌuƌe pƌogƌessiǀeŵeŶt pouƌ 
foƌŵeƌ des phases de plus eŶ plus ĐhaƌgĠs eŶ hǇdƌogğŶe. AiŶsi, aǀeĐ le ǀaŶadiuŵ, oŶ foƌŵe 
les phases VϮH puis VHϬ.ϴϭ.  
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 B. Delhoŵŵe a ĠtudiĠ le ĐoŵpoƌteŵeŶt d'ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ 
ϴ% de ǀaŶadiuŵ loƌs des ĐǇĐles d’aďsoƌptioŶ-dĠsoƌptioŶ. Les ƌĠsultats oŶt ŵoŶtƌĠ Ƌu’apƌğs 
le pƌeŵieƌ ĐǇĐle, le teŵps de ƌĠaĐtioŶ eŶ dĠsoƌptioŶ diŵiŶue pƌogƌessiǀeŵeŶt. Cette 
ĠǀolutioŶ ƌĠsulte pƌoďaďleŵeŶt de l’aŵĠlioƌatioŶ de la ĐoŶduĐtiǀitĠ theƌŵiƋue effeĐtiǀe de 
l’ĠĐhaŶtilloŶ. Apƌğs ϯϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ à ϮϴϬ°C, la poudƌe pƌĠseŶte eŶ effet uŶ 
phĠŶoŵğŶe d’aggloŵĠƌatioŶ des paƌtiĐules. Les eǆpĠƌieŶĐes de DRX eŶ haute ƌĠsolutioŶ suƌ 
la ligŶe IDϯϭ de l’ESRF oŶt ƌĠǀĠlĠ uŶe augŵeŶtatioŶ ĐoŶsĠƋueŶte de la taille des Đƌistallites 
eŶtƌe la poudƌe oďseƌǀĠe à l'issue du ďƌoǇage et Đelle oďseƌǀĠe apƌğs ϯϬ ĐǇĐles [ϭ].  

 

͵.ͳ.͵. Mg(ʹ + Ti-V-Cr 
 

 Les alliages ďĐĐ à ďase de titaŶe, de ǀaŶadiuŵ et de Đhƌoŵe oŶt ĠtĠ ĠtudiĠs eŶ taŶt 
Ƌue tels pouƌ les appliĐatioŶs à teŵpĠƌatuƌe aŵďiaŶte. UŶe phase iŶteƌgƌaŶulaiƌe a ĠtĠ 
dĠǀeloppĠe daŶs Đes alliages paƌ Đo-fusioŶ de la phase ďĐĐ et d'uŶe phase )ƌϳNiϭϬ iŶtƌoduite 
eŶ faiďle pƌopoƌtioŶ. Cette phase iŶteƌgƌaŶulaiƌe pƌĠseŶte uŶe foƌte affiŶitĠ pouƌ 
l'hǇdƌogğŶe, et faǀoƌise la diffusioŶ de l'hǇdƌogğŶe daŶs le ŵatĠƌiau ŵassif, aiŶsi Ƌue sa 
dĠĐƌĠpitatioŶ [ϯ]. L'ĠƋuipe IICE a pƌoposĠ d'utiliseƌ Đe ŵatĠƌiau eŶ taŶt Ƌu'additif loƌs du 
ďƌoǇage de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, Đe Ƌui a doŶŶĠ suite a uŶ ďƌeǀet [ϰ] ŵettaŶt eŶ aǀaŶt 
les ƋualitĠs de l’alliage eŶ taŶt Ƌue "ĐatalǇseuƌ" des ƌĠaĐtioŶs d’hǇdƌuƌatioŶ et de 
deshǇdƌuƌatioŶ de la poudƌe. Les lots de poudƌe Ƌue Ŷous aǀoŶs ĠtudiĠs soŶt pƌĠpaƌĠs paƌ 
Đo-ďƌoǇage aǀeĐ uŶ alliage de ĐoŵpositioŶ TiϬ.ϱVϭ.ϵCƌϬ.ϲ + ϰ% ŵ. )ƌϳNiϭϬ. 

 B. Delhoŵŵe a ĠtudiĠ paƌ DRX la poudƌe aǀeĐ ϰ ŵ. % de Ti-V-Cƌ et ĐoŶstatĠ Ƌue la 
taille des Đƌistallites de MgHϮ Ġtait plus faiďle Ƌue Đelle oďteŶues aǀeĐ l’additif ǀaŶadiuŵ [ϭ]. 
D’apƌğs la littĠƌatuƌe, l’alliage de Đes tƌois ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ possğde uŶe duƌetĠ assez 
ĠleǀĠe, Đoŵpƌise eŶtƌe ϰ.ϱ GPa et ϭϭ.ϲ GPa [ϱ], Đe Ƌui iŶflueŶĐe ĐoŶsidĠƌaďleŵeŶt le ĐoŶtaĐt 
ŵĠĐaŶiƋue aǀeĐ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ et ƌĠduit de ŵaŶiğƌe plus effiĐaĐe la taille des 
Đƌistallites et des paƌtiĐules. 

 

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

 L'Ġtude de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe iŶitiale des poudƌes à l’issue du ďƌoǇage aǀeĐ les additifs 
est iŵpoƌtaŶte pouƌ la ĐoŵpƌĠheŶsioŶ des diffĠƌeŶts phĠŶoŵğŶes phǇsiƋues, ŵĠĐaŶiƋues et 
ĐhiŵiƋues Ƌui se pƌoduiseŶt eŶsuite loƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ. La 
ƋuaŶtifiĐatioŶ de la taille des paƌtiĐules est doŶĐ pƌiŵoƌdiale pouƌ la ĐaƌaĐtĠƌisatioŶ de Đet 
Ġtat iŶitial.  

 Des ƋuaŶtitĠs adaptĠes auǆ ĐoŶditioŶs d'utilisatioŶ du gƌaŶuloŵğtƌe MalǀeƌŶ 
Masteƌsizeƌ oŶt ĠtĠ pƌĠleǀĠes de ĐhaƋue ŵatĠƌiau. Plusieuƌs tests pƌĠliŵiŶaiƌes soŶt 



ϲϯ 
 

effeĐtuĠs pouƌ dĠteƌŵiŶeƌ la ŵasse d'ĠĐhaŶtilloŶ ŶĠĐessaiƌe pouƌ oďteŶiƌ uŶ tauǆ 
d'oďsĐuƌĐisseŵeŶt de la solutioŶ ĠthaŶol-poudƌe Đoŵpƌis eŶtƌe ϱ% et ϮϬ%. Les ƌĠsultats de 
Đes eǆpĠƌieŶĐes soŶt pƌĠseŶtĠs suƌ la figuƌe ϯ.ϭ.  

 

Figuƌe ϯ.ϭ : DistƌiďutioŶ de la taille des paƌtiĐules des diffĠƌeŶtes poudƌes à l’issue du 
ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue. 

 

A l’issue du ďƌoǇage, tous les lots testĠs pƌĠseŶteŶt uŶe gƌaŶuloŵĠtƌie siŵilaiƌe, aǀeĐ 
uŶe distƌiďutioŶ ďiŵodale des diaŵğtƌes de paƌtiĐules. Le pƌeŵieƌ iŶteƌǀalle ĐoƌƌespoŶd à 
des paƌtiĐules suďŵiĐƌoŶiƋues de taille Đoŵpƌise eŶtƌe ϯϬ Ŷŵ et ϭ µŵ. Le deuǆiğŵe 
iŶteƌǀalle se ĐaƌaĐtĠƌise paƌ uŶe distƌiďutioŶ de paƌtiĐules Đoŵpƌise eŶtƌe ϭ µŵ et ϮϬϬ µŵ. 
Toutes les ĐoŵpositioŶs oŶt uŶ ǀoluŵe de ŶaŶopaƌtiĐules ƌepƌĠseŶtaŶt de l'oƌdƌe de ϳϬ% du 
ǀoluŵe totale de la poudƌe taď. ϯ.ϭ. OŶ oďseƌǀe ŶĠaŶŵoiŶs des diffĠƌeŶĐes de 
ĐoŵpoƌteŵeŶt sigŶifiĐatiǀes. Qu'il s'agisse de ǀaŶadiuŵ ou de Ti-V-Cƌ, oŶ ĐoŶstate Ƌue le 
ǀoluŵe de ŶaŶopaƌtiĐules augŵeŶte aǀeĐ la pƌopoƌtioŶ d'additif, passaŶt ƌespeĐtiǀeŵeŶt de 
ϲϱ à ϲϴ% aǀeĐ le ǀaŶadiuŵ et de ϳϮ à ϳϳ% aǀeĐ Ti-V-Cƌ loƌsƋu'oŶ passe de ϰ à ϴ% ŵ. 
d'additif. Paƌ ailleuƌs, les ŵatĠƌiauǆ ĐoŶteŶaŶt ϰ% ŵ. de Ti-V-Cƌ ou de NďϮOϱ oŶt uŶe 
distƌiďutioŶ de tailles plus fiŶe Ƌue Đelui ĐoŶteŶaŶt ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ. Ces deuǆ pƌeŵieƌs 
additifs possğdeŶt uŶe plus gƌaŶde duƌetĠ et uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue plus aďƌasif [ϲ], 
[ϳ], [ϴ] pouǀaŶt iŶduiƌe des dĠfoƌŵatioŶs plus iŵpoƌtaŶtes loƌs de ĐoŶtaĐts aǀeĐ les 
paƌtiĐules d'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. Les ĠĐhaŶtilloŶs ďƌoǇĠs aǀeĐ du ǀaŶadiuŵ pƌĠseŶteŶt 
ŵġŵe uŶe pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules ŶaŶoŵĠtƌiƋues iŶfĠƌieuƌe à Đelle de l'hǇdƌuƌe du 
ŵagŶĠsiuŵ puƌ, iŶdiƋuaŶt Ƌue Đet additif a uŶ iŵpaĐt ŵoiŶdƌe suƌ la foƌŵatioŶ des 
ŶaŶopaƌtiĐules. 
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Taďleau ϯ.ϭ: Voluŵe de paƌtiĐules suďŵiĐƌoŶiƋues pƌĠseŶtes daŶs les diffĠƌeŶts lots de 
poudƌe à l'issue du ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue. 

EĐhaŶtilloŶ MgHϮ MgHϮ + 
ϰ% de V 

MgHϮ + 
ϴ% de V 

MgHϮ + ϰ% 
de Ti-V-Cƌ 

MgHϮ + ϴ% 
de Ti-V-Cƌ 

MgHϮ + ϰ% 
de NďϮOϱ 

Voluŵe ;%Ϳ ϳϬ ϲϱ ϲϴ ϳϮ ϳϳ ϳϮ 
 

 

 A l’issue du ďƌoǇage, le diagƌaŵŵe de diffƌaĐtioŶ des poudƌes d'hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ fait appaƌaîtƌe des piĐs tƌğs Ġlaƌgis, ĐaƌaĐtĠƌistiƋues d’uŶ ŵatĠƌiauǆ ŵal 
ĐƌistallisĠ, ĐoŵpoƌtaŶt uŶe deŶsitĠ iŵpoƌtaŶte de dĠfauts stƌuĐtuƌauǆ ;figuƌe ϯ.ϮͿ. Outƌe la 
phase ŵajoƌitaiƌe β-MgHϮ oŶ ĐoŶstate la pƌĠseŶĐe de la phase ɶ-MgHϮ Ƌui est gĠŶĠƌĠe paƌ 
les ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues ĠleǀĠes loƌs du ďƌoǇage. La ĐaƌaĐtĠƌisatioŶ des diffĠƌeŶtes 
ĐoŵpostioŶs paƌ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage seƌa dĠǀeloppĠe daŶs les paƌagƌaphes 
suiǀaŶts afiŶ de Đoŵpaƌeƌ l'ĠǀolutioŶ de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe eŶ foŶĐtioŶ des ĐǇĐles 
d'hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ. 

 

 
;aͿ MgHϮ saŶs additif, à l’issue du ďƌoǇage  

;eŶ ƌouge β-MgHϮ, eŶ ďleu ɶ-MgHϮ, eŶ ǀeƌt MgͿ 



ϲϱ 
 

 
;ďͿ MgHϮ aǀeĐ ϰ % de Ti-V-Cƌ, à l’issue du ďƌoǇage  

;eŶ ƌouge β-MgHϮ, eŶ ďleu ɶ-MgHϮ, eŶ ǀeƌt Mg, eŶ ƌose ǀaŶadiuŵͿ 
Figuƌe ϯ.Ϯ: DiffƌaĐtogƌaŵŵes RX de poudƌes d'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ oďseƌǀĠs à l'issue du 

ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue. 

 

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

AfiŶ d'Ġtudieƌ l'iŵpaĐt des ƌĠaĐtioŶs d'hǇdƌuƌatioŶ et de dĠsoƌptioŶ, les diffĠƌeŶts lots 
oŶt ĠtĠ ĐǇĐlĠs à l'Ġtat de poudƌes liďƌes à l'aide d'uŶ dispositif de Sieǀeƌt ;HERAͿ. Les 
pƌessioŶs Ƌue l’oŶ a utilisĠes pouƌ l’aďsoƌptioŶ et la dĠsoƌptioŶ soŶt ƌespeĐtiǀeŵeŶt de 
ϭϬϬϬ kPa et ϭϱkPa et la teŵpĠƌatuƌe de ƌĠgulatioŶ de ϯϮϬ°C. Les ĠĐhaŶtilloŶs ĐoŶteŶaŶt 
ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ ou de Ti-V-Cƌ et ϰ% de NďϮOϱ oŶt ĠtĠ sǇstĠŵatiƋueŵeŶt ĐaƌaĐtĠƌisĠs 
apƌğs ϭϬ, ϱϬ et ϭϬϬ ĐǇĐles, Đaƌ leuƌs ĐoŵpoƌteŵeŶts ŵĠĐaŶiƋues pƌĠseŶtaieŶt uŶ iŶtĠƌġt 
pƌiŵoƌdial pouƌ les ƌĠseƌǀoiƌs ĐoŶçus au CRETA. Les ŵatĠƌiauǆ saŶs additif ou aǀeĐ ϰ% ŵ. de 
ǀaŶadiuŵ ou de Ti-V-Cƌ oŶt ĠtĠ ĐaƌaĐtĠƌisĠs uŶiƋueŵeŶt apƌğs le diǆiğŵe ĐǇĐle. 

 

͵.͵.ͳ. Mg(ʹ sans additif 
 

 UŶ ĠĐhaŶtilloŶ de MgHϮ saŶs additif a ĠtĠ ĐǇĐlĠ ϭϬ fois et la gƌaŶuloŵĠtƌie ĐoŵpaƌĠe 
aǀeĐ les doŶŶĠes oďteŶues pouƌ la poudƌe iŶitiale fig. ϯ.ϯ. Le ŵatĠƌiau ĐǇĐlĠ pƌĠseƌǀe uŶe 
distƌiďutioŶ ďiŵodale de taille de paƌtiĐules. NĠaŶŵoiŶs, oŶ ĐoŶstate uŶe augŵeŶtatioŶ 
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iŵpoƌtaŶte de la pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules de gƌaŶds diaŵğtƌes. CeĐi est ƌĠǀĠlateuƌ d’uŶ 
phĠŶoŵğŶe de ĐoalesĐeŶĐe des paƌtiĐules les plus fiŶes. DaŶs le taďleau ϯ.Ϯ soŶt ƌĠsuŵĠes 
les doŶŶĠes des tests. La pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues pƌĠseŶte uŶ tauǆ 
d’aĐĐƌoisseŵeŶt de ϴϵ.ϳ% paƌ ƌappoƌt à l’Ġtat aǀaŶt ĐǇĐlage. Le tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt ĐalĐulĠ 
est dĠfiŶi paƌ la ƌelatioŶ suiǀaŶte : ܶܽݔݑ ݀ᇱܽܿܿݐ݊݁݉݁ݏݏ݅݋ݎ =  ௏ಾభబି௏ಾబ௏ಾబ      ;ϰͿ 

Où VMϬ est le ǀoluŵe oĐĐupĠ paƌ les paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues à l’issue du ďƌoǇage et VMϭϬ 
Đelui de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ. 

 

Figuƌe ϯ.ϯ: EǀolutioŶ de la gƌaŶuloŵĠtƌie de la poudƌe d'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ saŶs additif, 
apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 

 

Taďleau ϯ.Ϯ : EǀolutioŶ du ǀoluŵe de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues de la poudƌe d'hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ saŶs additif. 

 Voluŵe ;%Ϳ Tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt ;%Ϳ 
NoŶ-ĐǇĐlĠ ϯϬ - 
Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles ϱϲ.ϵ ϴϵ.ϳ 

 

UŶe paƌtie de la poudƌe a ĠtĠ pƌĠleǀĠe aǀaŶt et apƌğs ĐǇĐlage pouƌ ġtƌe ĠtudiĠe au 
MEB. Les iŵages oďteŶues suƌ les ĠĐhaŶtilloŶs apƌğs ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue soŶt ĐohĠƌeŶtes 
aǀeĐ les ƌĠsultats oďteŶus paƌ l’ĠƋuipe loƌs des tƌaǀauǆ pƌĠĐĠdeŶts [ϭ], [ϵ]. Suƌ la figuƌe ϯ.ϰ à 
uŶ gƌossisseŵeŶt de ϮϬϬ ϬϬϬ, oŶ peut oďseƌǀeƌ ĐlaiƌeŵeŶt la ŶaŶostƌuĐtuƌatioŶ du ŵatĠƌiau 
à l’issue du ďƌoǇage. Il est possiďle de ǀisualiseƌ aussi les diffĠƌeŶts gƌaiŶs de MgHϮ. Les 
estiŵatioŶs à paƌtiƌ des photos peƌŵetteŶt de doŶŶeƌ uŶ oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ appƌoǆiŵatif de 
la taille de Đƌistallites, Đoŵpƌise eŶtƌe Ϯϱ-ϯϬ Ŷŵ et ϲϬ-ϳϬ Ŷŵ. La figuƌe ϯ.ϱa ŵoŶtƌe la 
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ŵoƌphologie de la poudƌe iŶitiale à uŶ gƌossisseŵeŶt de ϱ ϬϬϬ et ƌĠǀğle la pƌĠseŶĐe de deuǆ 
ĠĐhelles de paƌtiĐules, eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ les ƌĠsultats de la gƌaŶuloŵĠtƌie. OŶ oďseƌǀe uŶe 
gƌaŶde ƋuaŶtitĠ de petites paƌtiĐules suďŵiĐƌoŶiƋues Ƌui eŶtouƌeŶt des paƌtiĐules de 
plusieuƌs dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes. Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ ;fig. ϯ.ϱďͿ, le ŵatĠƌiau 
appaƌait foƌteŵeŶt ƌeĐƌistallisĠ. OŶ ĐoŶstate Ƌue la suƌfaĐe des paƌtiĐules de MgHϮ est plus 
hoŵogğŶe et stƌuĐtuƌĠe, saŶs tƌaĐe des dĠfoƌŵatioŶs dues auǆ ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues 
iŶduites loƌs du ďƌoǇage. L'iŵage ŵoŶtƌe la pƌĠseŶĐe de joiŶts de gƌaiŶs iŶdiƋuaŶt uŶ 
phĠŶoŵğŶe Ƌui pouƌƌait s’appaƌeŶteƌ à du fƌittage. Ce ŵĠĐaŶisŵe est eŶ ďoŶŶe ĐoƌƌĠlatioŶ 
aǀeĐ l'augŵeŶtatioŶ de la taille des paƌtiĐules, ƌepoƌtĠe paƌ les tests de gƌaŶuloŵĠtƌie. 

 
;aͿ ǆ ϮϬϬ ϬϬϬ 

 
;ďͿ ǆ ϮϬϬ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.ϰ : Moƌphologie des paƌtiĐules de MgHϮ saŶs additif à l’issue du ďƌoǇage. 
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;aͿ ǆ ϱ ϬϬϬ ;ďͿǆ ϱ ϬϬϬ 
Figuƌe ϯ.ϱ : Moƌphologie des paƌtiĐules de MgHϮ saŶs additif ;aͿ apƌğs ďƌoǇage, ;ďͿ apƌğs ϭϬ 

ĐǇĐles. 

 

Des diagƌaŵŵes de diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X oŶt ĠgaleŵeŶt ĠtĠ effeĐtuĠs suƌ le 
ŵatĠƌiau apƌğs ϭ ĐǇĐle dĠshǇdƌuƌatioŶ/hǇdƌuƌatioŶ. Les ƌĠsultats pƌĠseŶtĠs daŶs le taďleau 
ϯ.ϯ ŵoŶtƌeŶt Ƌu'apƌğs le ϭeƌ ĐǇĐle d’hǇdƌuƌatioŶ /deshǇdƌuƌatioŶ, la phase ɶ-MgHϮ pƌĠseŶte 
à l'issue du ďƌoǇage a ĐoŵplğteŵeŶt dispaƌu et Ƌue les piĐs de diffƌaĐtioŶ soŶt ďeauĐoup 
plus Ġtƌoits ;fig. ϯ.ϲͿ. La taille ŵoǇeŶŶe des Đƌistallites de la phase β-MgHϮĐalĐulĠe eŶ 
appliƋuaŶt la foƌŵule de SĐheƌƌeƌ passe de ϭϮ Ŷŵ apƌğs le ďƌoǇage à ϴϲ Ŷŵ apƌğs seuleŵeŶt 
ϭ ĐǇĐle.  

 
Figuƌe ϯ.ϲ : DiffƌaĐtogƌaŵŵe de poudƌe de MgHϮ saŶs additif apƌğs ϭ ĐǇĐle ;eŶ ƌouge ȕ-

MgHϮ, eŶ ǀeƌt MgͿ. 
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Taďleau ϯ.ϯ : PƌopoƌtioŶ des diffĠƌeŶtes phases pƌĠseŶtes et taille des Đƌistallites de la phase 
β-MgHϮà l’issue du ďƌoǇage et apƌğs ϭ ĐǇĐle dĠshǇdƌuƌatioŶ/hǇdƌuƌatioŶ. 

CǇĐle β-MgHϮ ;%Ϳ Mg ;%Ϳ ɶ-MgHϮ ;%Ϳ Đƌistallites ;ŶŵͿ 
Ϭ ϴϮ.ϱϯ ϳ.ϳϰ ϵ.ϳϮ ϭϮ 
ϭ ϵϳ.ϭϱ Ϯ.ϴϱ Ϭ ϴϲ 

 

Le tƌaiteŵeŶt des doŶŶĠes eŶƌegistƌĠes à l'aide du dispositif de Sieǀeƌt a ŵis eŶ aǀaŶt 
uŶe ĠǀolutioŶ des ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ eŶ foŶĐtioŶ du Ŷoŵďƌe de ĐǇĐles. La pƌeŵiğƌe 
aďsoƌptioŶ est plus ƌapide duƌaŶt les ϰϬϬ pƌeŵiğƌes seĐoŶdes, ŵais ƌaleŶtie eŶsuite 
foƌteŵeŶt de soƌte Ƌue la ĐapaĐitĠ ŵassiƋue atteiŶte apƌğs ϭ heuƌe de ƌĠaĐtioŶ ƌeste tƌğs 
iŶfĠƌieuƌe à la ǀaleuƌ thĠoƌiƋue ;ϳ,ϲ% ŵ.Ϳ. Au ĐoŶtƌaiƌe, l’aďsoƌptioŶ du ϭϬiğŵe ĐǇĐle seŵďle 
lĠgğƌeŵeŶt plus leŶte duƌaŶt la pĠƌiode iŶitiale ;fig. ϯ.ϳ.Ϳ ŵais se pouƌsuit jusƋu'à atteiŶdƌe 
ƋuasiŵeŶt la ĐapaĐitĠ de stoĐkage thĠoƌiƋue atteŶdue, de soƌte Ƌue pouƌ uŶ teŵps doŶŶĠ 
de ƌĠaĐtioŶ, la ĐapaĐitĠ appaƌait ŶetteŵeŶt supĠƌieuƌe apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. Ces deuǆ effets à 
pƌioƌi ĐoŶtƌadiĐtoiƌes peuǀeŶt s'eǆpliƋueƌ paƌ deuǆ phĠŶoŵğŶes iŶdĠpeŶdaŶts. D'uŶe paƌt la 
ƌeĐƌistallisatioŶ et le fƌittage des paƌtiĐules les plus fiŶes ĐoŶduit à uŶe diŵiŶutioŶ des 
ĐheŵiŶs de diffusioŶ de l'hǇdƌogğŶe, et doŶĐ à uŶe diŵiŶutioŶ de la ĐiŶĠtiƋue eŶ tout dĠďut 
de ƌĠaĐtioŶ. D'autƌe paƌt, la fƌaĐtuƌatioŶ des paƌtiĐules les plus gƌosses sous l'effet des 
ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues assoĐiĠes à l'eǆpaŶsioŶ du ŵatĠƌiau loƌs de l'hǇdƌuƌatioŶ 
;phĠŶoŵğŶe de dĠĐƌĠpitatioŶͿ peƌŵet de ƌĠduiƌe le teŵps de ƌĠaĐtioŶ de Đes paƌtiĐules au 
delà des pƌeŵieƌs ĐǇĐles d'aďsoƌptioŶ. 

 

Figuƌe ϯ.ϳ : CiŶĠtiƋues d'aďsoƌptioŶ ŵesuƌĠes à ϯϭϬ°C et uŶe pƌessioŶ de ϭϬ ďaƌs 
d’hǇdƌogğŶe pouƌ l'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ saŶs additif. 
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͵.͵.ʹ. Mg(ʹ+ Ͷ% de vanadium 
 

 UŶ ĠĐhaŶtilloŶ de MgHϮ ďƌoǇĠ aǀeĐ ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ a ĠtĠ ĐǇĐlĠ ϭϬ fois. Les 
ƌĠsultats oŶt ĠtĠ ĐoŵpaƌĠs à l’Ġtat iŶitial de la poudƌe. La figuƌe ϯ.ϴ ŵoŶtƌe l'ĠǀolutioŶ de la 
taille des paƌtiĐules sous l'iŶflueŶĐe du ĐǇĐlage. Apƌğs diǆ ĐǇĐles la poudƌe pƌĠseƌǀe toujouƌs 
uŶe distƌiďutioŶ ďiŵodale aǀeĐ uŶ pƌeŵieƌ iŶteƌǀalle Đoŵpƌis eŶtƌe ϰϬ Ŷŵ et ϭ µŵ et uŶ 
deuǆiğŵe eŶtƌe ϭ µŵ et ϮϬϬ µŵ. OŶ ƌeŵaƌƋue ŶĠaŶŵoiŶs uŶe lĠgğƌe augŵeŶtatioŶ de la 
pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues. Le taďleau ϯ.ϰ ƌĠsuŵe de ŵaŶiğƌe ƋuaŶtitatiǀe 
Đette ĠǀolutioŶ. A l'Ġtat iŶitial, ϯϱ% du ǀoluŵe de la poudƌe ĐoƌƌespoŶd auǆ paƌtiĐules 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles Đelui-Đi atteiŶt ϰϮ.Ϯ%. Le tauǆ d'aĐĐƌoisseŵeŶt est de 
l'oƌdƌe de ϮϬ.ϲ%. Ce Ŷiǀeau est tƌğs ŶetteŵeŶt iŶfĠƌieuƌ à la ĐƌoissaŶĐe affiĐhĠe paƌ la 
poudƌe de MgHϮ saŶs additif Ƌui est de ϴϵ.ϳ%. Les paƌtiĐules de ǀaŶadiuŵ aĐĐƌĠtĠes à la 
suƌfaĐe des gƌaiŶs de MgHϮ seŵďleŶt joueƌ uŶ ƌôle pƌĠpoŶdĠƌaŶt eŶ liŵitaŶt le phĠŶoŵğŶe 
de ĐƌoissaŶĐe de Đes paƌtiĐules.  

 

Figuƌe ϯ.ϴ : EǀolutioŶ de la gƌaŶuloŵĠtƌie de la poudƌe de MgHϮ aǀeĐ ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ 
apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 

 

Taďleau ϯ.ϰ : EǀolutioŶ du ǀoluŵe des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues de la poudƌe de MgHϮ aǀeĐ 
ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ. 

 Voluŵe ;%Ϳ Tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt ;%Ϳ 
NoŶ - ĐǇĐlĠ ϯϱ - 
Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles ϰϮ.Ϯ ϮϬ.ϲ 
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 L’aŶalǇse paƌ ŵiĐƌosĐope ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage de la poudƌe apƌğs ďƌoǇage et 
apƌğs ϭϬ ĐǇĐles a peƌŵis ŶoŶ seuleŵeŶt de ĐoŶfiƌŵeƌ la ĐƌoissaŶĐe des paƌtiĐules, ŵais aussi 
de ĐoŵpƌeŶdƌe l’ĠǀolutioŶ de la ŵoƌphologie du ŵatĠƌiau. La figuƌe ϯ.ϵ à uŶ gƌossisseŵeŶt 
de ϯϱϬ ϬϬϬ, peƌŵet de ǀisualiseƌ des Đƌistallites ĐoŶstituaŶt les paƌtiĐules de MgHϮ. Leuƌs 
tailles soŶt Đoŵpƌises eŶtƌe Ϯϲ Ŷŵ et ϲϬ Ŷŵ. Ces ǀaleuƌs soŶt pƌoĐhes des ƌĠsultats Ƌue 
B. Delhoŵŵe a oďteŶu pouƌ les ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ ϴ% de ǀaŶadiuŵ et ϰ% de Ti-V-Cƌ. OŶ 
oďseƌǀe de Ŷouǀeau uŶe suƌfaĐe ŶaŶostƌuĐtuƌĠe, foƌŵĠe paƌ les iŶteƌaĐtioŶs ŵĠĐaŶiƋues 
eŶtƌe la poudƌe d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ d’uŶe paƌt et les ďilles du ďƌoǇeuƌ et les paƌtiĐules 
d’additif de l’autƌe. AiŶsi, si oŶ Đoŵpaƌe suƌ les figuƌes ϯ.ϭϬa et ϯ.ϭϬĐ la poudƌe aǀaŶt et 
apƌğs ĐǇĐlage à uŶ gƌossisseŵeŶt de ϭ ϬϬϬ, il est ǀisiďle Ƌue la ŵoƌphologie iŶitiale du 
ŵatĠƌiau, ĐaƌaĐtĠƌisĠe paƌ Đes dĠfoƌŵatioŶs, dispaƌait eŶtiğƌeŵeŶt apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. La 
suƌfaĐe ƌeĐƌistallise et "effaĐe" les ďoƌds tƌaŶĐhaŶts ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de fƌaĐtuƌes. Il est aussi 
iŶtĠƌessaŶt de ŵettƌe eŶ aǀaŶt le phĠŶoŵğŶe Ƌui s’appaƌeŶte à du fƌittage et Ƌu’oŶ oďseƌǀe 
pouƌ la pƌeŵiğƌe fois à tƌaǀeƌs les joiŶts de gƌaiŶs suƌ la figuƌe ϯ.ϭϬd. Les petites paƌtiĐules 
seŵďleŶt ĐoalesĐeƌ eŶtƌe elles pouƌ doŶŶeƌ ŶaissaŶĐe à des asseŵďlages plus gƌaŶds, 
pouǀaŶt atteiŶdƌe paƌfois loĐaleŵeŶt des deŶsitĠs plus ĠleǀĠes.  

 

 
;aͿ ǆ ϯϱϭ ϭϵϬ 
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;ďͿ ǆ ϯϱϭ ϭϵϬ 

 

 
;ĐͿ ǆ ϭϴϮ ϰϮϬ 

Figuƌe ϯ.ϵ : Moƌphologie des paƌtiĐules de MgHϮ aǀeĐ ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ apƌğs ďƌoǇage. 
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;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ĐͿ ǆ ϭ ϬϬϬ 

  
;ďͿ ǆ ϭϬ ϬϬϬ ;dͿ ǆ ϭϬ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.ϭϬ : MgHϮ + ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ ;aͿ et ;ďͿ apƌğs ďƌoǇage, ;ĐͿ et ;dͿ apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 

 

DaŶs le taďleau ϯ.ϱ soŶt ƌĠsuŵĠs les ƌĠsultats issus de la diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X 
apƌğs ďƌoǇage et apƌğs ϭ ĐǇĐle, pouƌ la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϰ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ. Coŵŵe pouƌ 
la poudƌe de MgHϮ saŶs additif, oŶ ĐoŶstate Ƌu’à l’issue du ďƌoǇage, la poudƌe 
ŶaŶostƌuĐtuƌĠe Đoŵpoƌte deuǆ phases d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, la phase β-MgHϮ et la 
phase ɶ-MgHϮ ƌĠsultaŶt des ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues iŶduites au Đouƌs du ďƌoǇage. L’aŶalǇse 
des doŶŶĠes a peƌŵis d’estiŵeƌ la taille des Đƌistallites de β-MgHϮà ϭϯ Ŷŵ apƌğs ďƌoǇage et à 
ϴϳ Ŷŵ apƌğs ϭ ĐǇĐle. Coŵŵe pouƌ la poudƌe de MgHϮ saŶs additif, oŶ ĐoŶstate Ƌu'apƌğs ϭ 
ĐǇĐle de dĠshǇdƌuƌatioŶ/hǇdƌuƌatioŶ, la phase ɶ-MgHϮ a dispaƌu. 

 

Taďleau ϯ.ϱ : PƌopoƌtioŶ des diffĠƌeŶtes phases pƌĠseŶtes et taille des Đƌistallites de la phase 
β-MgHϮà l’issue du ďƌoǇage et apƌğs ϭ ĐǇĐle dĠshǇdƌuƌatioŶ/hǇdƌuƌatioŶ, pouƌ la 
ĐoŵpositioŶ MgHϮ + ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ 

CǇĐle β-MgHϮ;%Ϳ Mg ;%Ϳ ɶ-MgHϮ ;%Ϳ Đƌistallites ;ŶŵͿ 
Ϭ ϴϬ.ϴϱ ϱ.ϯϬ ϭϯ.ϴϱ ϭϯ 
ϭ ϴϴ.ϴϭ ϭϭ.ϭϵ Ϭ ϴϳ 
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EŶ tƌaçaŶt les ĐiŶĠtiƋues d’aďsoƌptioŶ du ŵatĠƌiau, oŶ s’apeƌçoit Ƌue loƌs du pƌeŵieƌ 
ĐǇĐle, la ĐapaĐitĠ ŵaǆiŵale est atteiŶte plus ƌapideŵeŶt eŶ pƌĠseŶĐe de ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ. 
La figuƌe ϯ.ϭϭ ŵoŶtƌe ĠgaleŵeŶt Ƌue ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt à Đe Ƌui Ġtait oďseƌǀĠ pouƌ le MgHϮ puƌ, 
la ĐapaĐitĠ de stoĐkage apƌğs ϭϬ ĐǇĐles a diŵiŶuĠ pouƌ uŶ teŵps doŶŶĠ, paƌ ƌappoƌt à la 
pƌeŵiğƌe aďsoƌptioŶ. Cette ƌĠduĐtioŶ de ĐiŶĠtiƋue de ƌĠaĐtioŶ s'eǆpliƋue paƌ l'ĠǀolutioŶ de 
la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe, la ƌeĐƌistallisatioŶ et la ĐoalesĐeŶĐe des paƌtiĐules de MgHϮ aǇaŶt 
teŶdaŶĐe à ƌĠduiƌe les ĐheŵiŶs de diffusioŶ pouƌ l’hǇdƌogğŶe. Cette iŶteƌpƌĠtatioŶ peut 
paƌaîtƌe suƌpƌeŶaŶte du fait Ƌue le tauǆ de ĐƌoissaŶĐe des paƌtiĐules est ŶetteŵeŶt plus 
faiďle eŶ pƌĠseŶĐe de ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ Ƌu'aǀeĐ le MgHϮ puƌ ;ϮϬ.ϲ% au lieu de ϴϵ.ϳ%Ϳ. 
BieŶ Ƌue les deuǆ poudƌes pƌĠseŶteŶt des gƌaŶuloŵĠtƌies siŵilaiƌes, il seŵďle Ƌue le 
phĠŶoŵğŶe de ƌeĐƌistallisatioŶ / ĐƌoissaŶĐe des paƌtiĐules soit "ŵasƋuĠ" daŶs le Đas du 
MgHϮ puƌ paƌ la pƌĠseŶĐe iŶitiale de gƌosses paƌtiĐules pƌĠseŶtaŶt des ĐiŶĠtiƋues 
d'hǇdƌuƌatioŶ tƌğs leŶtes, taŶdis Ƌue la poudƌe ďƌoǇĠe aǀeĐ du ǀaŶadiuŵ Ŷe ĐoŶtieŶdƌait 
plus de "gƌos gƌaiŶs ŵassifs" à l'issue du ďƌoǇage, ŵais plutôt des aggloŵĠƌats poƌeuǆ à 
l'hǇdƌogğŶe.  

 

Figuƌe ϯ.ϭϭ : CiŶĠtiƋues d’aďsoƌptioŶ ŵesuƌĠes à ϯϭϬ°C et uŶe pƌessioŶ de ϭϬ ďaƌs 
d’hǇdƌogğŶe pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ 

 

͵.͵.͵. Mg(ʹ+ ͺ% de vanadium 
 

 De paƌ soŶ utilisatioŶ daŶs les ƌĠseƌǀoiƌs ĐoŶçus au seiŶ de CRETA et la ŶĠĐessitĠ de 
ŵieuǆ ĐoŶŶaitƌe soŶ ĠǀolutioŶ au Đouƌs des ĐǇĐles, le Đoŵposite de MgHϮ aǀeĐ ϴ% ŵ. de 
ǀaŶadiuŵ a ĠtĠ ĐǇĐlĠ ϭϬϬ fois. Des tests de gƌaŶuloŵĠtƌie et d’aŶalǇse paƌ ŵiĐƌosĐopie oŶt 
ĠtĠ effeĐtuĠs à ϭϬ, ϱϬ et ϭϬϬ ĐǇĐles. L’Ġtude de Đette ĐoŵpositioŶ est iŶtĠƌessaŶte aussi pouƌ 
la ĐoŵpƌĠheŶsioŶ de l’iŶflueŶĐe de la pƌopoƌtioŶ d’additif.  

 Les ƌĠsultats pƌĠseŶtĠs suƌ la figuƌe ϯ.ϭϮ et daŶs le taďleau ϯ.ϲ ŵoŶtƌeŶt Ƌu’aǀaŶt 
ĐǇĐlage, oŶ ƌetƌouǀe uŶe distƌiďutioŶ ďiŵodale de paƌtiĐules et uŶe iŵpoƌtaŶte pƌopoƌtioŶ 
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de ŶaŶopaƌtiĐules. Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles, l’ĠĐhaŶtilloŶ pƌĠseƌǀe toujouƌs Đette distƌiďutioŶ 
ďiŵodale Ƌui ĐaƌaĐtĠƌise Ŷos poudƌes, ŵais aǀeĐ uŶe augŵeŶtatioŶ de la pƌopoƌtioŶ de 
paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues Ƌui passe de ϯϮ.ϳ% à ϰϵ.ϴ% eŶ ǀoluŵe. Cette augŵeŶtatioŶ 
ĐoƌƌespoŶd à uŶ tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt de ϱϮ.Ϯ%. Si oŶ Đoŵpaƌe Đes ƌĠsultats à Đeuǆ de MgHϮ 
+ ϰ% de ǀaŶadiuŵ, foƌĐe est de ĐoŶstateƌ Ƌue la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ% de ǀaŶadiuŵ ŵoŶtƌe 
uŶ plus gƌaŶd dǇŶaŵisŵe de ĐƌoissaŶĐe. CeĐi peut ġtƌe dû eŶ paƌtie au fait Ƌue Đette 
ĐoŵpositioŶ ĐoŶtieŶt à l’Ġtat iŶitial uŶe ƋuaŶtitĠ lĠgğƌeŵeŶt plus ĠleǀĠe de paƌtiĐules fiŶes. 
Plus la poudƌe est fiŶe plus la teŶdaŶĐe à la ĐoalesĐeŶĐe des paƌtiĐules est aŵplifiĠe [ϭϬ]. EŶ 
ĐoŶtiŶuaŶt le ĐǇĐlage jusƋu’à ϱϬ ĐǇĐles, oŶ oďseƌǀe uŶe ĐoŶseƌǀatioŶ de la distƌiďutioŶ des 
paƌtiĐules. Le ǀoluŵe des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues est ϰϵ.Ϯ% et le diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ ƌeste 
le ŵġŵe Ƌu'au ϭϬğŵe ĐǇĐle. L’ĠǀolutioŶ la plus iŵpoƌtaŶte de la distƌiďutioŶ des diaŵğtƌes se 
pƌoduit eŶtƌe le ϱϬğŵe et le ϭϬϬğŵe ĐǇĐle, où l’oŶ passe d’uŶe poudƌe ďiŵodale à uŶe poudƌe 
ŵoŶodispeƌse. Toutes les paƌtiĐules soŶt Đoŵpƌises eŶtƌe ϭ µŵ et ϳϬ µŵ, aǀeĐ uŶ diaŵğtƌe 
ŵĠdiaŶ de ϭϳ.ϯϴ µŵ. OŶ oďseƌǀe aussi la dispaƌitioŶ des paƌtiĐules aǇaŶt uŶ diaŵğtƌe 
supĠƌieuƌ à ϭϬϬ µŵ Đe Ƌui est pƌoďaďleŵeŶt pƌoǀoƋuĠ paƌ la dĠĐƌĠpitatioŶ de Đes deƌŶiğƌes. 
AiŶsi eŶtƌe l’Ġtat iŶitial et le ϭϬϬğŵe ĐǇĐle, oŶ a uŶ tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt de ϮϬϱ% du ǀoluŵe 
des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues. 

 

Figuƌe ϯ.ϭϮ : EǀolutioŶ de la gƌaŶuloŵĠtƌie des poudƌes de MgHϮ aǀeĐ ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ. 

 

Taďleau ϯ.ϲ : EǀolutioŶ du ǀoluŵe et du diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues de 
la poudƌe de MgHϮ aǀeĐ ϴ% de ǀaŶadiuŵ. 

 Voluŵe ;%Ϳ Tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt 
;%Ϳ 

Diaŵğtƌe 
ŵĠdiaŶ ;µŵͿ 

NoŶ-ĐǇĐlĠ ϯϮ.ϳ - - 
Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles ϰϵ.ϴ ϱϮ.Ϯ ϭϯ.Ϯ 
Apƌğs ϱϬ ĐǇĐles ϰϵ.Ϯ ϱϬ.ϰ ϭϯ.Ϯ 
Apƌğs ϭϬϬ ĐǇĐles ϭϬϬ.Ϭ ϮϬϱ.ϴ ϭϳ.ϰ 
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 Les photos MEB ĐoŶfiƌŵeŶt les ŵesuƌes de gƌaŶuloŵĠtƌie. AǀaŶt ĐǇĐlage, la poudƌe 
aǀeĐ ϴ% de ǀaŶadiuŵ pƌĠseŶte deuǆ populatioŶs de paƌtiĐules, daŶs le doŵaiŶe 
ŶaŶoŵĠtƌiƋue et daŶs le doŵaiŶe ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue. Suƌ l’iŵage ϯ.ϭϯ à uŶ foƌt gƌossisseŵeŶt, 
ϮϮϵ ϬϬϬ, oŶ a ƌĠussi à ǀisualiseƌ les Đƌistallites de Đette ĐoŵpositioŶ. D’apƌğs les estiŵatioŶs, 
leuƌ taille est Đoŵpƌise eŶtƌe ϯϬ et ϴϬ Ŷŵ. Ces ǀaleuƌs soŶt eŶ ĐoŶĐoƌdaŶĐe aǀeĐ les 
eǆpĠƌieŶĐes de DRX ŵeŶĠes paƌ B. Delhoŵŵe Ƌui doŶŶeŶt uŶe taille ŵoǇeŶŶe de ϱϴ Ŷŵ. A 
plus faiďle gƌossisseŵeŶt, les paƌtiĐules d’hǇdƌuƌe oŶt des ĐaƌaĐtĠƌistiƋues siŵilaiƌes à Đelles 
des autƌes ĐoŵpositioŶs, et pƌĠseŶteŶt des tƌaĐes de dĠfoƌŵatioŶs et des aƌƌġtes 
ĐaƌaĐtĠƌistiƋues des fƌaĐtuƌes iŶduites loƌs du ďƌoǇage ;fig.  ϯ.ϭϰa et ϯ.ϭϰďͿ. Il est iŶtĠƌessaŶt 
de ĐoŶstateƌ aussi Ƌue ŵalgƌĠ uŶe ĐeƌtaiŶe ƌesseŵďlaŶĐe aǀeĐ les autƌes poudƌes au Ŷiǀeau 
de la ŵoƌphologie, les paƌtiĐules de Đet ĠĐhaŶtilloŶ Ŷ’oŶt pas de fissuƌes suƌ leuƌs suƌfaĐes. 
Les iŵages faites apƌğs le diǆiğŵe ĐǇĐle ŵoŶtƌeŶt Ƌue la ƌeĐƌistallisatioŶ pƌeŶd uŶe plaĐe 
iŵpoƌtaŶte, aǀeĐ l'appaƌitioŶ de suƌfaĐes lisses atteigŶaŶt des diŵeŶsioŶs ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues 
;fig. ϯ.ϭϱa et ϯ.ϭϱďͿ. Apƌğs le ϱϬğŵe ĐǇĐle, oŶ ĐoŵŵeŶĐe à ǀoiƌ uŶ ĐhaŶgeŵeŶt de foƌŵe des 
paƌtiĐules dû au stade aǀaŶĐĠ de la ƌeĐƌistallisatioŶ ;fig. ϯ.ϭϲaͿ. Elles soŶt oďloŶgues aǀeĐ des 
suƌfaĐes lisses eŶ ĐoŶtƌaste aǀeĐ leuƌ gĠoŵĠtƌie iŶitiale suƌ laƋuelle oŶ ǀoǇait des stƌuĐtuƌes 
eŶ palieƌs ŵoŶtƌaŶt diffĠƌeŶts Ŷiǀeauǆ de Đƌistallites. Suƌ la figuƌe ϯ.ϭϲď oŶ ĐoŶstate 
l’appaƌitioŶ de joiŶts de gƌaiŶs et de la ĐoalesĐeŶĐe Ƌui Ŷ’ĠtaieŶt pas pƌĠseŶts apƌğs le 
diǆiğŵe ĐǇĐle. EŶtƌe ϱϬ et ϭϬϬ ĐǇĐles, Đe phĠŶoŵğŶe se pouƌsuit et les paƌtiĐules 
s’asseŵďleŶt de plus eŶ plus pouƌ foƌŵeƌ des eŶtitĠs de plusieuƌs dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes 
eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ les ŵesuƌes de gƌaŶuloŵĠtƌie ;fig. ϯ.ϭϲĐ et ϯ.ϭϲdͿ. Suƌ les iŵages MEB, il est 
ǀisiďle Ƌue la ĐoalesĐeŶĐe pƌogƌesse : le phĠŶoŵğŶe de « fusioŶ » eŶtƌe les paƌtiĐules est 
plus aǀaŶĐĠ Ƌu'aǀeĐ la poudƌe ĐǇĐlĠe ϱϬ fois. AiŶsi oŶ oďseƌǀe des paƌtiĐuless de plus eŶ plus 
deŶsifiĠs. Il est iŵpoƌtaŶt de souligŶeƌ aussi le fait Ƌue ŵalgƌĠ la deŶsifiĐatioŶ, l’aƌƌaŶgeŵeŶt 
des paƌtiĐules pƌĠseƌǀe uŶe ĐeƌtaiŶe poƌositĠ Ƌui offƌe des ĐheŵiŶs de diffusioŶ pouƌ 
l’hǇdƌogğŶe.  

 

Figuƌe ϯ.ϭϯ : MgHϮ + ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ ǆϮϮϵ ϬϬϬ apƌğs ďƌoǇage. 
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;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϱ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.ϭϰ : MgHϮ + ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ apƌğs ďƌoǇage. 

  
;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϯϬ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.ϭϱ : MgHϮ + ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 

 

  
;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϱ ϬϬϬ 

  
;ĐͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;dͿ ǆ ϱ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.ϭϲ : MgHϮ +ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ ;aͿ et ;ďͿ apƌğs ϱϬ ĐǇĐles et ;ĐͿ et ;dͿ apƌğs 
ϭϬϬ ĐǇĐles. 
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Les ƌĠsultats issus de la diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X soŶt pƌĠseŶtĠs daŶs le taďleau ϯ.ϳ. 
Coŵŵe pouƌ les autƌes ĐoŵpositioŶs, oŶ ĐoŶstate la pƌĠseŶĐe de la phase ɶ-MgHϮ apƌğs le 
ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue. La pƌopoƌtioŶ appaƌaît plus faiďle Ƌue pouƌ les autƌes ĠĐhaŶtilloŶs 
;ϰ.ϲ % à Đoŵpaƌeƌ à ϵ,ϳ% pouƌ MgHϮ puƌ et ϭϯ% aǀeĐ ϰ% de ǀaŶadiuŵͿ. La taille des 
Đƌistallites de la phase β-MgHϮ passe de ϭϮ Ŷŵ à ϴϳ apƌğs ϭ ĐǇĐle d’hǇdƌuƌatioŶ. OŶ 
ƌeŵaƌƋue aussi la dispaƌitioŶ de la phase ɶ-MgHϮ apƌğs la pƌeŵiğƌe hǇdƌuƌatioŶ. 

 

 

Taďleau ϯ.ϳ: PƌopoƌtioŶ des diffĠƌeŶtes phases pƌĠseŶtes et taille de Đƌistallite de la phase β-
MgHϮ à l’issue du ďƌoǇage, pouƌ la ĐoŵpositioŶ MgHϮ + ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ 

CǇĐle β-MgHϮ;%Ϳ Mg ;%Ϳ ɶ-MgHϮ ;%Ϳ Đƌistallites ;ŶŵͿ 
Ϭ ϵϭ.ϵϱ ϯ.ϰϱ ϰ.ϲϬ ϭϮ 
ϭ ϵϯ.ϭϯ ϲ.ϵϬ Ϭ ϴϳ 

 

 L’Ġtude des ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ de la ĐoŵpositioŶ MgHϮ + ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ 
ŵoŶtƌe uŶe ĠǀolutioŶ tƌğs iŵpoƌtaŶte des ĐapaĐitĠs de stoĐkage et de la ǀitesse de ƌĠaĐtioŶ 
;fig. ϯ.ϭϳͿ. EŶtƌe le pƌeŵieƌ et le diǆiğŵe ĐǇĐle, le tauǆ d’hǇdƌuƌatioŶ et la ǀitesse de ƌĠaĐtioŶ 
pouƌ uŶ teŵps doŶŶĠ diŵiŶueŶt de ŵaŶiğƌe dƌastiƋue. OŶ a dĠjà ĐoŶstatĠ Ƌue 
paƌallğleŵeŶt, le ǀoluŵe des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues augŵeŶte de ϱϮ%. Cela peut se 
tƌaduiƌe paƌ uŶe diŵiŶutioŶ des ĐheŵiŶs de diffusioŶ pouƌ l’hǇdƌogğŶe et peut eǆpliƋueƌ la 
ƌĠduĐtioŶ de ĐapaĐitĠ. Cette dĠgƌadatioŶ est plus iŵpoƌtaŶte eŶ ĐoŵpaƌaisoŶ de la 
ĐoŵpositioŶ MgHϮ + ϰ% de ǀaŶadiuŵ Ƌui pƌĠseŶte uŶe augŵeŶtatioŶ du ǀoluŵe des 
paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues de seuleŵeŶt ϭϴ%. Le ŵatĠƌiau ƌetƌouǀe pƌogƌessiǀeŵeŶt ses 
peƌfoƌŵaŶĐes eŶtƌe le ϭϬiğŵeet le ϱϬğŵe ĐǇĐle, pouƌ ƌattƌapeƌ fiŶaleŵeŶt la Đouƌďe iŶitiale 
d’aǀaŶt ĐǇĐlage au ϭϬϬğŵe ĐǇĐle. OŶ a ƌeŵaƌƋuĠ Ƌue les asseŵďlages oďteŶus à tƌaǀeƌs la 
ĐoalesĐeŶĐe des paƌtiĐules, ŵalgƌĠ la deŶsifiĐatioŶ de l’ĠĐhaŶtilloŶ, seŵďleŶt possĠdeƌ uŶ 
ƌĠseau de poƌositĠ Ƌui ouǀƌe des ĐheŵiŶs de diffusioŶ pouƌ le gaz. La loi logaƌithŵiƋue 
ĐaƌaĐtĠƌistiƋue d’uŶ phĠŶoŵğŶe de ŶuĐlĠatioŶ-ĐƌoissaŶĐe k.t = ;-lŶ;ϭ-αͿͿŶ pouƌ Ŷ=ϭ [ϭϭ], a 
ĠtĠ tƌaĐĠe pouƌ ĐhaĐuŶe des ϰ ĐiŶĠtiƋues ;fig. ϯ.ϭϴͿ. Cette loi est paƌfaiteŵeŶt suiǀie jusƋu’à 
ϵϬ% de la ƌĠaĐtioŶ pouƌ les ĐǇĐles ϭ et ϭϬϬ. Paƌ ĐoŶtƌe, il est ǀisiďle Ƌue le diǆiğŵe ĐǇĐle 
pƌĠseŶte uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt tƌğs diffĠƌeŶt, la Đouƌďe s’ĠĐaƌtaŶt du ĐoŵpoƌteŵeŶt liŶĠaiƌe 
dğs le dĠďut de la ƌĠaĐtioŶ. Ce ĐhaŶgeŵeŶt de ŵĠĐaŶisŵe de ƌĠaĐtioŶ eŶtƌe le pƌeŵieƌ et le 
diǆiğŵe ĐǇĐle ĐoïŶĐide aǀeĐ uŶ tauǆ d'aĐĐƌoisseŵeŶt des paƌtiĐules tƌğs ĠleǀĠ. 



ϳϵ 
 

 

Figuƌe ϯ.ϭϳ : CiŶĠtiƋues d’aďsoƌptioŶ ŵesuƌĠes à ϯϭϬ°C et uŶe pƌessioŶ de ϭϬ ďaƌs 
d’hǇdƌogğŶe pouƌ MgHϮ + ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ. 

 

Figuƌe ϯ.ϭϴ : Lois de ĐiŶĠtiƋues ;-lŶ;ϭ-αͿͿ tƌaĐĠes pouƌ MgHϮ + ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ. La ǀaleuƌ 
de Ϯ.ϯ ĐoƌƌespoŶd à ϵϬ% de tauǆ de ƌĠaĐtioŶ. 

 

͵.͵.Ͷ. Mg(ʹ+ Ͷ% de Ti-V-Cr 
 

 Les poudƌes d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ ďƌoǇĠes aǀeĐ l’additif Ti-V-Cƌ soŶt Đelles Ƌui 
pƌĠseŶteŶt la plus gƌaŶde pƌopoƌtioŶ de ŶaŶopaƌtiĐules. D’apƌğs les tests de gƌaŶuloŵĠtƌie, 
seuleŵeŶt Ϯϴ% du ǀoluŵe est ĐoŶstituĠ de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues à l’issue du ďƌoǇage. 
La figuƌe ϯ.ϭϵ ŵoŶtƌe l’ĠǀolutioŶ du ŵatĠƌiau eŶtƌe le pƌeŵieƌ et le diǆiğŵe ĐǇĐle. 
L’augŵeŶtatioŶ de la pƌopoƌtioŶ des paƌtiĐules de taille ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue est aussi ǀisiďle daŶs 
Đe Đas. Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles, ϯϲ% du ǀoluŵe de la poudƌe est ĐoŵposĠ de paƌtiĐules aǇaŶt uŶ 
diaŵğtƌe Đoŵpƌis eŶtƌe ϭ et ϭϬϬ µŵ ;taď. ϯ.ϴͿ. Cela ĐoƌƌespoŶd à uŶ tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt 



ϴϬ 
 

de ϯϭ.ϴ %, Đe Ƌui est pƌesƋue Ϯ fois plus ĠleǀĠ Ƌue Đelui de l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϰ% de 
ǀaŶadiuŵ.  

 

 

Figuƌe ϯ.ϭϵ : EǀolutioŶ de la gƌaŶuloŵĠtƌie de l'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. Ti-V-Cƌ. 

 

Taďleau ϯ.ϴ : EǀolutioŶ du ǀoluŵe des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues de l'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
aǀeĐ ϰ% ŵ. de Ti-V-Cƌ. 

 Voluŵe ;%Ϳ Tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt ;%Ϳ 
NoŶ-ĐǇĐlĠ Ϯϴ - 
Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles ϯϲ.ϵ ϯϭ.ϴ 

 

 Ces ƌĠsultats issus de la gƌaŶuloŵĠtƌie oŶt ĠtĠ ĐoŵplĠtĠs paƌ des iŵages oďteŶues 
aǀeĐ MEB. La poudƌe est ĐoŶstituĠe apƌğs ďƌoǇage d’uŶe ŵultitude de fiŶes paƌtiĐules de 
taille suďŵiĐƌoŶiƋue et de tƌğs gƌosses paƌtiĐules de plusieuƌs dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes 
pƌĠseŶtaŶt des ďoƌds ƌeĐtiligŶes et des suƌfaĐes plaŶes et lisses ;fig. ϯ.ϮϬaͿ. EŶ oďseƌǀaŶt le 
ŵatĠƌiau à uŶ gƌossisseŵeŶt de ϱϬ ϬϬϬ, fig. ϯ.ϮϬď, oŶ peut ƌeŵaƌƋueƌ des fissuƌes suƌ les 
suƌfaĐes, Ƌui eŶ gĠŶĠƌal soŶt aďseŶtes daŶs les ĐoŵpositioŶs aǀeĐ le ǀaŶadiuŵ. Les effets de 
Đhaƌge Ŷ’oŶt pas peƌŵis uŶe ŵeilleuƌe foĐalisatioŶ suƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ, et il Ŷ’a pas ĠtĠ possiďle 
de ŵieuǆ ǀisualiseƌ les diŵeŶsioŶs appƌoǆiŵatiǀes des Đƌistallites. Les ϭϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ oŶt appoƌtĠ les ĐhaŶgeŵeŶts de ŵoƌphologie ĠǀoƋuĠs plus haut. Suƌ les 
figuƌes ϯ.ϮϬĐ et ϯ.ϮϬd les paƌtiĐules soŶt ĐoŶstituĠes d’aggloŵĠƌats et leuƌs foƌŵes 
polǇĠdƌiƋues oŶt ĠǀoluĠes. La ĐoŵpaƌaisoŶ eŶtƌe les iŵages au gƌossisseŵeŶt ϱϬ ϬϬϬ aǀaŶt 
ĐǇĐlage fig.ϯ.ϮϬď et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles fig. ϯ.ϮϬd, ŵoŶtƌe la foƌŵatioŶ de Ŷouǀelles suƌfaĐes, 
foƌteŵeŶt ƌeĐƌistallisĠes, Ƌui soŶt appaƌues sous l’iŶflueŶĐe des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ 
suĐĐessifs.  



ϴϭ 
 

  
;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϱϬ ϬϬϬ 

  
;ĐͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;dͿ ǆ ϱϬ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.ϮϬ : HǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de Ti-V-Cƌ : ;aͿ et ;ďͿ ŶoŶ-ĐǇĐlĠ; ;ĐͿ et ;dͿ 
apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 

 

Des diagƌaŵŵes de diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X oŶt ĠtĠ eŶƌegistƌĠs suƌ des ĠĐhaŶtilloŶs 
apƌğs ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue et apƌğs ϭ ĐǇĐle de dĠshǇdƌuƌatioŶ/hǇdƌuƌatioŶ. Les ƌĠsultats soŶt 
ƌĠsuŵĠs daŶs le taďleau ϯ.ϵ. La taille des Đƌistallites de la phase β-MgHϮest estiŵĠe à ϭϮ Ŷŵ 
apƌğs ďƌoǇage et à ϴϭ Ŷŵ apƌğs uŶ ĐǇĐle. OŶ ĐoŶstate aussi la dispaƌitioŶ de la phase ɶ-MgHϮ 

apƌğs le pƌeŵieƌ ĐǇĐle d’hǇdƌuƌatioŶ.  

 

Taďleau ϯ.ϵ : PƌopoƌtioŶ des diffĠƌeŶtes phases pƌĠseŶtes et taille des Đƌistallites de la phase 
β-MgHϮ à l’issue du ďƌoǇage et apƌğs ϭ ĐǇĐle dĠshǇdƌuƌatioŶ/hǇdƌuƌatioŶ pouƌ la 
ĐoŵpositioŶ MgHϮ+ϰ% ŵ. de Ti-V-Cƌ 

CǇĐle β-MgHϮ;%Ϳ Mg ;%Ϳ ɶ-MgHϮ;%Ϳ Đƌistallites ;ŶŵͿ 
Ϭ ϴϯ.ϲϳ ϲ.ϭϱ ϭϬ.ϭϳ ϭϮ 
ϭ ϴϵ.ϳϬ ϭϬ.ϯϬ Ϭ ϴϭ 

 

 Les ĐiŶĠtiƋues d’aďsoƌptioŶ pouƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϰ% de Ti-V-Cƌ soŶt ŵoŶtƌĠes suƌ 
la figuƌe ϯ.Ϯϭ. La peƌte de peƌfoƌŵaŶĐe est à ƌappƌoĐheƌ de la ĐoŶstatatioŶ de 
l’augŵeŶtatioŶ de ϯϭ.ϴ% des paƌtiĐules eŶtƌe ϭ et ϭϬϬ µŵ et de la foƌte ƌeĐƌistallisatioŶ de 
leuƌs suƌfaĐes. Les ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ soŶt Đoŵpaƌaďles à Đelles oďseƌǀĠes aǀeĐ la 
poudƌe ĐoŶteŶaŶt ϰ ŵ. % de V, aloƌs Ƌue le tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt est pƌesƋue Ϯ fois plus 
ĠleǀĠ aǀeĐ ϰ% de Ti-V-Cƌ Ƌu’aǀeĐ ϰ ŵ. % de V. Il est possiďle Ƌue la deŶsitĠ de dĠfauts 



ϴϮ 
 

ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ apƌğs le ϭϬiğŵe ĐǇĐle soit du ŵġŵe oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ pouƌ les deuǆ 
poudƌes et peƌŵette uŶe diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe siŵilaiƌe. Il seƌait ŶĠĐessaiƌe de 
pouƌsuiǀƌe l’Ġtude de la ƌeĐƌistallisatioŶ et de l’ĠǀolutioŶ de la poƌositĠ au Đouƌs des ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ pouƌ aďoutiƌ à des ĐoŶĐlusioŶs plus appƌofoŶdies. 

 

Figuƌe ϯ.Ϯϭ : CiŶĠtiƋue d’aďsoƌptioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de Ti-V-Cƌ 

 

͵.͵.ͷ. Mg(ʹ+ ͺ% de Ti-V-Cr. 
 

 DaŶs le ďut de ĐoŵpƌeŶdƌe l'ĠǀolutioŶ ŵiĐƌostƌuĐtuƌale de l'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
aǀeĐ ϴ % de Ti-V-Cƌ de ŵaŶiğƌe appƌofoŶdie, oŶ a testĠ la gƌaŶuloŵĠtƌie du ŵatĠƌiau apƌğs 
le ϭϬğŵe, le ϱϬğŵe et le ϭϬϬğŵe ĐǇĐle. Les ƌĠsultats de Đes eǆpĠƌieŶĐes soŶt ƌepoƌtĠs suƌ la 
figuƌe ϯ.ϮϮ. Cette poudƌe pƌĠseŶte la plus gƌaŶde pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules ŶaŶoŵĠtƌiƋues 
apƌğs ďƌoǇage aǀeĐ ϳϳ % eŶ ǀoluŵe ;taď. ϯ.ϭϬͿ. L'ĠĐhaŶtilloŶ ĐǇĐlĠ ϭϬ fois a toujouƌs uŶe 
distƌiďutioŶ ďiŵodale, ŵais Đette fois-Đi la pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules Đoŵpƌises eŶtƌe ϭ et 
ϮϬϬ µŵ a augŵeŶtĠ ĐoŶsidĠƌaďleŵeŶt. Le ǀoluŵe de paƌtiĐules suďŵiĐƌoŶiƋues passe de 
Ϯϯ.ϳ à ϰϳ.ϴ %, Đe Ƌui ĐoƌƌespoŶd à uŶ tauǆ d'aĐĐƌoisseŵeŶt de plus de ϭϬϬ %. Au ϱϬğŵe ĐǇĐle, 
la poudƌe est dĠjà ŵoŶodispeƌse. La totalitĠ du ǀoluŵe est ĐoŶstituĠe de paƌtiĐules de taille 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue foƌŵĠs à paƌtiƌ des ŶaŶopaƌtiĐules iŶitiales. Le tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt des 
paƌtiĐules de diaŵğtƌes de plus d’uŶ ŵiĐƌoŵğtƌe est de plus de ϯϬϬ % paƌ ƌappoƌt à l’Ġtat 
aǀaŶt ĐǇĐlage. Au ϭϬϬğŵe ĐǇĐle la poudƌe est toujouƌs ŵoŶodispeƌse, ŵais oŶ ĐoŶstate Ƌue la 
distƌiďutioŶ des diaŵğtƌes s’affiŶe et a teŶdaŶĐe à ĐoŶǀeƌgeƌ ǀeƌs uŶ iŶteƌǀalle ŵoǇeŶ, 
ĐeŶtƌĠ autouƌ d’uŶe ǀaleuƌ ŵĠdiaŶe. EŶ ĐoŵpaƌaŶt les diaŵğtƌes ŵĠdiaŶs des paƌtiĐules 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues au fuƌ et à ŵesuƌe des ĐǇĐles, oŶ oďseƌǀe uŶe augŵeŶtatioŶ pƌogƌessiǀe 
eŶtƌe le ϭϬğŵe et le ϭϬϬğŵe ĐǇĐle. AiŶsi, apƌğs ϭϬϬ ĐǇĐles, le diaŵğtƌe ŵoǇeŶ des paƌtiĐules 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. de Ti-V-Cƌ atteiŶt ϯϬ ʅŵ, et se ƌĠǀğle ġtƌe Ϯ fois 
supĠƌieuƌ à Đelui de la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ.  



ϴϯ 
 

 

Figuƌe ϯ.ϮϮ : EǀolutioŶ de la gƌaŶuloŵĠtƌie de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. Ti-V-Cƌ. 

 

Taďleau ϯ.ϭϬ : EǀolutioŶ du ǀoluŵe et du diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues de 
l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. de Ti-V-Cƌ. 

 Voluŵe ;%Ϳ Tauǆ 
d’aĐĐƌoisseŵeŶt ;%Ϳ 

Diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ 
;µŵͿ 

NoŶ-ĐǇĐlĠ Ϯϯ - - 
Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles ϰϳ.ϴ ϭϬϳ.ϴ ϭϯ.Ϯ 
Apƌğs ϱϬ ĐǇĐles ϭϬϬ.Ϭ ϯϯϰ.ϴ Ϯϲ.ϯ 
Apƌğs ϭϬϬ ĐǇĐles ϭϬϬ.Ϭ ϯϯϰ.ϴ ϯϬ.Ϯ 

 

La ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage a ĠtĠ effeĐtuĠe eŶ ĐoŵplĠŵeŶt des tests 
pƌĠĐĠdeŶts. AiŶsi oŶ a pu ĐaƌaĐtĠƌiseƌ la ŵoƌphologie spĠĐifiƋue de Đette ĐoŵpositioŶ et soŶ 
ĠǀolutioŶ au Đouƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ suĐĐessifs.  

Les iŵages de la poudƌe à l'issue du ďƌoǇage ƌĠǀğleŶt des suƌfaĐes de paƌtiĐules tƌğs 
diffĠƌeŶtes de Đelles des ĐoŵpositioŶs aǀeĐ du ǀaŶadiuŵ. Suƌ les figuƌes ϯ.Ϯϯa et ϯ.Ϯϯď oŶ 
peut ƌeŵaƌƋueƌ la foƌte pƌĠseŶĐe de dĠfauts ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ tels Ƌue des fissuƌes, Ƌui oŶt 
ĠtĠ pƌoǀoƋuĠes paƌ les dĠfoƌŵatioŶs plastiƋues duƌaŶt la ŵĠĐaŶosǇŶthğse. Ce phĠŶoŵğŶe a 
ĠtĠ ǀisualisĠ aussi pouƌ la poudƌe aǀeĐ ϰ% de Ti-V-Cƌ. Ces ƌĠsultats ŵğŶeŶt à Đƌoiƌe Ƌue 
l’additif de Ti-V-Cƌ iŶduit des dĠfauts plus iŵpoƌtaŶts Ƌue le ǀaŶadiuŵ ou les hǇdƌuƌes de 
ǀaŶadiuŵ loƌs de l’iŶdeŶtatioŶ aǀeĐ les paƌtiĐules d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. Pouƌ ĐoŶfiƌŵeƌ 
de ŵaŶiğƌe ĐeƌtaiŶe Đette oďseƌǀatioŶ, il seƌait ŶĠĐessaiƌe d’appƌofoŶdiƌ Ŷos ĐoŶŶaissaŶĐes 
suƌ les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues de l’alliage Ti-V-Cƌ. 
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La poudƌe hǇdƌuƌĠe ϭϬ fois, Đoŵŵe toutes les autƌes ĐoŵpositioŶs, pƌĠseŶte uŶe 
foƌte ƌeĐƌistallisatioŶ aǀeĐ des zoŶes s’appaƌeŶtaŶt à du fƌittage ;fig. ϯ.Ϯϰa et ϯ.ϮϰďͿ. Les 
iŵages ŵoŶtƌeŶt aussi la pƌĠseŶĐe de deuǆ iŶteƌǀalles de taille, eŶ dessous du ŵiĐƌoŵğtƌe 
et au-dessus, Đe Ƌui est eŶ ĐohĠƌeŶĐe aǀeĐ la ƋuaŶtifiĐatioŶ de la distƌiďutioŶ de taille 
oďteŶue paƌ la gƌaŶuloŵĠtƌie. Au ϱϬğŵe ĐǇĐle, oŶ ĐoŶstate Ƌue la distƌiďutioŶ ďiŵodale a 
dispaƌu. Les paƌtiĐules oŶt eŶ ŵajoƌitĠ uŶe taille de plusieuƌs dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes et 
possğdeŶt uŶe stƌuĐtuƌe poƌeuse ;fig. ϯ.ϮϱaͿ. Ces oďjets oŶt ĠtĠ foƌŵĠs paƌ la ĐoalesĐeŶĐe  
des ŶaŶopaƌtiĐules. Suƌ la figuƌe ϯ.Ϯϱď oŶ peut ǀoiƌ des joiŶts de gƌaiŶs Ƌui soŶt la pƌeuǀe de 
l’Ġtat aǀaŶĐĠ de ĐoalesĐeŶĐe pouƌ Đette ĐoŵpositioŶ. AiŶsi les tauǆ iŵpoƌtaŶts 
d’aĐĐƌoisseŵeŶt du ǀoluŵe de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ 
ϴ% de Ti-V-Cƌ pƌoǀieŶŶeŶt de la foƌte teŶdaŶĐe des paƌtiĐules de taille ŶaŶoŵĠtƌiƋue à 
ƌeĐƌistalliseƌ et à s’asseŵďleƌ pouƌ foƌŵeƌ des stƌuĐtuƌes poƌeuses, ŵaĐƌosĐopiƋues et 
ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt staďles. La ŵodifiĐatioŶ de la ŵoƌphologie poƌeuse des paƌtiĐules ĐoŶtiŶue 
à Ġǀolueƌ apƌğs le ϱϬğŵe ĐǇĐle, et au ϭϬϬğŵe oŶ peut oďseƌǀeƌ la foƌŵatioŶ d’uŶe 
ŵiĐƌostƌuĐtuƌe fƌaĐtale, aǀeĐ des ĐaŶauǆ ďieŶ oƌgaŶisĠs, de taille pƌoĐhe du ŵiĐƌoŵğtƌe ;fig. 
ϯ.ϮϱĐ et ϯ.ϮϱdͿ. 

 

  
;aͿ ǆ ϱ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϱϬ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.Ϯϯ : HǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. de Ti-V-Cƌ apƌğs ďƌoǇage. 

 

  
;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϱ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.Ϯϰ : HǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. de Ti-V-Cƌ apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 
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;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϱ ϬϬϬ 

  
;ĐͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;dͿ ǆ ϱ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.Ϯϱ : HǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. de Ti-V-Cƌ : ;aͿ et ;ďͿ apƌğs ϱϬ ĐǇĐles; ;ĐͿ et 
;dͿ apƌğs ϭϬϬ ĐǇĐles. 

 

Les ƌĠsultats oďteŶus paƌ diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X soŶt pƌĠseŶtĠs daŶs le taďleau 
ϯ.ϭϭ. Coŵŵe pƌĠĐĠdeŵŵeŶt, la poudƌe d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ est iŶitialeŵeŶt ĐoŶstituĠe 
des phases β-MgHϮ,ɶ-MgHϮ et Mg, et oŶ ĐoŶstate la dispaƌitioŶ de la phase ɶ-MgHϮ apƌğs le 
pƌeŵieƌ ĐǇĐle. La taille des Đƌistallites est estiŵĠe à ϭϭ Ŷŵ et à ϵϰ Ŷŵ apƌğs ϭ ĐǇĐle 
d’hǇdƌuƌatioŶ. 

 

Taďleau ϯ.ϭϭ : PƌopoƌtioŶ des diffĠƌeŶtes phases pƌĠseŶtes et taille des Đƌistallites de la 
phase β-MgHϮ à l’issue du ďƌoǇage pouƌ la ĐoŵpositioŶ MgHϮ + ϴ% ŵ. de Ti-V-Cƌ 

CǇĐle β-MgHϮ;%Ϳ Mg ;%Ϳ ɶ-MgHϮ;%Ϳ Đƌistallites ;ŶŵͿ 
Ϭ ϴϳ.Ϯϰ Ϯ.ϱϬ ϭϬ.Ϯϲ ϭϭ 
ϭ ϵϬ.ϵϰ ϵ.Ϭϲ Ϭ ϵϰ 
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 Les ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ pouƌ les diffĠƌeŶts ĐǇĐles soŶt pƌĠseŶtĠes suƌ la figuƌe 
ϯ.Ϯϲ. Le pƌeŵieƌ ĐǇĐle seŵďle ġtƌe plus ƌapide et possğde uŶ tauǆ d’aďsoƌptioŶ plus ĠleǀĠ. Le 
ϭϬğŵe ĐǇĐle ŵoŶtƌe uŶe dĠgƌadatioŶ assez ĐoŶsĠƋueŶte des peƌfoƌŵaŶĐes du ŵatĠƌiau. Ce 
phĠŶoŵğŶe ĐoïŶĐide ďieŶ aǀeĐ la ĐƌoissaŶĐe des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues et la foƌte 
ƌeĐƌistallisatioŶ de leuƌs suƌfaĐes Ƌui pouƌƌait liŵiteƌ le Ŷoŵďƌe des dĠfauts peƌŵettaŶt la 
diffusioŶ du gaz. Si oŶ Đoŵpaƌe les ƌĠsultats aǀeĐ Đeuǆ de la ĐoŵpositioŶ ĐoŶteŶaŶt ϰ% de Ti-
V-Cƌ, oŶ ĐoŶstate Ƌue la diŵiŶutioŶ des ĐapaĐitĠs de stoĐkage est ŶetteŵeŶt plus ŵaƌƋuĠe 
et Ƌue le tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt des paƌtiĐules de taille supĠƌieuƌe à ϭ µŵ est ϯ fois plus ĠleǀĠ 
;ǀoiƌ taďleauǆ ϯ.ϵ et ϯ.ϭϬͿ. AiŶsi il est ǀisiďle Ƌue si oŶ augŵeŶte la ƋuaŶtitĠ d’additif de ϰ à 
ϴ% ŵ. oŶ oďtieŶt uŶe plus gƌaŶde ĐƌoissaŶĐe des paƌtiĐules et uŶ aďaisseŵeŶt des ĐapaĐitĠs 
d’aďsoƌptioŶ ŵesuƌĠes à uŶ teŵps doŶŶĠ. Cette teŶdaŶĐe a aussi ĠtĠ ĠǀoƋuĠe daŶs la 
seĐtioŶ ϯ.ϯ.ϯ pouƌ le Đas de l’additif de ǀaŶadiuŵ.  

 EŶtƌe le ϭϬğŵe  et le ϱϬğŵe  ĐǇĐle, le ŵatĠƌiau ŵoŶtƌe uŶe lĠgğƌe aŵĠlioƌatioŶ de la 
ĐapaĐitĠ du stoĐkage Ƌui seŵďle ĐoƌƌespoŶdƌe à la foƌŵatioŶ des asseŵďlages de plusieuƌs 
dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes aǀeĐ uŶe poƌositĠ peƌŵettaŶt la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe. Cette 
ĠǀolutioŶ se pouƌsuit aussi eŶtƌe le ϱϬğŵe et le ϭϬϬğŵe ĐǇĐle, ŵais de ŵaŶiğƌe plus aĐĐĠlĠƌĠe, 
et ŵğŶe à la ƌestauƌatioŶ des pƌopƌiĠtĠs iŶitiales de la poudƌe ŶaŶostƌuĐtuƌĠe. OŶ ƌeŵaƌƋue 
ŵġŵe Ƌue la ǀitesse de ƌĠaĐtioŶ du ϭϬϬğŵe ĐǇĐle a ĠtĠ augŵeŶtĠe, Đe Ƌui ŵoŶtƌe Ƌue la 
foƌŵe des paƌtiĐules issues du ϭϬϬğŵe ĐǇĐle ;ǀoiƌ fig. ϯ.ϮϱĐ etϯ.ϮϱdͿ faǀoƌise la ƌĠaĐtiǀitĠ du 
ŵatĠƌiau. EŶ tƌaçaŶt les ĐiŶĠtiƋues d’aďsoƌptioŶ de l’ĠĐhaŶtilloŶ à l’aide de la loi 
logaƌithŵiƋue de ŶuĐlĠatioŶ-ĐƌoissaŶĐe ;fig. ϯ.ϮϳͿ, oŶ oďseƌǀe uŶ ĐhaŶgeŵeŶt de peŶte 
eŶtƌe le pƌeŵieƌ et le ϭϬϬğŵe  ĐǇĐle Ƌui iŶdiƋue l’aŵĠlioƌatioŶ de la ǀitesse de ƌĠaĐtioŶ. Les 
ƌĠsultats ŵoŶtƌeŶt Ƌue le phĠŶoŵğŶe de ŶuĐlĠatioŶ-ĐƌoissaŶĐe Ŷ'est plus le phĠŶoŵğŶe 
liŵitaŶt eŶ fiŶ de ƌĠaĐtioŶ apƌğs le ϭϬiğŵe et le ϱϬiğŵe ĐǇĐle. 

 

Figuƌe ϯ.Ϯϲ : CiŶĠtiƋues d’aďsoƌptioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. de Ti-V-Cƌ. 
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Figuƌe ϯ.Ϯϳ : Lois de ĐiŶĠtiƋues eŶ ;-lŶ;ϭ-αͿͿϭde l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. de Ti-V-
Cƌ. 

͵.͵.͸. Mg(ʹ+ Ͷ% de NbʹOͷ. 
 

 La ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϰ% de NďϮOϱ a ĠtĠ testĠe apƌğs le ϭϬğŵe, ϱϬğŵe et ϭϬϬğŵe ĐǇĐle. 
Les ƌĠsultats de gƌaŶuloŵĠtƌie soŶt ŵoŶtƌĠs suƌ la figuƌe ϯ.Ϯϴ et daŶs le taďleau ϯ.ϭϮ. Apƌğs 
ďƌoǇage, oŶ ƌetƌouǀe uŶe ƌĠpaƌtitioŶ ďiŵodale aǀeĐ uŶ pƌeŵieƌ iŶteƌǀalle de paƌtiĐules 
ŶaŶoŵĠtƌiƋues et uŶ deuǆiğŵe ĐoŶstituĠ de paƌtiĐules Đoŵpƌises eŶtƌe ϭ µŵ et ϮϬϬ µŵ. 
Apƌğs le diǆiğŵe ĐǇĐle, oŶ oďseƌǀe uŶe ĐƌoissaŶĐe tƌğs iŵpoƌtaŶte du ǀoluŵe de paƌtiĐules 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues, Ƌui passe de Ϯϴ.ϴ% à ϱϳ%, Đe Ƌui ĐoƌƌespoŶd à uŶ tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt de 
ϭϬϯ.ϲ %. Paƌ ĐoŶtƌe, Đe phĠŶoŵğŶe de ĐoalesĐeŶĐe seŵďle s’iŶteƌƌoŵpƌe au delà du ϱϬğŵe 
ĐǇĐle. OŶ ĐoŶstate ŵġŵe uŶe diŵiŶutioŶ tƌğs sigŶifiĐatiǀe du ǀoluŵe de paƌtiĐules 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues, Ƌui dĠĐƌoit de ϱϳ% à ϰϱ%. Le diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ diŵiŶue aussi, passaŶt de 
ϭϱ.ϭϯ µŵ apƌğs ďƌoǇage à ϭϯ.ϭϴ µŵ apƌğs le ϭϬğŵe ĐǇĐle et à ϭϭ.ϰϴ µŵ apƌğs le ϱϬğŵe. Cette 
diŵiŶutioŶ est ǀƌaiseŵďlaďleŵeŶt assoĐiĠe à la Ŷatuƌe de l’additif, Đaƌ oŶ Ŷ’a pas oďseƌǀĠ 
uŶe telle ĠǀolutioŶ pouƌ les autƌes ĐoŵpositioŶs. Il est possiďle Ƌue les iŶteƌaĐtioŶs 
ŵĠĐaŶiƋues eŶtƌe l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, Ƌui a teŶdaŶĐe à ĐoalesĐeƌ loƌs du ĐǇĐlage, et le 
NďϮOϱ soit la ƌaisoŶ pƌiŶĐipale de Đette dĠĐƌoissaŶĐe. EŶtƌe le ϱϬğŵe et le ϭϬϬğŵeĐǇĐle, le 
ǀoluŵe oĐĐupĠ paƌ les paƌtiĐules Đoŵpƌises eŶtƌe ϭ et ϭϬϬ µŵ teŶd à augŵeŶteƌ à Ŷouǀeau. 
NĠaŶŵoiŶs, Đette poudƌe est la seule à ĐoŶseƌǀeƌ uŶe distƌiďutioŶ ďiŵodale au ϭϬϬğŵe ĐǇĐle. 
La pƌĠseŶĐe des paƌtiĐules de diffĠƌeŶtes ĠĐhelles pouƌƌait s’aǀĠƌeƌ iŶtĠƌessaŶte pouƌ la 
gestioŶ des espaĐes iŶteƌ-paƌtiĐulaiƌes. Cet ĠĐhaŶtilloŶ seŵďle offƌiƌ uŶe plus gƌaŶde deŶsitĠ 
ŵassiƋue due à la ĐƌoissaŶĐe liŵitĠe des paƌtiĐules et à uŶe plus faiďle poƌositĠ iŶteƌŶe. 
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Figuƌe ϯ.Ϯϴ : EǀolutioŶ de la gƌaŶuloŵĠtƌie de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de NďϮOϱ. 

 

Taďleauǆ ϯ.ϭϮ : EǀolutioŶ du ǀoluŵe et du diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues 
de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de NďϮOϱ. 

 Voluŵe ;%Ϳ Tauǆ 
d’aĐĐƌoisseŵeŶt ;%Ϳ 

Diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ 
;µŵͿ 

NoŶ-ĐǇĐlĠ Ϯϴ - - 
Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles ϱϳ.Ϭ ϭϬϯ.ϲ ϭϯ.Ϯ 
Apƌğs ϱϬ ĐǇĐles ϰϱ.ϯ ϲϭ.ϴ ϭϭ.ϱ 
Apƌğs ϭϬϬ ĐǇĐles ϰϵ.ϯ ϳϲ.ϭ ϭϯ.Ϯ 

 

La ŵoƌphologie de la poudƌe a ĠtĠ ĠtudiĠe eŶ ŵiĐƌosĐope ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage. 
Les figuƌes ϯ.Ϯϵa et ϯ.Ϯϵď pƌĠseŶteŶt la poudƌe apƌğs le ďƌoǇage. La taille des paƌtiĐules est 
paƌtagĠe eŶtƌe deuǆ iŶteƌǀalles, l’uŶ de ϯϬ Ŷŵ à ϭ µŵ et l’autƌe de ϭ µŵ à ϮϬϬ µŵ. A foƌt 
gƌossisseŵeŶt, oŶ peut ĐoŶstateƌ des aƌƌġtes ƌeĐtiligŶes et ĐeƌtaiŶes paƌtiĐules possğdeŶt 
uŶe gĠoŵĠtƌie pǇƌaŵidale. Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ, les paƌtiĐules ŵoŶtƌeŶt uŶe foƌte 
ƌeĐƌistallisatioŶ fig. ϯ.ϯϬa et ϯ.ϯϬď. OŶ oďseƌǀe ĠgaleŵeŶt l'appaƌitioŶ du phĠŶoŵğŶe de 
ĐoalesĐeŶĐe Ƌui est la ƌaisoŶ pƌiŶĐipale du foƌt tauǆ d'aĐĐƌoisseŵeŶt des paƌtiĐules, ƋuaŶtifiĠ 
paƌ les ŵesuƌes de gƌaŶuloŵĠtƌie. EŶtƌe le ϭϬğŵe et le ϱϬğŵe ĐǇĐle, ŵalgƌĠ la diŵiŶutioŶ du 
ǀoluŵe de paƌtiĐules Đoŵpƌises eŶtƌe ϭ µŵ et ϭϬϬ µŵ, la ŵoƌphologie de la poudƌe seŵďle 
suďiƌ des tƌaŶsfoƌŵatioŶs assez ĐoŶsĠƋueŶtes. Suƌ les figuƌes ϯ.ϯϭa et ϯ.ϯϭď oŶ peut ǀoiƌ 
Ƌue la foƌŵe des paƌtiĐules est deǀeŶue fƌaĐtale aǀeĐ la pƌĠseŶĐe d’uŶe poƌositĠ ŶaissaŶte. 
OŶ ĐoŶstate la dispaƌitioŶ des paƌtiĐules de gƌaŶde taille aǀeĐ des gĠoŵĠtƌies polǇĠdƌiƋues 
Ƌui ĠtaieŶt eŶĐoƌe ǀisiďles apƌğs le diǆiğŵe ĐǇĐle. Ce phĠŶoŵğŶe ĐoïŶĐide aǀeĐ la diŵiŶutioŶ 
de la liŵite supĠƌieuƌe des diaŵğtƌes, Ƌui est de l’oƌdƌe de ϮϬϬ µŵ ;ǀoiƌ figuƌe ϯ.ϮϴͿ. La taille 
ŵaǆiŵale des paƌtiĐules ĠtaŶt ϭϬϬ µŵ, oŶ peut eŶ dĠduiƌe Ƌue les plus gƌosses oŶt suďi à la 
fois uŶ phĠŶoŵğŶe de dĠĐƌĠpitatioŶ et de ĐoalesĐeŶĐe, pouƌ aďoutiƌ auǆ aggloŵĠƌats 
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oďseƌǀĠs ;fig. ϯ.ϯϭaͿ. Au ϭϬϬğŵe ĐǇĐle, l’ĠǀolutioŶ seŵďle ĐoŶtiŶueƌ. Suƌ les iŵages ϯ.ϯϭĐ et 
ϯ.ϯϭd oŶ oďseƌǀe la ŵġŵe foƌŵe de paƌtiĐules Ƌue pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% 
de Ti-V-Cƌ au ϭϬϬğŵe ĐǇĐle. NĠaŶŵoiŶs, la poƌositĠ et la taille ŵaǆiŵale des paƌtiĐules 
seŵďleŶt ŵoiŶdƌes.  

  
;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϭϬ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.Ϯϵ : HǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de NďϮOϱ apƌğs ďƌoǇage. 

 

  
;aͿ ǆ ϭ ϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϭϬ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.ϯϬ: HǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de NďϮOϱ apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 

 

  
;aͿ ǆ ϭϬϬϬ ;ďͿ ǆ ϭϬ ϬϬϬ 
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;ĐͿ ǆ ϭϬϬϬ ;dͿ ǆ ϭϬ ϬϬϬ 

Figuƌe ϯ.ϯϭ : HǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% de NďϮOϱ : ;aͿ et ;ďͿ apƌğs ϱϬ ĐǇĐles; ;ĐͿ et ;dͿ 
apƌğs ϭϬϬ ĐǇĐles. 

 

OŶ a effeĐtuĠ des tests de diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X uŶiƋueŵeŶt suƌ uŶ ĠĐhaŶtilloŶ 
apƌğs ϭ ĐǇĐle d’hǇdƌuƌatioŶ. Les ƌĠsultats soŶt pƌĠseŶtĠs daŶs le taďleau ϯ.ϭϯ. Coŵŵe pouƌ 
toutes les autƌes ĐoŵpositioŶs, la phase ɶ-MgHϮŶ’est plus pƌĠseŶte à l’issue du pƌeŵieƌ 
ĐǇĐle. La taille des Đƌistallites, estiŵĠe à ϴϰ Ŷŵ, est du ŵġŵe oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ Ƌue Đelle 
des autƌes ĐoŵpositioŶs. 

 

Taďleau ϯ.ϭϯ : PƌopoƌtioŶ des diffĠƌeŶtes phases pƌĠseŶtes et taille des Đƌistallites de la 
phase β-MgHϮapƌğs ϭ ĐǇĐle deshǇdƌuƌatioŶ/hǇdƌuƌatioŶ, pouƌ la ĐoŵpositioŶ MgHϮ+ϰ% ŵ. 
de NďϮOϱ 

CǇĐle β-MgHϮ;%Ϳ Mg ;%Ϳ ɶ-MgHϮ;%Ϳ Đƌistallites ;ŶŵͿ 
Ϭ - - - - 
ϭ ϴϳ.ϳϲ ϭϮ.Ϯϰ Ϭ ϴϰ 

 

 Les ĐhaŶgeŵeŶts ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ ĠǀoƋuĠs pƌĠĐĠdeŵŵeŶt oŶt pƌoďaďleŵeŶt uŶe 
iŶflueŶĐe suƌ les ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ du ŵatĠƌiau. Suƌ la figuƌe ϯ.ϯϮ soŶt tƌaĐĠes les 
ǀitesses de ƌĠaĐtioŶ pouƌ les ĐǇĐles ϭ, ϭϬ, ϱϬ et ϭϬϬ. La pƌeŵiğƌe aďsoƌptioŶ est de loiŶ Đelle 
Ƌui ŵoŶtƌe la ĐiŶĠtiƋue la plus ƌapide et la ĐapaĐitĠ de stoĐkage la plus ĠleǀĠe. Coŵŵe pouƌ 
les autƌes ĐoŵpositioŶs aǀeĐ additifs, le ϭϬğŵe ĐǇĐle pƌĠseŶte uŶe foƌte dĠgƌadatioŶ des 
peƌfoƌŵaŶĐes. La ĐapaĐitĠ de stoĐkage a diŵiŶuĠ de ŵaŶiğƌe dƌastiƋue. Ce phĠŶoŵğŶe 
appaƌait au ŵġŵe stade Ƌue l’aĐĐƌoisseŵeŶt sigŶifiĐatif des paƌtiĐules de diŵeŶsioŶs 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues et la ƌeĐƌistallisatioŶ des suƌfaĐes ƌĠǀĠlĠs paƌ les tests de gƌaŶuloŵĠtƌie et la 
ŵiĐƌosĐopie. Au ϱϬğŵeĐǇĐle, oŶ ĐoŶstate uŶe ƌĠduĐtioŶ de la ǀitesse de ƌĠaĐtioŶ, aǀeĐ 
ŶĠaŶŵoiŶs uŶe augŵeŶtatioŶ de la ĐapaĐitĠ de stoĐkage Ƌui ƌattƌape la Đouƌďe iŶitiale eŶ fiŶ 
de ƌĠaĐtioŶ. La pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules de gƌaŶde taille Ƌui a diŵiŶuĠ seŶsiďleŵeŶt ;ǀoiƌ 
taď. ϯ.ϭϮͿ et la ŵoƌphologie des paƌtiĐules ŶouǀelleŵeŶt foƌŵĠes paƌseŵĠes de poƌes, 
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faǀoƌiseŶt la diffusioŶ du gaz. AiŶsi oŶ ƌetƌouǀe le ŵġŵe pƌoĐessus Ƌue pouƌ le ϱϬğŵe et le 
ϭϬϬğŵe ĐǇĐle de la poudƌe aǀeĐ ϴ% de Ti-V-Cƌ et le ϭϬϬğŵe ĐǇĐle de la poudƌe aǀeĐ ϴ% de 
ǀaŶadiuŵ. EŶ ĠǀoluaŶt paƌ l’iŶteƌŵĠdiaiƌe de la ƌeĐƌistallisatioŶ et du fƌittage, les 
asseŵďlages de paƌtiĐules deǀieŶŶeŶt des ŵatƌiĐes poƌeuses Ƌui peƌŵetteŶt auǆ ŵatĠƌiauǆ 
de ƌetƌouǀeƌ leuƌs peƌfoƌŵaŶĐes iŶitiales. Le ϭϬϬğŵe ĐǇĐle pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ 
ϰ% de NďϮOϱ ĐoïŶĐide aǀeĐ uŶe lĠgğƌe augŵeŶtatioŶ du ǀoluŵe des paƌtiĐules de plus de ϭ 
µŵ Ƌui seŵďle affeĐteƌ la ǀitesse de ƌĠaĐtioŶ eŶ la ƌaleŶtissaŶt. Suƌ la figuƌe ϯ.ϯϯ soŶt 
pƌĠseŶtĠs les ĐiŶĠtiƋues de ƌĠaĐtioŶ d’aďsoƌptioŶ pouƌ le ϭieƌ , ϭϬiğŵe ,ϱϬiğŵe et ϭϬϬiğŵe ĐǇĐle, 
à l’aide de la loi de ŶuĐlĠatioŶ ĐƌoissaŶĐe – lŶ;ϭ-αͿ. Cette loi seŵďle adaptĠe pouƌ 
l’aďsoƌptioŶ ϭ, ϱϬ et ϭϬϬ jusƋu’à ϴϬ % de la ƌĠaĐtioŶ. DaŶs le Đas du ϭϬiğŵe ĐǇĐle, oŶ ĐoŶstate 
uŶ ĐhaŶgeŵeŶt de loi à paƌtiƌ de ϳϬ % de la ƌĠaĐtioŶ. 

 

Figuƌe ϯ.ϯϮ : CiŶĠtiƋues d’aďsoƌptioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de NďϮOϱ. 

 

Figuƌe ϯ.ϯϯ : Lois de ĐiŶĠtiƋue eŶ ;-lŶ;ϭ-αͿͿϭ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ% ŵ. de 
NďϮOϱ. 
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͵.Ͷ.  Comparaison de la croissance des particules. )nfluence de la 
température. 

 

 DaŶs le ďut de ĐoŵpƌeŶdƌe les faĐteuƌs iŶflueŶçaŶt la ĐƌoissaŶĐe et la ƌeĐƌistallisatioŶ 
des paƌtiĐules, des ƌeĐuits à ϯϭϬ°C oŶt ĠtĠ pƌatiƋuĠs duƌaŶt uŶe pĠƌiode de ϴϬ heuƌes, Đette 
duƌĠe ĐoƌƌespoŶdaŶt au teŵps ŶĠĐessaiƌe à effeĐtueƌ ϱϬ ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ daŶs Ŷotƌe 
appaƌeil de Sieǀeƌt. Le Đhoiǆ de la poudƌe a ĠtĠ poƌtĠ suƌ la ĐoŵpositioŶ ĐoŶteŶaŶt ϴ % de Ti-
V-Cƌ eŶ ƌaisoŶ de l'ĠǀolutioŶ ƌapide da sa gƌaŶuloŵĠtƌie ǀeƌs uŶe distƌiďutioŶ ŵoŶodispeƌse 
;ǀoiƌ ϯ.ϭͿ. Deuǆ ĠĐhaŶtilloŶs de Đette ŵġŵe ĐoŵpositioŶ oŶt ĠtĠ tƌaitĠs à ϯϭϬ°C, le pƌeŵieƌ 
sous ǀide pƌiŵaiƌe et le deuǆiğŵe sous uŶe pƌessioŶ d’hǇdƌogğŶe de ϭϬ ďaƌs. Les 
gƌaŶuloŵĠtƌies ŵesuƌĠes apƌğs tƌaiteŵeŶt soŶt pƌĠseŶtĠes suƌ la figuƌe ϯ.ϯϰ. La poudƌe 
aǇaŶt suďi le tƌaiteŵeŶt theƌŵiƋue sous ǀide ĐoŶseƌǀe le ŵġŵe ǀoluŵe de ŶaŶopaƌtiĐules 
Ƌu'à l'Ġtat iŶitial apƌğs ďƌoǇage, soit eŶǀiƌoŶ ϳϲ% ;ǀoiƌ taď.ϯ.ϭϰ.Ϳ. OŶ ƌeŵaƌƋue ŶĠaŶŵoiŶs 
uŶ affiŶeŵeŶt de l’iŶteƌǀalle de distƌiďutioŶ des ŶaŶopaƌtiĐules, passaŶt de Ϭ.Ϭϰ - ϭ µŵ 
aǀaŶt tƌaiteŵeŶt, à Ϭ.Ϭϲ-Ϭ.ϲ µŵ apƌğs tƌaiteŵeŶt. CeĐi est dû au fait Ƌue le ŵatĠƌiau a 
dĠsoƌďĠ l’hǇdƌogğŶe au Đouƌs du tƌaiteŵeŶt sous ǀide et Ƌue la tƌaŶsfoƌŵatioŶ de MgHϮ ǀeƌs 
Mg s'aĐĐoŵpagŶe d'uŶe ƌĠduĐtioŶ du ǀoluŵe de la ŵaille. Le deuǆiğŵe ĠĐhaŶtilloŶ, tƌaitĠ à 
uŶe pƌessioŶ de ϭϬ ďaƌs, ŵoŶtƌe toujouƌs uŶe ƌĠpaƌtitioŶ ďiŵodale pƌoĐhe de la 
gƌaŶuloŵĠtƌie iŶitiale, ŵais le ǀoluŵe de ŵiĐƌopaƌtiĐules a augŵeŶtĠ de Ϯϰ à ϯϴ %. Cette 
augŵeŶtatioŶ pouƌƌait pƌoďaďleŵeŶt pƌoǀeŶiƌ eŶ paƌtie de l’hǇdƌuƌatioŶ de paƌtiĐules de 
Mg ƌĠsiduel ou de Đelles de l’additif. Toutefois, Đette ĠǀolutioŶ ƌeste tƌğs faiďle au ƌegaƌd de 
Đelle oďseƌǀĠe apƌğs ϱϬ ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ, et la ĐoŵpaƌaisoŶ de la gƌaŶuloŵĠtƌie des lots 
aǇaŶt ĠtĠ tƌaitĠs theƌŵiƋueŵeŶt aǀeĐ la poudƌe ĐǇĐlĠe ϱϬ fois duƌaŶt ϴϬh dĠŵoŶtƌe 
ĐlaiƌeŵeŶt Ƌue la teŵpĠƌatuƌe Ŷ’est pas le "ŵoteuƌ" des tƌaŶsfoƌŵatioŶs oďseƌǀĠes loƌs des 
ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ et Ƌue l’aggloŵĠƌatioŶ des paƌtiĐules est diƌeĐteŵeŶt ĐoƌƌĠlĠe à uŶ 
ŵĠĐaŶisŵe de ƌeĐƌistallisatioŶ dǇŶaŵiƋue se pƌoduisaŶt au Đouƌs des ƌĠaĐtioŶs 
d'hǇdƌuƌatioŶ et/ou de dĠshǇdƌuƌatioŶ. 

 Le taďleau ϯ.ϭϱ ƌĠĐapitule les pƌopoƌtioŶs ǀoluŵiƋues oĐĐupĠes paƌ les paƌtiĐules 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues pouƌ toutes les ĐoŵpositioŶs apƌğs le ϭϬğŵe ĐǇĐle, aiŶsi Ƌue l’aĐĐƌoisseŵeŶt 
paƌ ƌappoƌt auǆ poudƌes ŶoŶ ĐǇĐlĠes. Tous les ĠĐhaŶtilloŶs oŶt ǀu augŵeŶteƌ la paƌt des 
paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues daŶs leuƌ ǀoluŵe. L’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ a la plus gƌaŶde 
pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues aiŶsi Ƌue le plus foƌt tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt apƌğs ϭϬ 
ĐǇĐles. D’uŶ autƌe ĐotĠ la ƌeĐƌistallisatioŶ et la ĐoalesĐeŶĐe des paƌtiĐules est plus pƌoŶoŶĐĠe 
loƌsƋu’oŶ augŵeŶte la ƋuaŶtitĠ d’additif, Ƌuel Ƌu’il soit ;ǀaŶadiuŵ ou Ti-V-CƌͿ. La plus 
gƌaŶde ƋuaŶtitĠ de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues oďseƌǀĠe pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ 
pouƌƌait s’eǆpliƋueƌ aǀeĐ le fait Ƌu’eŶ pƌĠseŶĐe d’additifs, les joiŶts de gƌaiŶs soŶt piĠgĠs paƌ 
les paƌtiĐules fiŶes d’additifs, dispeƌsĠes à la suƌfaĐe des gƌaiŶs de MgHϮ ;piĠgeage )eŶeƌ, 
[ϭϮ]Ϳ. EŶ thĠoƌie le piĠgeage de tǇpe )eŶeƌ est d’autaŶt plus iŵpoƌtaŶt Ƌue la deŶsitĠ de 
paƌtiĐules d’additifs est plus ĠleǀĠe. DaŶs le Đas de Ŷos ŵatĠƌiauǆ, oŶ ĐoŶstate au ĐoŶtƌaiƌe 
uŶe plus gƌaŶde ĐƌoissaŶĐe loƌsƋue la ƋuaŶtitĠ d’additif est douďlĠe. OŶ passe de ϮϬ à ϱϮ% 
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pouƌ le ǀaŶadiuŵ et de ϯϭ à ϭϬϳ.ϴ % pouƌ le Ti-V-Cƌ. CepeŶdaŶt, il est iŵpoƌtaŶt de Ŷoteƌ 
Ƌue le phĠŶoŵğŶe de ƌeĐƌistallisatioŶ et de ĐoalesĐeŶĐe est plus ƌapide aǀeĐ le Ti-V-Cƌ 
Ƌu’aǀeĐ le ǀaŶadiuŵ. Cette diffĠƌeŶĐe peut ġtƌe attƌiďuĠe auǆ pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues de 
l’alliage Ti-V-Cƌ, doŶt la duƌetĠ est supĠƌieuƌe à Đelle du ǀaŶadiuŵ [ϲ], [ϯ]. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe, 
duƌaŶt le ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue, les paƌtiĐules de Ti-V-Cƌ- plus aďƌasiǀes Ƌue Đelles de 
ǀaŶadiuŵ - pouƌƌaieŶt iŶduiƌe uŶe deŶsitĠ de dĠfauts stƌuĐtuƌauǆ et ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ plus 
ĠleǀĠe au seiŶ du ŵatĠƌiau, et faǀoƌiseƌ aiŶsi la ƌeĐƌistallisatioŶ dǇŶaŵiƋue des paƌtiĐules 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. AiŶsi, loƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ, deuǆ 
phĠŶoŵğŶes eŶtƌeŶt eŶ ĐoŵpĠtitioŶ : le ŵĠĐaŶisŵe de piĠgeage des joiŶts de gƌaiŶs paƌ les 
paƌtiĐules d’additif, et la ƌeĐƌistallisatioŶ dǇŶaŵiƋue faǀoƌisĠe paƌ uŶe foƌte deŶsitĠ de 
dĠfauts, Đes deuǆ phĠŶoŵğŶes ĠtaŶt aŵplifiĠs paƌ l’augŵeŶtatioŶ de la pƌopoƌtioŶ d’additif.  

 

 

Figuƌe ϯ.ϯϰ: GƌaŶuloŵĠtƌie de MgHϮ + ϴ % de Ti-V-Cƌ à l’issue du ďƌoǇage, apƌğs ϱϬ ĐǇĐles, 
apƌğs ϴϬh de tƌaiteŵeŶt theƌŵiƋue à ϯϬϬ°C sous ǀide dǇŶaŵiƋue  et apƌğs ϴϬh de 

tƌaiteŵeŶt theƌŵiƋue à ϯϬϬ°C sous ϭϬ ďaƌs d'hǇdƌogğŶe 

 

Taďle ϯ.ϭϰ : PouƌĐeŶtages ǀoluŵiƋues de ŶaŶopaƌtiĐules pouƌ la poudƌe ĐoŶteŶaŶt ϴ % de 
Ti-V-Cƌ eŶ foŶĐtioŶ des ĐǇĐles et du tƌaiteŵeŶt theƌŵiƋue. 

 Apƌğs ďƌoǇage Apƌğs ϱϬ ĐǇĐles 
;ϴϬhͿ 

ϴϬh à ϯϬϬ°C 
sous ǀide 

ϴϬh à ϯϬϬ°C 
ϭϬ ďaƌs 

Voluŵe ;%Ϳ ϳϲ.Ϯ Ϭ.Ϭ ϳϲ.ϴ ϲϮ.Ϯ 
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Taďleau ϯ.ϭϱ : CoŵpaƌaisoŶ du pouƌĐeŶtage ǀoluŵiƋue de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues pouƌ 
les diffĠƌeŶtes ĐoŵpositioŶs apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 

Additif SaŶs ϰ % V ϴ %  V ϰ % Ti-V-Cƌ ϴ % Ti-V-Cƌ ϰ % NďϮOϱ 
Voluŵe ;%Ϳ ϱϲ.ϵ ϰϮ.Ϯ ϰϵ.ϴ ϯϲ.ϵ ϰϳ.ϴ ϱϳ.Ϭ 
AĐĐƌoisseŵeŶt ;%Ϳ ϴϵ.ϳϬ ϮϬ.ϲ ϱϮ.Ϯ ϯϭ.ϴ ϭϬϳ.ϴ ϭϬϯ.ϲ 
 Le phĠŶoŵğŶe de ĐoalesĐeŶĐe/fƌittage, oďseƌǀĠ pouƌ les diffĠƌeŶtes poudƌes 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ/ŵagŶĠsiuŵ Ŷ’a, à Ŷotƌe ĐoŶŶaissaŶĐe, jaŵais ĠtĠ ƌepoƌtĠ 
aupaƌaǀaŶt à des teŵpĠƌatuƌes aussi ďasses Ƌue Đelles des ƌĠaĐtioŶs d’aďsoƌptioŶ ou 
dĠsoƌptioŶ. NĠaŶŵoiŶs, il Ŷe deǀƌait pas ġtƌe aďoƌdĠ uŶiƋueŵeŶt sous le pƌisŵe de la 
theƌŵiƋue. SeloŶ la thĠoƌie du fƌittage [ϭϯ], la pƌessioŶ à l’iŶtĠƌieuƌ d’uŶ solide est ƌĠgie paƌ 
la loi de LaplaĐe : 

௜ܲ = ஶܲ + ଶఊೞ೒௥       ;ϱͿ 

où Ȗsg est la teŶsioŶ supeƌfiĐielle solide-gaz, Pi pƌessioŶ à l’iŶtĠƌieuƌ du gƌaiŶ, ஶܲ la pƌessioŶ 
de ǀapeuƌ et ƌ le ƌaǇoŶ du gƌaiŶ. AiŶsi plus la taille du gƌaiŶ est petite, plus les foƌĐes de 
ĐoŵpƌessioŶ soŶt ĠleǀĠes. D’apƌğs les hǇpothğses Đe soŶt les ĐoŶtƌaiŶtes Ƌui soŶt à l’oƌigiŶe 
du dĠplaĐeŵeŶt de ŵatiğƌe daŶs uŶ ĐoŵpaĐt gƌaŶulaiƌe et la diffusioŶ de la ŵatiğƌe 
ĐoŶtƌôle la ĐƌoissaŶĐe des poŶts eŶtƌe les paƌtiĐules. La deŶsitĠ du fluǆ de ŵatiğƌe j 
aliŵeŶtaŶt le poŶt peut s’eǆpƌiŵeƌ eŶ foŶĐtioŶ du gƌadieŶt de la ĐoŶtƌaiŶte ŵĠĐaŶiƋue σ 
eŶtƌe les diffĠƌeŶtes paƌties du sǇstğŵe [ϭϰ], [ϭϱ], [ϭϲ] :  ݆ = − ஽ோ்  ሻ       ;ϲͿߪሺ݀ܽݎ݃

OŶ ƌeŵaƌƋue Ƌue le gƌadieŶt ĠtaŶt uŶe diffĠƌeŶĐe diǀisĠe paƌ uŶe loŶgueuƌ, il augŵeŶte si 
les distaŶĐes daŶs le sǇstğŵe soŶt faiďles. L’iŶteŶsitĠ de la ĐoŶtƌaiŶte s’aĐĐeŶtue loƌsƋue la 
taille des paƌtiĐules dĠĐƌoit. OŶ peut eŶ dĠduiƌe Ƌue le fluǆ seƌa plus ĐoŶsĠƋueŶt si les gƌaiŶs 
soŶt plus petits. Plusieuƌs Ġtudes eǆpĠƌiŵeŶtales oŶt dĠjà souligŶĠ l’iŵpoƌtaŶĐe de la 
gƌaŶuloŵĠtƌie de la poudƌe ĐoŵpaĐtĠe pouƌ l’ĠǀolutioŶ ŵiĐƌostƌuĐtuƌale et le fƌittage [ϭϳ], 
[ϭϴ]. Les tailles ŶaŶoŵĠtƌiƋues des paƌtiĐules et la ŶaŶostƌuĐtuƌatioŶ soŶt faǀoƌaďles auǆ 
phĠŶoŵğŶes de ĐƌoissaŶĐe. DaŶs le Đas de Ŷos ĠĐhaŶtilloŶs, la gƌaŶde pƌopoƌtioŶ de 
ŶaŶopaƌtiĐules ĐoŶstituĠes de Đƌistallites ŶaŶoŵĠtƌiƋues est uŶ faĐteuƌ de pƌeŵieƌ oƌdƌe 
pouƌ le fƌittage et la foƌŵatioŶ d’aggloŵĠƌats Ƌue l’oŶ oďseƌǀe. L’eǆpaŶsioŶ ǀoluŵiƋue 
iŵpoƌtaŶte Ƌue le ŵatĠƌiau suďit loƌs de la tƌaŶsfoƌŵatioŶ ĐƌistallogƌaphiƋue eŶtƌe Mg et 
MgHϮ duƌaŶt la ƌĠaĐtioŶ d’aďsoƌptioŶ peut pƌoǀoƋueƌ des ĐoŶtƌaiŶtes loĐales eŶtƌe des 
aggloŵĠƌats de paƌtiĐules. Les Ġtudes ŵeŶĠes suƌ des ĐouĐhes ŵiŶĐes d’hǇdƌuƌe ƌĠǀğleŶt 
des ĐoŶtƌaiŶtes eŶtƌe l’hǇdƌuƌe et le suďstƌat de l’oƌdƌe plusieuƌs ĐeŶtaiŶes de MPa, ǀoiƌe 
des GPa [ϭϵ]. A l’iŶtĠƌieuƌ d’uŶ ǀoluŵe ĠlĠŵeŶtaiƌe de l’ĠĐhaŶtilloŶ de poudƌe ĐoŵpaĐtĠe, 
les liaisoŶs ŵĠĐaŶiƋues eŶtƌe les paƌtiĐules Ŷe soŶt pas Đoŵpaƌaďles à Đelles d’uŶe ĐouĐhe 
ŵiŶĐe suƌ uŶ suďstƌat. NĠaŶŵoiŶs, les effoƌts liĠs à l’eǆpaŶsioŶ et à la liŵitatioŶ des degƌĠs 
de liďeƌtĠ Ŷe soŶt pas ŶĠgligeaďles.  



ϵϱ 
 

͵.ͷ.  Evolution de la transition de phase Mg(ʹ/Mg 
 

 Loƌs de la pƌeŵiğƌe dĠsoƌptioŶ de l’hǇdƌogğŶe de Ŷos ŵatĠƌiauǆ, plusieuƌs faĐteuƌs 
ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ, stƌuĐtuƌauǆ ou ĐatalǇtiƋues peuǀeŶt joueƌ uŶ ƌôle iŵpoƌtaŶt. De plus, aǀeĐ 
le Ŷoŵďƌe de ĐǇĐles, l’iŵpaĐt de Đes diffĠƌeŶts faĐteuƌs peut Ġǀolueƌ. DaŶs le ďut d’ideŶtifieƌ 
la ĐoŶtƌiďutioŶ des diffĠƌeŶts « aĐteuƌs » de la ƌĠaĐtioŶ, oŶ a ĠtudiĠ ĐhaƋue lot de poudƌe 
paƌ AŶalǇse TheƌŵiƋue DiffĠƌeŶtielle ;DSCͿ ĐouplĠe à uŶe AŶalǇse TheƌŵiƋue GƌaǀiŵĠtƌiƋue 
;ATGͿ, à l’eǆĐeptioŶ de Đelle ĐoŶteŶaŶt du NďϮOϱ.  

 Suƌ la figuƌe ϯ.ϯϱ oŶ peut ǀoiƌ les ƌĠsultats oďteŶus pouƌ la poudƌe ĐoŶteŶaŶt ϴ ŵ. % 
de ǀaŶadiuŵ. Les Đouƌďes ŵesuƌĠes apƌğs ďƌoǇage et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles soŶt ĐoŵpaƌĠes afiŶ 
de suiǀƌe l’ĠǀolutioŶ de leuƌ ĐoŵpoƌteŵeŶt. Le pƌeŵieƌ piĐ de faiďle iŶteŶsitĠ oďseƌǀĠ à ϳϬ 
°C suƌ la Đouƌďe apƌğs ďƌoǇage ĐoƌƌespoŶd pƌoďaďleŵeŶt à la dĠsoƌptioŶ de l'hǇdƌogğŶe de 
l'additif de ǀaŶadiuŵ: VHϮ se tƌaŶsfoƌŵe eŶ V. La peƌte de ŵasse oďseƌǀĠe à paƌtiƌ de ϮϬϬ°C 
et de ŵaŶiğƌe plus pƌoŶoŶĐĠe eŶtƌe ϯϬϬ°C et ϯϱϬ°C, Ŷ’est pas ĐoƌƌĠlĠe à uŶe tƌaŶsitioŶ 
theƌŵodǇŶaŵiƋue. Nous l'attƌiďuoŶs à la dĠsoƌptioŶ de l'hǇdƌogğŶe piĠgĠ daŶs les dĠfauts 
stƌuĐtuƌauǆ ou ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ gĠŶĠƌĠs loƌs du ďƌoǇage. Autouƌ de ϯϳϱ°C uŶe tƌaŶsitioŶ de 
phase se pƌoduit, saŶs ġtƌe liĠe à uŶ dĠgageŵeŶt d’uŶe ƋuaŶtitĠ de gaz ĐoŶsĠƋueŶte. DĠjà 
oďseƌǀĠe eŶ DSC eŶ pƌĠseŶĐe de la phase ɶ-MgHϮ, elle a ĠtĠ assoĐiĠe à la tƌaŶsitioŶ de la 
phase ɶ-MgHϮ ǀeƌs la phase β-MgHϮ[ϮϬ-ϮϮ]. A paƌtiƌ de ϰϱϬ°C, uŶe seĐoŶde tƌaŶsitioŶ 
eŶdotheƌŵiƋue appaƌaît, Đette fois ĐoŶĐoŵitaŶte à uŶe peƌte de ŵasse iŵpoƌtaŶte et 
assoĐiĠe à la dĠsoƌptioŶ de la phase β-MgHϮ. Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ, la deŶsitĠ de 
dĠfauts stƌuĐtuƌauǆ ĠtaŶt ďieŶ plus faiďle, et la phase ɶ-MgHϮ Ŷ’ĠtaŶt plus pƌĠseŶte au delà 
du ϭeƌ ĐǇĐle, auĐuŶe peƌte de ŵasse Ŷ’est oďseƌǀĠe aǀaŶt ϰϬϬ°C. UŶe tƌaŶsitioŶ uŶiƋue est 
oďseƌǀĠe à paƌtiƌ de ϰϭϬ°C. Cette tƌaŶsitioŶ ĐoïŶĐide aǀeĐ la peƌte de ŵasse et ĐoƌƌespoŶd à 
la dĠsoƌptioŶ de la phase β-MgHϮ, Ƌui dĠďute aiŶsi à uŶe teŵpĠƌatuƌe iŶfĠƌieuƌe à Đelle du 
ϭieƌ  ĐǇĐle.  

 

Figuƌe ϯ.ϯϱ : Couƌďes de DSC ;tƌaits ĐoŶtiŶusͿ et d'ATG ;tƌaits poiŶtillĠsͿ ŵesuƌĠes eŶ 
dĠsoƌptioŶ pouƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŶteŶaŶt ϴ ŵ. % de ǀaŶadiuŵ : eŶ ǀeƌt apƌğs ďƌoǇage, eŶ ƌose 

apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 
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La figuƌe ϯ.ϯϲ Đoŵpaƌe les ƌĠsultats de l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϰ % ŵ. de Ti-V-Cƌ apƌğs 
ďƌoǇage et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. Autouƌ de ϳϬ-ϳϱ°C oŶ ĐoŶstate uŶe tƌaŶsitioŶ de faiďle iŶteŶsitĠ, 
pƌoďaďleŵeŶt assoĐiĠe à la dĠshǇdƌuƌatioŶ de l’additif. Apƌğs ϮϬϬ°C, la phase ɶ-MgHϮ  
ĐoŵŵeŶĐe à dĠsoƌďĠ l’hǇdƌogğŶe. A ϰϭϬ°C la poudƌe Ƌui a ĠtĠ hǇdƌuƌĠe ϭϬ fois ĐoŵŵeŶĐe à 
liďĠƌeƌ l’hǇdƌogğŶe.  

 EŶ augŵeŶtaŶt la ƋuaŶtitĠ d’additif de ϰ ŵ. % à ϴ ŵ. % de Ti-V-Cƌ oŶ peut ǀoiƌ suƌ la 
figuƌe ϯ.ϯϳ Ƌue la tƌaŶsitioŶ de phase de l’additif hǇdƌuƌĠ deǀieŶt plus ǀisiďle. AiŶsi à ϳϱ°C 
l’hǇdƌuƌe de ǀaŶadiuŵ se tƌaŶsfoƌŵe eŶ ǀaŶadiuŵ et HϮ, et à ϭϳϱ°C oŶ peut supposeƌ Ƌue 
Đ’est l’hǇdƌuƌe de l'alliage Ti-V-Cƌ Ƌui dĠsoƌďe l’hǇdƌogğŶe. IĐi aussi oŶ ǀoit Ƌue l’hǇdƌogğŶe 
Ƌuitte d’aďoƌd les dĠfauts stƌuĐtuƌauǆ et ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ iŶduits loƌs du ďƌoǇage et au-delà 
de ϰϱϬ°C suƌǀieŶt la tƌaŶsfoƌŵatioŶ de β-MgHϮ ǀeƌs Mg + HϮ. La dĠsoƌptioŶ pouƌ 
l’ĠĐhaŶtilloŶ aǇaŶt ĠtĠ hǇdƌuƌĠ/dĠshǇdƌuƌĠ ϭϬ fois ĐoƌƌespoŶd au piĐ de teŵpĠƌatuƌe situĠ 
autouƌ de ϰϮϱ°C.  

 

Figuƌe ϯ.ϯϲ : Couƌďes de DSC ;tƌaits ĐoŶtiŶusͿ et d'ATG ;tƌaits poiŶtillĠsͿ ŵesuƌĠes eŶ 
dĠsoƌptioŶ pouƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŶteŶaŶt ϰ ŵ. % de Ti-V-Cƌ : eŶ ǀeƌt – apƌğs ďƌoǇage, eŶ ƌose - 

apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 
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Figuƌe ϯ.ϯϳ : Couƌďes de DSC ;tƌaits ĐoŶtiŶusͿ et d'ATG ;tƌaits poiŶtillĠsͿ ŵesuƌĠes eŶ 
dĠsoƌptioŶ pouƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŶteŶaŶt ϴ ŵ. % de Ti-V-Cƌ : eŶ ƌose apƌğs ďƌoǇage, eŶ Ŷoiƌ 

apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. 

 

 Si oŶ Đoŵpaƌe uŶe de Ŷos poudƌes apƌğs ďƌoǇage aǀeĐ uŶ ĠĐhaŶtilloŶ de ŵagŶĠsiuŵ 
ĠlaďoƌĠ paƌ dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue sĠǀğƌe ;ECAP, EƋual ChaŶŶel AŶgulaƌ PƌoĐessiŶgͿ et 
eŶsuite hǇdƌuƌĠ, oŶ ĐoŶstate des siŵilitudes daŶs le ĐoŵpoƌteŵeŶt, pƌoǀoƋuĠes paƌ les 
dĠfauts Ƌui oŶt ĠtĠ iŶduits. Suƌ la figuƌe ϯ.ϯϴ oŶ peut ǀoiƌ Ƌue pouƌ les deuǆ ŵatĠƌiauǆ, la 
peƌte de ŵasse ĐoŵŵeŶĐe aǀaŶt la teŵpĠƌatuƌe de dĠsoƌptioŶ de la phase β. Pouƌ 
l'ĠĐhaŶtilloŶ ĠlaďoƌĠ paƌ ECAP, la peƌte de ŵasse ĐoŵŵeŶĐe à paƌtiƌ de ϭϬϬ°C aǀeĐ uŶe 
aĐĐĠlĠƌatioŶ à ϯϱϬ°C. Cette dǇŶaŵiƋue de la dĠsoƌptioŶ peut ġtƌe eǆpliƋuĠe paƌ la deŶsitĠ 
assez ĠleǀĠe de ŵaĐles ou d'autƌes dĠfauts au seiŶ des paƌtiĐules, Ƌui soŶt gĠŶĠƌĠs paƌ 
l'appliĐatioŶ de ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues ĐoŶsidĠƌaďles [Ϯϯ]. Ce phĠŶoŵğŶe joue uŶ ƌôle 
iŵpoƌtaŶt daŶs la ŵĠtastaďilitĠ de l'atoŵe d'hǇdƌogğŶe et pƌeŶd fiŶ à ϯϳϱ°C, loƌsƋue dĠďute 
la ƌeĐƌistallisatioŶ des paƌtiĐules de ŵagŶĠsiuŵ.  

 La figuƌe ϯ.ϯϵ illustƌe la diffĠƌeŶĐe eŶtƌe les pƌoĐessus de dĠsoƌptioŶ, seloŶ Ƌue  les 
ĠĐhaŶtilloŶs oŶt ĠtĠ dĠfoƌŵĠs plastiƋueŵeŶt loƌs du ďƌoǇage ou Ƌu'ils Ŷ'oŶt pas suďi de 
ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues. Le ŵatĠƌiau Ƌui Ŷ'a pas ĠtĠ dĠfoƌŵĠ ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt Ŷe pƌĠseŶte 
auĐuŶe peƌte de ŵasse aǀaŶt la dĠĐoŵpositioŶ de la phase β-MgHϮ Ƌui Ŷ'appaƌait Ƌu'au delà 
de ϰϱϬ°C. Au ĐoŶtƌaiƌe, et ŵġŵe apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ et uŶe ƌeĐƌistallisatioŶ 
iŵpoƌtaŶte des paƌtiĐules, l’ĠĐhaŶtilloŶ ŶaŶostƌuĐtuƌĠ pƌĠseŶte uŶe dĠsoƌptioŶ iŵpoƌtaŶte 
d'hǇdƌogğŶe eŶtƌe ϮϱϬ°C et ϰϬϬ°C, et la phase β-MgHϮĐoŵŵeŶĐe à se dĠĐoŵposeƌ dğs 
ϰϬϬ°C. D’apƌğs FataǇ et al. [Ϯϰ] l’augŵeŶtatioŶ du teŵps de ďƌoǇage et la ƌĠduĐtioŶ de la 
taille des paƌtiĐules est la ƌaisoŶ pƌiŶĐipale de la ďaisse de la teŵpĠƌatuƌe de dĠsoƌptioŶ. R.A. 
VaƌiŶ et al. [Ϯϱ] ĐoŶfiƌŵeŶt Đette dĠpeŶdaŶĐe de la taille des paƌtiĐules et Đƌistallites, tout eŶ 
ŵettaŶt eŶ aǀaŶt uŶ autƌe faĐteuƌ iŵpoƌtaŶt daŶs le Đas de la pƌeŵiğƌe dĠsoƌptioŶ apƌğs 
ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue Ƌui se distiŶgue paƌ uŶe liďĠƌatioŶ de l’hǇdƌogğŶe et uŶe tƌaŶsitioŶ de 
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phase à plus ďasse teŵpĠƌatuƌe. D’apƌğs Đette Ġtude Đ’est la phase ɶ-MgHϮ Ƌui est 
ƌespoŶsaďle eŶ gƌaŶde paƌtie de la ƌĠduĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de dĠsoƌptioŶ. Apƌğs le 
pƌeŵieƌ ĐǇĐle d’hǇdƌuƌatioŶ et la dispaƌitioŶ de Đette phase, le paƌaŵğtƌe doŵiŶaŶt deǀieŶt 
la taille des paƌtiĐules et des Đƌistallites. 

 

Figuƌe ϯ.ϯϴ : CoŵpaƌaisoŶ eŶtƌe l’ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŶteŶaŶt ϴ ŵ. % de Ti-V-Cƌ apƌğs ďƌoǇage ;eŶ 
ƌougeͿ et uŶ ĠĐhaŶtilloŶ de ŵagŶĠsiuŵ aǇaŶt ĠtĠ hǇdƌuƌĠ apƌğs uŶ tƌaiteŵeŶt de 

dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue sĠǀğƌe ;eŶ ďleuͿ. 

 

Figuƌe ϯ.ϯϵ : CoŵpaƌaisoŶ eŶtƌe l'ĠĐhaŶtilloŶ MgHϮ + ϴ% de Ti-V-Cƌ apƌğs ϭϬ ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ et uŶe poudƌe de MgHϮŶ'aǇaŶt suďi Ŷi ďƌoǇage Ŷi auĐuŶ autƌe tƌaiteŵeŶt SPD. 
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Date
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1/7
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γ0.0/10.0(K/min)/500.0
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Atmosphere
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͵.͸.  Evolution de la surface des pastilles 
 

 Des pastilles de ϴ ŵŵ de diaŵğtƌe oŶt ĠtĠ pƌĠpaƌĠes pouƌ Ġtudieƌ l’ĠǀolutioŶ de la 
ŵoƌphologie de suƌfaĐe apƌğs le ĐoŵpaĐtage de la poudƌe et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ. 
Les ĐoŵpositioŶs aǀeĐ ǀaŶadiuŵ et Ti-V-Cƌ oŶt ĠtĠ ĐoŵpaĐtĠes aǀeĐ uŶe pƌessioŶ de 
ϭ toŶ/Đŵ² pouƌ oďteŶiƌ la deŶsitĠ de ϭ g/Đŵϯ Ƌui est Đelle des Đoŵposites utilisĠs daŶs les 
ƌĠseƌǀoiƌs. La poudƌe ĐoŶteŶaŶt l’additif de NďϮOϱ Ŷ’a pas ĠtĠ testĠe Đaƌ elle a ĠtĠ ƌeçue 
taƌdiǀeŵeŶt.  

 Suƌ la figuƌe ϯ.ϰϬ oŶ peut ǀoiƌ les ƌĠsultats issus du test de pƌofiloŵĠtƌie pouƌ 
l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϰ ŵ. % de ǀaŶadiuŵ. La suƌfaĐe de la pastille oďseƌǀĠe diƌeĐteŵeŶt apƌğs 
le ĐoŵpaĐtage poƌte les tƌaĐes du ƌelief du pistoŶ de la pastilleuse. Ces ŵaƌƋues 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues soŶt paƌallğles et faĐileŵeŶt distiŶguaďles. Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ oŶ 
oďseƌǀe uŶe lĠgğƌe teŶdaŶĐe à la dispaƌitioŶ des tƌaĐes de ĐoŵpaĐtage aǀeĐ l’appaƌitioŶ 
d’uŶ pƌofil plus ĐoŶtƌastĠ, pƌĠseŶtaŶt des eŶdƌoits plus ĠleǀĠs suiǀis paƌ des Đƌatğƌes. 
NĠaŶŵoiŶs, le ƌelief ĐaƌaĐtĠƌistiƋue issu de la faďƌiĐatioŶ de la pastille est eŶĐoƌe ďieŶ 
ǀisiďle.  

 Les pƌofils suƌ les pastilles aǀeĐ ϴ ŵ. % de ǀaŶadiuŵ soŶt ƌepƌĠseŶtĠs suƌ la figuƌe 
ϯ.ϰϭ. Coŵŵe pouƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϰ ŵ. % de ǀaŶadiuŵ, oŶ ĐoŶstate Ƌu'apƌğs ĐoŵpaĐtage 
la suƌfaĐe Đoŵpoƌte les ŵġŵes tƌaĐes ĐaƌaĐtĠƌistiƋues. L’hǇdƌuƌatioŶ ƌĠpĠtĠe de 
l’ĠĐhaŶtilloŶ seŵďle attĠŶueƌ iĐi aussi les ŵaƌƋues du pistoŶ. OŶ ƌeŵaƌƋue la foƌŵatioŶ de 
Đƌatğƌes à ĐotĠs des Đƌġtes plus ĠleǀĠs.  

 
;aͿ à l’issue de la ĐoŵpaĐtioŶ  

 

 
;ďͿ apƌğs ϭϬ ĐǇĐles 

 
Figuƌe ϯ.ϰϬ : EǀolutioŶ de la suƌfaĐe de la pastille ĐoŶteŶaŶt ϰ ŵ. % de ǀaŶadiuŵ. 
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;aͿ A l’issue de la ĐoŵpaĐtioŶ 

 

 
;ďͿ Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles 

 
Figuƌe ϯ.ϰϭ : EǀolutioŶ de la suƌfaĐe de la pastille ĐoŶteŶaŶt ϴ ŵ. % de ǀaŶadiuŵ. 

 

La ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϰ % ŵ. de Ti-V-Cƌ pƌĠseŶte les ŵġŵes tƌaĐes de ĐoŵpaĐtage suƌ 
la suƌfaĐe iŶitiale fig. ϯ.ϰϮ. Les oƌdƌes de gƌaŶdeuƌ de la ƌugositĠ ŵoǇeŶŶe Ra et de la 
ƌugositĠ ŵaǆiŵale Rz soŶt siŵilaiƌes à Đeuǆ des ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ du ǀaŶadiuŵ. EŶ ƌeǀaŶĐhe 
apƌğs l’hǇdƌuƌatioŶ oŶ ƌeŵaƌƋue uŶ pƌofil tƌğs diffĠƌeŶt. La suƌfaĐe de la pastille a suďi uŶe 
ƌestƌuĐtuƌatioŶ assez iŵpoƌtaŶte. OŶ oďseƌǀe l’appaƌitioŶ de plateauǆ assez ĠleǀĠs saŶs 
tƌaĐes des ŵotifs issus du ĐoŵpaĐtage. Des Đƌatğƌes ďeauĐoup plus pƌoŶoŶĐĠs se soŶt 
foƌŵĠs eŶ augŵeŶtaŶt ĐoŶsidĠƌaďleŵeŶt la ƌugositĠ aƌithŵĠtiƋue et la ƌugositĠ ŵaǆiŵale.  

L’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϴ ŵ. % de Ti-V-Cƌ possğde la ŵġŵe ŵoƌphologie Ƌue les autƌes 
ĐoŵpositioŶs apƌğs le ĐoŵpaĐtage fig. ϯ.ϰϯ. L’ĠǀolutioŶ de la suƌfaĐe apƌğs les hǇdƌuƌatioŶs 
suĐĐessiǀes se ƌappƌoĐhe de Đelle du ŵatĠƌiau aǀeĐ ϰ ŵ. % de Ti-V-Cƌ. Le pƌofil est tƌğs 
ƌugueuǆ aǀeĐ uŶe alteƌŶaŶĐe d’ĠlĠǀatioŶ de ŵatiğƌes eŶtouƌĠes paƌ des zoŶes de Đƌatğƌes. 
La ƌugositĠ est eŶĐoƌe plus ĠleǀĠe Ƌue Đelle ĐoŶstatĠe pouƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϰ ŵ. % de Ti-V-
Cƌ. L’augŵeŶtatioŶ de la ƋuaŶtitĠ de Ti-V-Cƌ seŵďle faǀoƌiseƌ Đe phĠŶoŵğŶe de 
ƌestƌuĐtuƌatioŶ de la suƌfaĐe. Cette oďseƌǀatioŶ est appuǇĠe paƌ les ƌĠsultats oďteŶus eŶ 
gƌaŶuloŵĠtƌie et eŶ ŵiĐƌosĐopie, Đes deuǆ aŶalǇses iŶdiƋuaŶt uŶ dǇŶaŵisŵe assez 
iŵpoƌtaŶt d’aggloŵĠƌatioŶ et de fƌittage des paƌtiĐules, iŶduisaŶt des poƌositĠs au seiŶ du 
ŵatĠƌiau. 
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;aͿ A l’issue de la ĐoŵpaĐtioŶ 

 

 
;ĐͿ Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles 

 
Figuƌe ϯ.ϰϮ : EǀolutioŶ de la suƌfaĐe de la pastille ĐoŶteŶaŶt ϰ % ŵ.  de Ti-V-Cƌ. 

 

 
;aͿ A l’issue de la ĐoŵpaĐtioŶ 

 

 
;ĐͿ Apƌğs ϭϬ ĐǇĐles 

 
Figuƌe ϯ.ϰϯ : EǀolutioŶ de la suƌfaĐe de la pastille ĐoŶteŶaŶt ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ. 
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͵.͹.  Conclusion 
 

DaŶs Đette Ġtude de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de l'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, ĠlaďoƌĠ paƌ 
ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue, Ŷous aǀoŶs essaǇĠ d'ideŶtifieƌ l'iŵpaĐt de l'additif suƌ l’ĠǀolutioŶ de 
Đette deƌŶiğƌe loƌs des ĐǇĐles d'aďsoƌptioŶ-dĠsoƌptioŶ.  

Les ƌĠsultats de la gƌaŶuloŵĠtƌie et de la ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage oŶt 
ŵoŶtƌĠ Ƌue toutes les ĐoŵpositioŶs possğdeŶt à l'issue du ďƌoǇage uŶe distƌiďutioŶ 
ďiŵodale aǀeĐ uŶe populatioŶ de paƌtiĐules Đoŵpƌises eŶtƌe ϯϬ Ŷŵ et ϭ µŵ d'uŶe paƌt, et 
uŶe populatioŶ Đoŵpƌise eŶtƌe ϭ µŵ et ϮϬϬ µŵ d’autƌe paƌt. OŶ a ĐoŶstatĠ Ƌue la 
pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules ŶaŶoŵĠtƌiƋues ǀaƌie aǀeĐ l’additif. AiŶsi les ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ Ti-V-
Cƌ et NďϮOϱ oŶt la plus gƌaŶde ƋuaŶtitĠ de paƌtiĐules fiŶes. Les Đoŵposites aǀeĐ Ti-V-Cƌ 
pƌĠseŶteŶt uŶe suƌfaĐe de paƌtiĐules poƌtaŶt des tƌaĐes de dĠfoƌŵatioŶs iŵpoƌtaŶtes issues 
des ĐoŶtaĐts ŵĠĐaŶiƋues aǀeĐ l’additif. Cette oďseƌǀatioŶ seƌa ĐoŶfiƌŵĠe au Đhapitƌe ϰ paƌ 
les doŶŶĠes suƌ les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues de Đet alliage, ŶetteŵeŶt supĠƌieuƌes à Đelles de 
ŵagŶĠsiuŵ ou l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. L’augŵeŶtatioŶ de la pƌopoƌtioŶ d’additif, 
iŶdĠpeŶdaŵŵeŶt de sa Ŷatuƌe, faǀoƌise la ŶaŶostƌuĐtuƌatioŶ et l'affiŶeŵeŶt de la poudƌe.  

L’Ġtude de la gƌaŶuloŵĠtƌie et de la ŵoƌphologie des paƌtiĐules eŶ foŶĐtioŶ des 
ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ a ŵis eŶ aǀaŶt uŶe foƌte ƌeĐƌistallisatioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
dğs les pƌeŵieƌs ĐǇĐles aiŶsi Ƌu’uŶe aggloŵĠƌatioŶ des paƌtiĐules due au phĠŶoŵğŶe de 
fƌittage. La ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ ŵ. % de Ti-V-Cƌ ŵoŶtƌe le plus gƌaŶd tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt 
des aggloŵĠƌats ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues et dğs le ϱϬğŵe ĐǇĐle pƌĠseŶte uŶe distƌiďutioŶ des 
diaŵğtƌes des paƌtiĐules Đoŵpƌise eŶtƌe ϭ µŵ et ϮϬϬ µŵ aǀeĐ uŶe gƌaŶde poƌositĠ iŶteƌŶe. 
Les ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ l’additif de ǀaŶadiuŵ seŵďleŶt liŵiteƌ Đes phĠŶoŵğŶes plus 
effiĐaĐeŵeŶt eŶtƌe le ϭϬğŵe et ϱϬğŵe ĐǇĐle. NĠaŶŵoiŶs, apƌğs ϭϬϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ, oŶ 
ĐoŶstate Ƌue le MgHϮ aǀeĐ ϴ ŵ. % de ǀaŶadiuŵ ĐoŶǀeƌge ǀeƌs la ŵġŵe ĠǀolutioŶ 
ŵiĐƌostƌuĐtuƌale Ƌue la poudƌe ĐoŶteŶaŶt ϴ ŵ. % de Ti-V-Cƌ, ŵais aǀeĐ des aggloŵĠƌats de 
taille plus petite. QuaŶt à la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ NďϮOϱ, le tauǆ d'aĐĐƌoisseŵeŶt est tƌğs foƌt 
jusƋu'au ϭϬğŵe ĐǇĐle, ŵais Đette poudƌe appaƌait eŶsuite la plus staďle.  

Ce tƌaǀail Ŷous a peƌŵis d'ideŶtifieƌ deuǆ phĠŶoŵğŶes eŶ ĐoŵpĠtitioŶ loƌs des ĐǇĐles 
d'hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ: la ƌeĐƌistallisatioŶ dǇŶaŵiƋue faǀoƌisĠe paƌ la deŶsitĠ de 
dĠfauts iŶduits loƌs du ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue et le ŵĠĐaŶisŵe de piĠgeage des joiŶts de gƌaiŶs 
paƌ les paƌtiĐules d'additifs. Le pƌeŵieƌ ŵĠĐaŶisŵe doŵiŶe eŶtiğƌeŵeŶt l'ĠǀolutioŶ 
ŵiĐƌostƌuĐtuƌale de l'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ saŶs additif taŶdis Ƌue le deuǆiğŵe teŶd à la 
fƌeiŶeƌ pouƌ les ĠĐhaŶtilloŶs Đo-ďƌoǇĠs aǀeĐ V, Ti-V-Cƌ ou NďϮOϱ. Les deuǆ pƌoĐessus soŶt 
stiŵulĠs paƌ l'augŵeŶtatioŶ de la pƌopoƌtioŶ d'additif.  

D’apƌğs Ŷos oďseƌǀatioŶs la foƌte ƌeĐƌistallisatioŶ et le phĠŶoŵğŶe de fƌittage eŶtƌe 
les paƌtiĐules seŵďle iŶduiƌe uŶe ďaisse de ĐapaĐitĠ de stoĐkage pouƌ tous les ĠĐhaŶtilloŶs 
Đo-ďƌoǇĠs aǀeĐ des additifs loƌs des pƌeŵieƌs ϭϬ ĐǇĐles. Cette ďaisse seŵďle ĐoƌƌĠlĠe à 
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l’augŵeŶtatioŶ de la ƋuaŶtitĠ d’additif de ϰ % ŵ. à ϴ % ŵ. et au tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt des 
aggloŵĠƌats et peut s’eǆpliƋueƌ paƌ la ƌestƌuĐtuƌatioŶ et la ƌĠoƌgaŶisatioŶ des ĐheŵiŶs de 
diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe. EŶtƌe le ϱϬiğŵe et le ϭϬϬiğŵe ĐǇĐle, oŶ est tĠŵoiŶ d’uŶ ƌetouƌ 
pƌogƌessif ǀeƌs les ǀaleuƌs iŶitiales de la ĐapaĐitĠ de stoĐkage de l’hǇdƌogğŶe, ĐoïŶĐidaŶt aǀeĐ 
la foƌŵatioŶ d’uŶe ŵiĐƌostƌuĐtuƌe ĐoŶstituĠe d’uŶe gƌaŶde ƋuaŶtitĠ d’aggloŵĠƌats de 
plusieuƌs dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes possĠdaŶt uŶe poƌositĠ ĠleǀĠe.  

AfiŶ de ŵieuǆ ĐoŵpƌeŶdƌe et de ŵieuǆ ĐoŶtƌôleƌ les ĐhaŶgeŵeŶts ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ, 
il est ŶĠĐessaiƌe de pouƌsuiǀƌe et d'appƌofoŶdiƌ Đette Ġtude eŶ diƌeĐtioŶ de la ƌĠaĐtioŶ 
d’iŶteƌfaĐe eŶtƌe les additifs et l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues des 
additifs utilisĠs loƌs du ďƌoǇage, de la deŶsitĠ de dĠfauts iŶduits et de la dǇŶaŵiƋue de 
ƌeĐƌistallisatioŶ eŶ foŶĐtioŶ des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ et des dĠfauts pƌĠseŶts.  
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Chapitre Ͷ : Quantification des contraintes 
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La tƌaŶsfoƌŵatioŶ de phase Ƌui se pƌoduit daŶs les ŵĠtauǆ duƌaŶt l’aďsoƌptioŶ de 
l’hǇdƌogğŶe gĠŶğƌe d’iŵpoƌtaŶtes ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues au seiŶ du ŵatĠƌiau [ϭ-ϱ].EŶ 
foŶĐtioŶ de la Ŷatuƌe du ŵĠtal, la ĐoŶtƌaiŶte iŶteƌŶe peut atteiŶdƌe plusieuƌs GPa. Plusieuƌs 
Ġtudes oŶt ĠtĠ ŵeŶĠes pouƌ ideŶtifieƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue de diffĠƌeŶts sǇstğŵes 
ŵĠtal-hǇdƌuƌe, tels Ƌue Nď-H, Pd-H, Y-H [ϲ-ϴ]. Les ĐoŶtƌaiŶtes iŶduites peŶdaŶt l’hǇdƌuƌatioŶ 
soŶt dues au ĐhaŶgeŵeŶt du ǀoluŵe de la ŵaille ĐƌistallogƌaphiƋue. Apƌğs dĠsoƌptioŶ de 
l’hǇdƌogğŶe, et si la ƌĠaĐtioŶ est ƌĠǀeƌsiďle, oŶ ƌetƌouǀe les paƌaŵğtƌes de ŵaille iŶitiauǆ. A 
l’ĠĐhelle ŵaĐƌosĐopiƋue, et daŶs le Đas de la poudƌe d’hǇdƌuƌe ĐoŵpaĐtĠe, Đe phĠŶoŵğŶe 
d’eǆpaŶsioŶ-ĐoŶtƌaĐtioŶ s’aĐĐoŵpagŶe de ĐhaŶgeŵeŶts ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ pƌoǀoƋuaŶt uŶ 
goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle du ŵatĠƌiau.  

Deuǆ tǇpes de ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue oŶt ĠtĠ oďseƌǀĠs pouƌ les hǇdƌuƌes 
ŵĠtalliƋues se pƌĠseŶtaŶt à l'Ġtat gƌaŶulaiƌe. Le pƌeŵieƌ ĐoŶĐeƌŶe les hǇdƌuƌes des ŵĠtauǆ 
de tƌaŶsitioŶ ou leuƌs alliages tels : Ti, V, Ti-V-Cƌ, FeTi, LaNiϱ etĐ. [ϵ-ϭϯ]. DuƌaŶt les ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe iŶitiale suďit des ĐhaŶgeŵeŶts iŵpoƌtaŶts. 
La tƌaŶsfoƌŵatioŶ ĐƌistallogƌaphiƋue iŶduit des ĐoŶtƌaiŶtes iŶteƌŶes telles Ƌue la liŵite de la 
ƌuptuƌe du ŵatĠƌiau est atteiŶte, Đe Ƌui eŶtƌaiŶe la ƌĠduĐtioŶ de la taille des paƌtiĐules 
;phĠŶoŵğŶe de dĠĐƌĠpitatioŶͿ. Cette ƌĠduĐtioŶ de la taille ĐaƌaĐtĠƌistiƋue des paƌtiĐules 
ŵğŶe à uŶe deŶsifiĐatioŶ de la poudƌe daŶs ĐeƌtaiŶes paƌties du ƌĠĐipieŶt la ĐoŶteŶaŶt ;ďas 
des ƌĠseƌǀoiƌsͿ. DaŶs le Đas des hǇdƌuƌes de ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ, Đ’est pƌĠĐisĠŵeŶt Đe 
ŵĠĐaŶisŵe Ƌui est ƌespoŶsaďle du goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle. Le seĐoŶd tǇpe de 
ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue est Đelui oďseƌǀĠ aǀeĐ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aĐtiǀĠ paƌ 
ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue. Loƌs du ĐhaŶgeŵeŶt de phase eŶ aďsoƌptioŶ ou eŶ dĠsoƌptioŶ, uŶe 
ƌeĐƌistallisatioŶ tƌğs iŵpoƌtaŶte de la poudƌe d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ appaƌait. La 
ĐƌoissaŶĐe ĐƌistalliŶe faǀoƌise la ĐoalesĐeŶĐe des paƌtiĐules duƌaŶt le ĐhaŶgeŵeŶt de phase. 
PaƌallğleŵeŶt, le ƌĠaƌƌaŶgeŵeŶt de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe gĠŶğƌe uŶe plus gƌaŶde poƌositĠ. DaŶs 
le ďut de ŵesuƌeƌ l’eǆpaŶsioŶ de Ŷos ŵatĠƌiauǆ Đoŵposites à ďase d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
et de ƋuaŶtifieƌ les ĐoŶtƌaiŶtes Ƌue le goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle peut iŶduiƌe, oŶ a ĐoŶçu uŶ 
dispositif de dilatoŵĠtƌie peƌŵettaŶt de ƌĠaliseƌ les ƌĠaĐtioŶs d’aďsoƌptioŶ / dĠsoƌptioŶ iŶ-
situ. AfiŶ de ŵieuǆ ĐoŵpƌeŶdƌe le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue des ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ, oŶ a ĠgaleŵeŶt ĐaƌaĐtĠƌisĠ les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues paƌ des ŵesuƌes telles 
Ƌue le ŵodule de YouŶg et la duƌetĠ. 

Ͷ.ͳ. Dilatométrie 
 

Ͷ.ͳ.ͳ. Principe de fonctionnement 
 

Le dispositif de dilatoŵĠtƌie est ĐoŵposĠ d’uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ ĐǇliŶdƌiƋue à usage 
uŶiƋue eŶ aĐieƌ ϯϭϲL et d’uŶ Đapteuƌ de dĠplaĐeŵeŶt de tǇpe LVDT ;LiŶeaƌ Vaƌiaďle 
DiffeƌeŶtial TƌaŶsfoƌŵeƌͿ. Les poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs utilisĠs eŶ dĠďut de thğse possğdeŶt uŶ 
diaŵğtƌe iŶteƌŶe de ϮϬ.Ϯ ŵŵ et uŶ diaŵğtƌe eǆteƌŶe de Ϯϯ ŵŵ, soit uŶe Ġpaisseuƌ de paƌoi 
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de ϭ,ϰ ŵŵ. AfiŶ d’oďteŶiƌ uŶe plus gƌaŶde seŶsiďilitĠ auǆ solliĐitatioŶs ŵĠĐaŶiƋues duƌaŶt 
les ĐǇĐles d’aďsoƌptioŶ/dĠsoƌptioŶ, uŶ seĐoŶd tǇpe de poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs - à paƌoi ŵiŶĐe 
;Ϭ,ϱ ŵŵͿ - à ĠtĠ adoptĠ ;diaŵğtƌes ϮϬ.ϭ ŵŵ/Ϯϭ.ϭ ŵŵͿ. Suƌ la figuƌe ϰ.ϭ est ƌepƌĠseŶtĠ le 
sĐhĠŵa de l’eǆpĠƌieŶĐe de dilatoŵĠtƌie. Les ĠĐhaŶtilloŶs utilisĠs soŶt des disƋues de poudƌe 
ĐoŵpaĐtĠe de ϮϬ ŵŵ de diaŵğtƌe et ϭϬ ŵŵ d’Ġpaisseuƌ. L’ĠĐhaŶtilloŶ est situĠ au ĐeŶtƌe du 
poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ, fiǆĠ daŶs la diƌeĐtioŶ aǆiale paƌ des piğĐes ĐǇliŶdƌiƋues eŶ INVAR®. Ces 
piğĐes ĐoŵpoƌteŶt uŶ passage pouƌ positioŶŶeƌ les theƌŵoĐouples ŶĠĐessaiƌes d’uŶ ĐôtĠ 
pouƌ la ƌĠgulatioŶ theƌŵiƋue de l’eǆpĠƌieŶĐe et de l’autƌe pouƌ suiǀƌe la teŵpĠƌatuƌe de 
l’ĠĐhaŶtilloŶ loƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ. Les piğĐes ĐǇliŶdƌiƋues soŶt aussi 
ĐoŶçues aǀeĐ uŶ passage pouƌ ĐoŶteŶiƌ les ƌĠsistaŶĐes ĐhauffaŶtes Ƌui fouƌŶisseŶt le fluǆ de 
Đhaleuƌ ŶĠĐessaiƌe pouƌ ƌĠguleƌ la teŵpĠƌatuƌe de l’eǆpĠƌieŶĐe. DaŶs le ďut d’assuƌeƌ uŶe 
ŵeilleuƌe diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe, des gƌilles eŶ iŶoǆ oŶt ĠtĠ positioŶŶĠes eŶtƌe la pastille 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ et les ĐǇliŶdƌes eŶ INVAR®. UŶ aŵplifiĐateuƌ de ŵouǀeŵeŶt 
spĠĐialeŵeŶt ĐoŶçu pouƌ le poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ est utilisĠ pouƌ la ŵesuƌe du dĠplaĐeŵeŶt eŶ 
ƌaisoŶ de la faiďle aŵplitude des dĠfoƌŵatioŶs ;fig. ϮͿ. SoŶ faĐteuƌ d’aŵplifiĐatioŶ est ϵ.ϲ. 
AfiŶ d’oďteŶiƌ uŶ ŵeilleuƌ ĐoŶtaĐt ŵĠĐaŶiƋue eŶtƌe l’aŵplifiĐateuƌ de ŵouǀeŵeŶt et la 
suƌfaĐe du poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ, oŶ a utilisĠ ϰ ƌessoƌts ƌeliaŶt les deuǆ ĐotĠs piǀotaŶts de la 
piğĐe Ƌui adhğƌeŶt à la suƌfaĐe ĐǇliŶdƌiƋue eǆteƌŶe. La teŶsioŶ iŶduite paƌ les ƌessoƌts est 
Ġgale à ϴϱ Pa, Đe Ƌui est ŶĠgligeaďle eŶ ĐoŵpaƌaisoŶ des ĐoŶtƌaiŶtes gĠŶĠƌĠes paƌ 
l’eǆpaŶsioŶ de l’hǇdƌuƌe.  

 

Figuƌe ϰ.ϭ : SĐhĠŵa de l’eǆpĠƌieŶĐe de dilatoŵĠtƌie. 

  
Figuƌe ϰ.Ϯ : Photos de l’eǆpĠƌieŶĐe de dilatoŵğtƌie, et dĠtail de l’aŵplifiĐateuƌ de 

ŵouǀeŵeŶt. 
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Les ĐoŶditioŶs de teŵpĠƌatuƌe et de pƌessioŶ appliƋuĠes loƌs des eǆpĠƌieŶĐes de 
dilatoŵĠtƌie soŶt de ϯϭϬ°C, Ϭ.ϭ MPa de pƌessioŶ eŶ dĠsoƌptioŶ et ϭ MPa eŶ aďsoƌptioŶ. La 
figuƌe ϰ.ϯ ŵoŶtƌe les ǀaƌiatioŶs de la teŵpĠƌatuƌe, de la pƌessioŶ et du dĠďit d’hǇdƌogğŶe 
duƌaŶt uŶ ĐǇĐle ĐaƌaĐtĠƌistiƋue de dĠshǇdƌuƌatioŶ/hǇdƌuƌatioŶ. L’Ġtape de dĠsoƌptioŶ est 
pƌĠĐĠdĠe d’uŶe Ġtape de dĠĐƌoissaŶĐe de la pƌessioŶ, de ŵaŶiğƌe à puƌgeƌ le ĐiƌĐuit de gaz 
et le poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ. Les pƌiŶĐipales peƌtes de Đhaƌge soŶt dues au filtƌe Poƌal® Ƌui 
pƌotğge le dĠďitŵğtƌe et liŵite le dĠďit à ϴ Nŵl/ŵiŶ. A la fiŶ du dƌaiŶage, uŶe dĠĐƌoissaŶĐe 
ƌapide de la teŵpĠƌatuƌe ŵaƌƋue le dĠďut de la ƌĠaĐtioŶ eŶdotheƌŵiƋue de dĠsoƌptioŶ. 
Apƌğs le ŵiŶiŵuŵ theƌŵiƋue, oŶ oďseƌǀe uŶe augŵeŶtatioŶ pƌogƌessiǀe jusƋu’à ϯϬϵ°C, puis 
uŶe staďilisatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe Ƌui iŶdiƋue Ƌue la dĠsoƌptioŶ est aĐheǀĠe. EŶsuite le 
pƌogƌaŵŵe de ĐoŶtƌôle de l’eǆpĠƌieŶĐe de dilatoŵĠtƌie passe à l’Ġtape d’aďsoƌptioŶ. 
L’augŵeŶtatioŶ de la pƌessioŶ d’hǇdƌogğŶe pƌoǀoƋue uŶe ďƌusƋue ŵoŶtĠe de la 
teŵpĠƌatuƌe. DuƌaŶt l’aďsoƌptioŶ le dĠďit d’hǇdƌogğŶe est doŶĐ liŵitĠ à ϴ Nŵl/ŵiŶ et il 
dĠĐƌoit ƌapideŵeŶt eŶ fiŶ de la ƌĠaĐtioŶ.  

 

Figuƌe ϰ.ϯ : EǀolutioŶ de la pƌessioŶ d’hǇdƌogğŶe, du dĠďit d’hǇdƌogğŶe et de la teŵpĠƌatuƌe 
duƌaŶt uŶ ĐǇĐle ĐaƌaĐtĠƌistiƋue de dĠsoƌptioŶ/aďsoƌptioŶ. 

La dĠfoƌŵatioŶ de la paƌoi du poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ iŶduite paƌ le goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle 
de l’hǇdƌuƌe est ŵesuƌĠe à tƌaǀeƌs le dĠplaĐeŵeŶt du Đapteuƌ LVDT. Les positioŶs 
ĐoƌƌespoŶdaŶt à la fiŶ du ĐǇĐle, la fiŶ de la dĠsoƌptioŶ aiŶsi Ƌu’à la fiŶ de l’aďsoƌptioŶ soŶt 
ƌeleǀĠes afiŶ de suiǀƌe l’ĠǀolutioŶ de l’eǆpaŶsioŶ des Đoŵposites. DaŶs le Đas des poƌte-
ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi Ġpaisse, le ĐoŶtaĐt ŵĠĐaŶiƋue eŶtƌe la pastille et la paƌoi Ŷ’est pas 
hoŵogğŶe duƌaŶt les pƌeŵieƌs ĐǇĐles et la ŵesuƌe du dĠplaĐeŵeŶt Ŷ’est pas sigŶifiĐatiǀe. 
AǀeĐ l’aǀaŶĐeŵeŶt du Ŷoŵďƌe de ĐǇĐles, le ĐoŶtaĐt s’aŵĠlioƌe ƌapideŵeŶt eŶ ƌaisoŶ de 
l’eǆpaŶsioŶ des Đoŵposites. Suƌ la figuƌe ϰ.ϰ oŶ peut ǀoiƌ l’ĠǀolutioŶ ĐaƌaĐtĠƌistiƋue du 
dĠplaĐeŵeŶt loƌs d’uŶe aďsoƌptioŶ ou d'uŶe dĠsoƌptioŶ. OŶ oďseƌǀe uŶe ĐoŶtƌaĐtioŶ de 
l’ĠĐhaŶtilloŶ au dĠďut de la dĠsoƌptioŶ, due à l’ĠǀaĐuatioŶ pƌogƌessiǀe de l’hǇdƌogğŶe du 
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sǇstğŵe ŵĠtal-hǇdƌuƌe. LoƌsƋue tout l’hǇdƌogğŶe est dĠsoƌďĠ de l’hǇdƌuƌe, oŶ ĐoŶstate uŶe 
staďilisatioŶ du dĠplaĐeŵeŶt. IŶǀeƌseŵeŶt, au dĠďut de l’aďsoƌptioŶ l’ĠĐhaŶtilloŶ ƌĠagit aǀeĐ 
l’hǇdƌogğŶe et la tƌaŶsitioŶ de phase pƌoǀoƋue uŶe eǆpaŶsioŶ tƌğs ƌapide, d’uŶe aŵplitude 
pƌoĐhe de Đelle de la ĐoŶtƌaĐtioŶ. La diffĠƌeŶĐe eŶtƌe les aŵplitudes de dĠplaĐeŵeŶt eŶ 
aďsoƌptioŶ et eŶ dĠsoƌptioŶ est à l’oƌigiŶe du goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle.  

 

 

Figuƌe ϰ.ϰ : EǀolutioŶ du dĠplaĐeŵeŶt duƌaŶt l’aďsoƌptioŶ et la dĠsoƌptioŶ de l’hǇdƌogğŶe. 

 

UŶ ŵodğle ŵĠĐaŶiƋue a ĠtĠ pƌoposĠ afiŶ de ƌelieƌ la pƌessioŶ iŶteƌŶe gĠŶĠƌĠe paƌ 
l’hǇdƌogğŶe et paƌ l’eǆpaŶsioŶ du ŵatĠƌiau auǆ dĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs aǀeĐ le dispositif. OŶ 
a utilisĠ le ŵodğle aŶalǇtiƋue ďieŶ ĐoŶŶu du ĐǇliŶdƌe souŵis à uŶe pƌessioŶ iŶteƌŶe et 
hoŵogğŶe suƌ toute sa loŶgueuƌ. AiŶsi les gƌaŶdeuƌs ŵĠĐaŶiƋues Ŷe dĠpeŶdeŶt pas de z, Ŷi 
de θ eŶ ĐooƌdoŶŶĠes ĐǇliŶdƌiƋues et le dĠplaĐeŵeŶt est supposĠ uŶiƋueŵeŶt ƌadial. D’apƌğs 
la loi de Hook et le pƌiŶĐipe foŶdaŵeŶtal de la statiƋue, oŶ a : 

 



ϭϭϯ 
 

൞݆݅ߪ = ͳܧ + ߴ ∗ ൬݆݅ߝ + ͳߴ  − ߴʹ ∗ ݇݇ߝ ∗ ሻߪሺݒ൰݆݀݅݅ߜ = ݎ݀ݎݎߪ݀ + ͳݎ ∗ ሺݎݎߪ − ሻߠߠߪ = Ͳ �   => ²ݎ ∗ ²ݎ݀ݎݑ²݀ + ݎ ∗ ݎ݀ݎݑ݀ − ݎݑ  = Ͳ 

D’où : 

۔ە
ݎݑۓ =  ͳ − ܧߴ ∗ ݅݌²ܽ − Ͳܾ²݌²ܾ − ܽ² ∗ ݎ + ͳ + ܧߴ ∗ ܽ²ܾ²ሺ݅݌ − Ͳሻܾ²݌ − ܽ² ∗ ͳݎݎߪݎ = ݅݌²ܽ  − Ͳܾ²݌²ܾ − ܽ² +  ൫݅݌ − Ͳ൯ܽ²ܾ²ܾ²݌ − ܽ² ∗ ͳ²ݎ � 

Où σ et ɸ soŶt ƌespeĐtiǀeŵeŶt le teŶseuƌ des ĐoŶtƌaiŶtes et le teŶseuƌ des dĠfoƌŵatioŶs et 
uƌ, a et ď le dĠplaĐeŵeŶt ƌadial, le ƌaǇoŶ iŶteƌŶe et le ƌaǇoŶ eǆteƌŶe. 

OŶ a effeĐtuĠ des tests de ŵoŶtĠe eŶ pƌessioŶ aǀeĐ le dispositif pouƌ ǀĠƌifieƌ la 
ǀaliditĠ du ŵodğle. La pƌessioŶ a ĠtĠ augŵeŶtĠe pƌogƌessiǀeŵeŶt de ϭ ďaƌs à ϭϬ ďaƌs. Suƌ la 
figuƌe ϰ.ϱ oŶ peut ǀoiƌ le dĠplaĐeŵeŶt ŵesuƌĠ eŶ foŶĐtioŶ de la pƌessioŶ iŶteƌŶe et la 
ĐoŵpaƌaisoŶ aǀeĐ le ŵodğle aŶalǇtiƋue pƌoposĠ, aiŶsi Ƌu’aǀeĐ uŶ ŵodğle eŶ tƌois 
diŵeŶsioŶs dĠǀeloppĠ aǀeĐ le logiĐiel COMSOL®, eŶ ĐoŶsidĠƌaŶt uŶe pƌessioŶ iŵposĠe 
uŶiƋueŵeŶt suƌ uŶ tƌoŶçoŶ du ĐǇliŶdƌe. OŶ oďseƌǀe uŶe tƌğs ďoŶŶe ĐoƌƌespoŶdaŶĐe eŶtƌe le 
ŵodğle aŶalǇtiƋue et les ŵesuƌes. La ƌelatioŶ liŶĠaiƌe eŶtƌe la pƌessioŶ et le dĠplaĐeŵeŶt est 
pƌĠseƌǀĠe. Il est iŵpoƌtaŶt de Ŷoteƌ Ƌue la solutioŶ du pƌoďlğŵe eŶ ϯD, ƌĠsolue aǀeĐ 
COMSOL®, est ideŶtiƋue à Đelle ƌĠsolue aŶalǇtiƋueŵeŶt eŶ deuǆ diŵeŶsioŶs. OŶ peut doŶĐ 
appliƋueƌ le ŵodğle eŶ ϮD pouƌ estiŵeƌ la pƌessioŶ iŶteƌŶe gĠŶĠƌĠe paƌ les Đoŵposites suƌ 
uŶ tƌoŶçoŶ doŶŶĠ de Ŷotƌe ĐǇliŶdƌe. 

 

Figuƌe ϰ.ϱ : CoŵpaƌaisoŶ eŶtƌe le dĠplaĐeŵeŶt ŵesuƌĠ eŶ foŶĐtioŶ de la pƌessioŶ iŶteƌŶe, le 
ŵodğle aŶalǇtiƋue ϮD et le ĐalĐul oďteŶu aǀeĐ Coŵsol® eŶ ϯD  
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Des tests de dilatatioŶ theƌŵiƋue oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠs afiŶ de ĐoŵplĠteƌ la ǀĠƌifiĐatioŶ du 
ďoŶ foŶĐtioŶŶeŵeŶt du dispositif. OŶ a ŵesuƌĠ le dĠplaĐeŵeŶt pƌoǀoƋuĠ paƌ la ǀaƌiatioŶ de 
la teŵpĠƌatuƌe du poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ Ƌue l'oŶ a ĐhauffĠ eŶtƌe ϭϵ°C et ϯϰϬ°C. La ŵesuƌe du 
dĠplaĐeŵeŶt a ĠtĠ ƌeleǀĠe apƌğs la staďilisatioŶ theƌŵiƋue pouƌ ĐhaƋue teŵpĠƌatuƌe de 
ĐoŶsigŶe iŵposĠe. Les ƌĠsultats oŶt ĠtĠ ĐoŵpaƌĠs aǀeĐ la foƌŵule aŶalǇtiƋue de la dilatatioŶ 
theƌŵiƋue :  ݑ௧௛ =  ܴܶ∆ߙ

Où uth est le dĠplaĐeŵeŶt dû à la ǀaƌiatioŶ theƌŵiƋue ΔT, α le ĐoeffiĐieŶt de dilatatioŶ 
theƌŵiƋue du ŵatĠƌiau utilisĠ et R le ƌaǇoŶ eǆteƌŶe du ĐǇliŶdƌe.  Suƌ la figuƌe ϰ.ϲ oŶ peut 
Đoŵpaƌeƌ les dĠplaĐeŵeŶts theƌŵiƋues ŵesuƌĠs pouƌ uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ ǀide ;aͿ et pouƌ 
uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŶteŶaŶt uŶe pastille Đoŵposite ;ďͿ, aǀeĐ l'estiŵatioŶ du dĠplaĐeŵeŶt 
theƌŵiƋue paƌ le ĐalĐul aŶalǇtiƋue. OŶ ĐoŶstate Ƌue le test aǀeĐ uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ ǀide 
ŵoŶtƌe uŶe tƌğs ďoŶŶe ĐoƌƌespoŶdaŶĐe aǀeĐ le ĐalĐul. DaŶs le Đas de l'eǆpĠƌieŶĐe ŵeŶĠe 
aǀeĐ uŶ ĠĐhaŶtilloŶ, oŶ oďseƌǀe uŶe dilatatioŶ theƌŵiƋue plus faiďle Ƌue pƌĠdite paƌ le 
ĐalĐul. Toutefois, l’ĠĐaƌt diŵiŶue pƌogƌessiǀeŵeŶt loƌsƋue la teŵpĠƌatuƌe augŵeŶte jusƋu’à 
ϯϱϬ°C. 

  
;aͿ ;ďͿ 

Figuƌe ϰ.ϲ : CoŵpaƌaisoŶ eŶtƌe les ŵesuƌes du dĠplaĐeŵeŶt eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe 
eŶ ďleu et le ĐalĐul de la dilatatioŶ theƌŵiƋue eŶ ǀeƌt ;aͿ Poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ ǀide, ;ďͿ Poƌte-

ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŶteŶaŶt uŶ disƋue d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. 

 

Ͷ.ͳ.ʹ. Mesure du gonflement des composites 

ͺ.ͷ.͸.ͷ. MgH͸ sans additif 
UŶ ĠĐhaŶtilloŶ d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ a ĠtĠ pƌĠpaƌĠ pouƌ Ġtudieƌ le 

goŶfleŵeŶt du ŵatĠƌiau eŶ l’aďseŶĐe d’iŶflueŶĐe de l’additif. La pastille a uŶe deŶsitĠ 
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ǀoluŵiƋue de ϭ g/Đŵϯ Đoŵŵe les disƋues des Đoŵposites utilisĠs daŶs les ƌĠseƌǀoiƌs de 
stoĐkage. Le poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ Ƌue l’oŶ a utilisĠ est de tǇpe paƌoi Ġpaisse ;ϭ.ϰ ŵŵͿ. EŶ ƌaisoŶ 
des ĐiŶĠtiƋues tƌğs leŶtes saŶs additif et du teŵps liŵitĠ, Ŷous Ŷ’aǀoŶs pas eu la possiďilitĠ 
de ƌefaiƌe des tests de dilatoŵĠtƌie aǀeĐ le deuǆiğŵe tǇpe de poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ pƌĠseŶtaŶt 
uŶe plus gƌaŶde seŶsiďilitĠ auǆ solliĐitatioŶs ŵĠĐaŶiƋues.  

Suƌ la figuƌe ϰ.ϳ soŶt ƌepoƌtĠes les positioŶs ŵesuƌĠes eŶ fiŶ d’aďsoƌptioŶ, à l’issue 
de ĐhaƋue ĐǇĐle. Apƌğs le pƌeŵieƌ ĐǇĐle oŶ ĐoŶstate uŶe eǆpaŶsioŶ de Ϭ.ϱ µŵ. OŶ oďseƌǀe 
eŶsuite uŶe ĐoŶtƌaĐtioŶ de l'ĠĐhaŶtilloŶ eŶtƌe le Ϯiğŵe  et le ϰiğŵe ĐǇĐle, Ƌui tƌaduit uŶe 
deŶsifiĐatioŶ du ŵatĠƌiau. A paƌtiƌ du ϱiğŵe ĐǇĐle, le ŵatĠƌiau goŶfle pƌogƌessiǀeŵeŶt pouƌ 
atteiŶdƌe uŶe staďilisatioŶ autouƌ du ϮϬiğŵe ĐǇĐle. EŶtƌe le ϮϬiğŵeet le ϴϬiğŵeĐǇĐle, 
l’ĠĐhaŶtilloŶ Ŷe goŶfle plus et le dĠplaĐeŵeŶt est staďilisĠ au ŵġŵe Ŷiǀeau Ƌu’apƌğs le 
pƌeŵieƌ ĐǇĐle. D’apƌğs l’Ġtude de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ, Đet 
ĠĐhaŶtilloŶ suďit uŶe foƌte ƌeĐƌistallisatioŶ ĐoŶduisaŶt à uŶe augŵeŶtatioŶ tƌğs iŵpoƌtaŶte 
du ǀoluŵe de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues - de l'oƌdƌe de ϵϬ% - apƌğs les ϭϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles 
;ǀoiƌ Đhapitƌe ϯͿ. L'eǆpaŶsioŶ oďseƌǀĠe jusƋu'au ϮϬğŵe ĐǇĐle appaƌaît ĐoŶĐoŵitaŶte à Đette 
ŵodifiĐatioŶ iŵpoƌtaŶte de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe. 

 DaŶs le taďleau ϰ.ϳ, oŶ a ƌepoƌtĠ l’estiŵatioŶ des ĐoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales iŶduites paƌ 
l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ saŶs additif suƌ les paƌois du poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ. La ĐoŶtƌaiŶte ƌadiale 
s’Ġlğǀe à ϭ.Ϯϱ MPa, Đe Ƌui ĠƋuiǀaut à ϭϮ ďaƌs de pƌessioŶ gazeuse. La ĐoŶtƌaiŶte de VoŶ 
Mises est estiŵĠe à ϵ MPa Đe Ƌui est tƌğs iŶfĠƌieuƌ à la liŵite ĠlastiƋue de l’aĐieƌ ϯϭϲL  
;ϭϵϯ MPa à ϯϬϬ°CͿ utilisĠ pouƌ les ƌĠseƌǀoiƌs de stoĐkage à ďase d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. 
AfiŶ d’oďteŶiƌ uŶe ŵeilleuƌe ĐoŶŶaissaŶĐe du goŶfleŵeŶt de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ saŶs 
additif, il seƌait pƌĠfĠƌaďle de pouƌsuiǀƌe Đes tests de dilatoŵĠtƌie aǀeĐ des poƌte-
ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi ŵiŶĐe. 

 

Figuƌe ϰ.ϳ : DĠplaĐeŵeŶt ŵesuƌĠ à la fiŶ de ĐhaƋue ĐǇĐle d'aďsoƌptioŶ, suƌ uŶ Đoŵposite 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ. 

 



ϭϭϲ 
 

 

Taďleau ϰ.ϭ : CoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales eŶgeŶdƌĠes paƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ. 

CoŶtƌaiŶte ƌadiale 
ŵaǆiŵale ;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte 
taŶgeŶtielle ŵaǆiŵale 

;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte de VoŶ 
Mises ;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte de VoŶ 
Mises ;MPaͿ apƌğs 

staďilisatioŶ 
ϭ.Ϯϱ ϵ.ϲϴ ϵ.ϭϮ ϲ.ϱϵ 

 

ͺ.ͷ.͸.͸. MgH͸ + ͺ% de vanadium 
 L’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ Đo-ďƌoǇĠ aǀeĐ ϰ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ a ĠtĠ testĠ aǀeĐ les deuǆ 
tǇpes de poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ. AfiŶ d’appƌĠheŶdeƌ la ƌepƌoduĐtiďilitĠ de l’eǆpĠƌieŶĐe, oŶ a testĠ 
ϯ ou ϰ Đoŵposites aǀeĐ ĐhaƋue dispositif. Les dĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs eŶ fiŶ d'aďsoƌptioŶ 
aǀeĐ des tuďes à paƌoi Ġpaisse soŶt pƌĠseŶtĠs suƌ la figuƌe ϰ.ϴ. OŶ ĐoŶstate uŶe ĐeƌtaiŶe 
dispeƌsioŶ des ŵesuƌes Ƌui est la ĐoŶsĠƋueŶĐe de la Ŷatuƌe gƌaŶulaiƌe du ŵatĠƌiau, 
ĐoŶstituĠ d'uŶe ƋuaŶtitĠ iŶŶoŵďƌaďle de paƌtiĐules iŶteƌagissaŶt ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt eŶtƌe 
elles. A l'issue des pƌeŵieƌs ĐǇĐles, oŶ oďseƌǀe uŶe augŵeŶtatioŶ pƌogƌessiǀe du 
dĠplaĐeŵeŶt, jusƋu’à ϰ à ϳ ĐǇĐles seloŶ les ĠĐhaŶtilloŶs. Cette pƌeŵiğƌe Ġtape de 
goŶfleŵeŶt atteiŶt uŶe aŵplitude Đoŵpƌise eŶtƌe ϭ et ϯ µŵ seloŶ les ĠĐhaŶtilloŶs. EŶsuite 
oŶ ĐoŶstate uŶe ĐoŶtƌaĐtioŶ ƌelatiǀeŵeŶt ďƌutale des ĠĐhaŶtilloŶs jusƋu’au ϭϬiğŵe ĐǇĐle. 
Apƌğs Đette ĐoŶtƌaĐtioŶ, le Đoŵposite ƌetƌouǀe uŶe dǇŶaŵiƋue de goŶfleŵeŶt ƌapide 
peŶdaŶt ƋuelƋues ĐǇĐles, aǀaŶt d'atteiŶdƌe uŶ ƌĠgiŵe ďeauĐoup plus staďle. UŶ ŵaǆiŵuŵ 
de dĠplaĐeŵeŶt est oďseƌǀĠ autouƌ de ϯϬiğŵe ĐǇĐle. Au delà, oŶ ǀoit appaƌaîtƌe uŶe 
diŵiŶutioŶ pƌogƌessiǀe et uŶe staďilisatioŶ de la dĠfoƌŵatioŶ jusƋu’au ϴϬiğŵe ĐǇĐle.  

 DaŶs le taďleau ϰ.Ϯ soŶt ƌĠsuŵĠes les ĐoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales oďteŶues loƌs des tests 
ƌĠalisĠs aǀeĐ les poƌtes-ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi Ġpaisse. La ĐoŶtƌaiŶte ƌadiale s’Ġlğǀe à ϱ.ϴϯ MPa 
Đe Ƌui ĠƋuiǀaut à ϱϴ ďaƌs de pƌessioŶ gazeuse. La ĐoŶtƌaiŶte de VoŶ Mises ĐoƌƌespoŶdaŶte à 
Đette ĐoŶtƌaiŶte ƌadiale est de ϰϮ.ϲ MPa. Cette ǀaleuƌ est pƌesƋue ϱ fois plus ĠleǀĠe Ƌue la 
ĐoŶtƌaiŶte oďteŶue pouƌ MgHϮ saŶs additif. 

 



ϭϭϳ 
 

 

Figuƌe ϰ.ϴ : DĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs à la fiŶ de ĐhaƋue ĐǇĐle d'aďsoƌptioŶ, suƌ des Đoŵposites 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ, et des poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi Ġpaisse 

;ϭ.ϰ ŵŵ d’ĠpaisseuƌͿ. 

 

Taďleau ϰ.Ϯ : CoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales ŵesuƌĠes pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ % ŵ. de 
ǀaŶadiuŵ, aǀeĐ uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ de tǇpe ϭ ;ϭ.ϰ ŵŵ d’Ġpaisseuƌ des paƌoisͿ 

CoŶtƌaiŶte ƌadiale 
ŵaǆiŵale ;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte 
taŶgeŶtielle 

ŵaǆiŵale ;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte de VoŶ 
Mises ŵaǆiŵale 

;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte de V.M. 
;MPaͿ loƌs de la 

staďilisatioŶ 
EĐhaŶtilloŶ 

ϭ 
EĐhaŶtilloŶ 

Ϯ 
ϱ.ϴϯ ϰϱ.ϭϴ ϰϮ.ϲ ϳ.Ϭϵ ϭϱ.ϰϬ 

 

 Les ƌĠsultats de dilatoŵĠtƌie oďteŶus aǀeĐ les poƌtes-ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi ŵiŶĐe soŶt 
pƌĠseŶtĠs suƌ la figuƌe ϰ.ϵ. EŶ ƌaisoŶ de la paƌoi ŵoiŶs Ġpaisse des tuďes, les dĠfoƌŵatioŶs 
iŶduites paƌ l’hǇdƌuƌe soŶt ďeauĐoup plus gƌaŶdes Ƌue Đelles oďseƌǀĠes aupaƌaǀaŶt aǀeĐ le 
pƌeŵieƌ tǇpe de poƌtes-ĠĐhaŶtilloŶs, de soƌte Ƌue tous les ĠĐhaŶtilloŶs pƌĠseŶteŶt le ŵġŵe 
pƌofil de Đouƌďe. OŶ ĐoŶstate d'aďoƌd uŶe tƌğs foƌte augŵeŶtatioŶ des dĠplaĐeŵeŶts pouƌ 
tous les ĠĐhaŶtilloŶs duƌaŶt les diǆ pƌeŵieƌs ĐǇĐles. Cette augŵeŶtatioŶ ĐoïŶĐide aǀeĐ la 
foƌte ƌeĐƌistallisatioŶ et l'aggloŵĠƌatioŶ des paƌtiĐules ƌĠǀĠlĠes paƌ l'Ġtude ŵiĐƌostƌuĐtuƌale 
;ǀoiƌ Đhapitƌe ϯͿ. L’aŵplitude ŵaǆiŵale atteiŶte pouƌ les pƌeŵieƌs ϭϬ ĐǇĐles est eŶ gĠŶĠƌale 
Đoŵpƌise eŶtƌe ϲ.ϱ et ϵ µŵ sauf pouƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ Ϯ doŶt le dĠplaĐeŵeŶt aǀoisiŶe ϮϬ µŵ. 
EŶtƌe le ϭϱiğŵe et le ϮϬiğŵe ĐǇĐle, le ŵatĠƌiau ĐoŵŵeŶĐe à se ĐoŶtƌaĐteƌ. Cette ĐoŶtƌaĐtioŶ se 
pƌoloŶge peŶdaŶt eŶǀiƌoŶ uŶe dizaiŶe de ĐǇĐles. UŶe deuǆiğŵe Ġtape d’eǆpaŶsioŶ ďeauĐoup 
plus ŵodĠƌĠe ƌepƌeŶd aloƌs, apƌğs le ϮϬiğŵe ĐǇĐle pouƌ les ĠĐhaŶtilloŶs ϭ et ϰ et apƌğs le 
ϰϬiğŵe ĐǇĐle pouƌ les ĠĐhaŶtilloŶs Ϯ et ϯ. OŶ ƌeŵaƌƋue Ƌue les ĠĐhaŶtilloŶs Ϯ et ϯ Ƌui 



ϭϭϴ 
 

pƌĠseŶteŶt les dĠplaĐeŵeŶts les plus ĠleǀĠs loƌs de la pƌeŵiğƌe Ġtape de goŶfleŵeŶt ;ϭϬ-ϮϬ 
ĐǇĐlesͿ oŶt uŶe eǆpaŶsioŶ plus faiďle duƌaŶt la deuǆiğŵe Ġtape. Autouƌ du ϴϬiğŵe ĐǇĐle, 
l’eǆpaŶsioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ seŵďle ġtƌe staďilisĠe. 

 

Figuƌe ϰ.ϵ : DĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs à la fiŶ de ĐhaƋue ĐǇĐle d'aďsoƌptioŶ, suƌ des Đoŵposites 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ, et des poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi ŵiŶĐe 

;Ϭ.ϱ ŵŵ d’ĠpaisseuƌͿ. 

 

ͺ.ͷ.͸.͹. MgH͸ + 8% de vanadium 
 L'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ a d'aďoƌd ĠtĠ testĠ aǀeĐ des 
poƌtes-ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi Ġpaisse. Deuǆ ĠĐhaŶtilloŶs oŶt ĠtĠ ĠlaďoƌĠs et testĠs daŶs Đette 
ĐoŶfiguƌatioŶ ;fig. ϰ.ϭϬͿ. Le pƌeŵieƌ a ĠtĠ ĠtudiĠ uŶiƋueŵeŶt jusƋu'au ϴϬiğŵe ĐǇĐle eŶ ƌaisoŶ 
d'uŶe Đoupuƌe d'aliŵeŶtatioŶ eŶ hǇdƌogğŶe, et le deuǆiğŵe jusƋu'au ϮϬϬiğŵe ĐǇĐle. Les deuǆ 
ĠĐhaŶtilloŶs ŵoŶtƌeŶt uŶe eǆpaŶsioŶ tƌğs ƌapide duƌaŶt les ϭϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles. A paƌtiƌ du 
ϱϬiğŵe ĐǇĐle, oŶ oďseƌǀe uŶe ĐoŶtƌaĐtioŶ du ŵatĠƌiau Ƌui se staďilise apƌğs uŶe ĐeŶtaiŶe de 
ĐǇĐles supplĠŵeŶtaiƌes. AiŶsi le dĠplaĐeŵeŶt dĠĐƌoit jusƋu'à uŶe ǀaleuƌ de ϭ.ϱ µŵ, Ƌui est Ϯ 
fois iŶfĠƌieuƌe au ŵaǆiŵuŵ atteiŶt. L'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ 
pƌĠseŶte uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt tƌğs iŶtĠƌessaŶt du poiŶt de ǀue des appliĐatioŶs, puisƋue le 
goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle dĠĐƌoit pƌogƌessiǀeŵeŶt aǀeĐ l'aǀaŶĐeŵeŶt du Ŷoŵďƌe de ĐǇĐles 
d'hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ. La ĐoŶtƌaiŶte ƌadiale ŵaǆiŵale atteiŶte aǀeĐ l'ĠĐhaŶtilloŶ Ϯ 
est de ϲ.ϴ MPa et Đelle de VoŶ Mises s'Ġlğǀe à ϰϵ.ϲ MPa ;taďleau ϰ.ϯͿ.  
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Figuƌe ϰ.ϭϬ: DĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs à la fiŶ de ĐhaƋue ĐǇĐle d'aďsoƌptioŶ, suƌ des 
Đoŵposites d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ, et des poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs à 

paƌoi Ġpaisse ;ϭ.ϰ ŵŵ d’ĠpaisseuƌͿ. 

 

Taďleau ϰ.ϯ : CoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ, 
aǀeĐ uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ de tǇpe ϭ ;ϭ.ϰ ŵŵ d’Ġpaisseuƌ de paƌoiͿ 

CoŶtƌaiŶte ƌadiale 
ŵaǆiŵale ;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte 
taŶgeŶtielle 

ŵaǆiŵale ;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte de VoŶ 
Mises ŵaǆiŵale 

;MPaͿ 

CoŶtƌaiŶte de V.M. 
;MPaͿ loƌs de la 

staďilisatioŶ 
EĐhaŶtilloŶ Ϯ 

ϲ.ϴ ϱϮ.ϲ ϰϵ.ϲ ϮϮ.ϭϬ 
 

AfiŶ de ŵieuǆ ĐoŵpƌeŶdƌe le ĐoŵpoƌteŵeŶt spĠĐifiƋue de la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % 
de ǀaŶadiuŵ loƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ, oŶ a testĠ ϰ ĠĐhaŶtilloŶs eŶ 
utilisaŶt des poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs de tǇpe Ϯ. EŶ oďseƌǀaŶt les ƌĠsultats ƌĠsuŵĠs suƌ la figuƌe 
ϰ.ϭϭ oŶ peut ǀoiƌ la ŵġŵe teŶdaŶĐe Ƌu’aǀeĐ le dispositif pƌĠĐĠdeŶt. OŶ ĐoŶstate uŶ tƌğs foƌt 
tauǆ de goŶfleŵeŶt duƌaŶt les ϭϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles - eŶtƌe ϱ et ϴ µŵ - Đe Ƌui est pƌoĐhe des 
ƌĠsultats de la ĐoŵpositioŶ ĐoŶteŶaŶt ϰ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ. Le ŵatĠƌiau ĐoŶtiŶue à goŶfleƌ 
jusƋu’au ϱϬiğŵe ĐǇĐle où le dĠplaĐeŵeŶt ŵaǆiŵal atteiŶt eŶtƌe ϴ et ϭϮ µŵ. A paƌtiƌ de Đe 
ŵaǆiŵuŵ, le Đoŵposite ĐoŵŵeŶĐe pƌogƌessiǀeŵeŶt à se ĐoŶtƌaĐteƌ et se staďilise eŶtƌe le 
ϭϬϬiğŵe et le ϭϱϬiğŵe ĐǇĐle à uŶ Ŷiǀeau iŶfĠƌieuƌ à Đelui atteiŶt apƌğs lesϭϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles. OŶ 
doit aussi ƌeŵaƌƋueƌ Ƌu’eŶ ĐoŵpaƌaisoŶ aǀeĐ la ĐoŵpositioŶ ĐoŶteŶaŶt Ϯ fois ŵoiŶs de 
ǀaŶadiuŵ, le goŶfleŵeŶt staďilisĠ au ϭϬϬiğŵe ĐǇĐle est ďeauĐoup plus faiďle. Le dĠplaĐeŵeŶt 
se situe eŶtƌe Ϯ et ϲ µŵ pouƌ les ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ ϴ % ŵ. d’additif, ĐoŶtƌe ϭϬ et ϭϱ µŵ aǀeĐ 
ϰ %. 

L’Ġtude ŵiĐƌostƌuĐtuƌale dĠǀeloppĠe daŶs le Đhapitƌe ϯ ƌĠǀğle uŶe ĠǀolutioŶ tƌğs 
dǇŶaŵiƋue loƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ. AiŶsi duƌaŶt les ϭϬ pƌeŵieƌs  
ĐǇĐles, oŶ a ĐoŶstatĠ uŶe foƌte ƌeĐƌistallisatioŶ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, aiŶsi Ƌu’uŶe 
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augŵeŶtatioŶ du ǀoluŵe d’aggloŵĠƌats ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues de ϱϮ.Ϯ %. Cette Ŷouǀelle 
oƌgaŶisatioŶ ŵiĐƌostƌuĐtuƌale au seiŶ des Đoŵposites, ĐoŶstituĠs de paƌtiĐules de plus 
gƌaŶde taille, iŶduit uŶe augŵeŶtatioŶ de la poƌositĠ. Au-delà du ϭϬiğŵeĐǇĐle, et jusƋu’au 
ϱϬiğŵe ĐǇĐle, oŶ oďseƌǀe uŶe ĐoŶseƌǀatioŶ du ǀoluŵe de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵğtƌiƋues. Paƌ 
ĐoŶtƌe, l’oďseƌǀatioŶ au MEB ƌĠǀğle uŶ stade de ƌeĐƌistallisatioŶ plus aǀaŶĐĠ apƌğs ϱϬ ĐǇĐles. 
Cette Ġtape de l’ĠǀolutioŶ ŵiĐƌostƌuĐtuƌale ĐoïŶĐide aǀeĐ l’augŵeŶtatioŶ du dĠplaĐeŵeŶt 
jusƋu’à soŶ ŵaǆiŵuŵ au ǀoisiŶage du ϱϬiğŵe ĐǇĐle. EŶsuite la taille et la ŵoƌphologie des 
aggloŵĠƌats ĠǀolueŶt dƌastiƋueŵeŶt pouƌ atteiŶdƌe des diŵeŶsioŶs Đoŵpƌises eŶtƌe Ϯ µŵ 
et ϳϬ µŵ. La deŶsifiĐatioŶ du Đoŵposite iŶduite paƌ la ĐoalesĐeŶĐe des ŶaŶopaƌtiĐules et la 
ƌĠduĐtioŶ de la poƌositĠ iŶteƌŶe du ŵatĠƌiau liŵite le phĠŶoŵğŶe de goŶfleŵeŶt. 

 

Figuƌe ϰ.ϭϭ : DĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs à la fiŶ de ĐhaƋue ĐǇĐle d'aďsoƌptioŶ, suƌ des 
Đoŵposites d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ, et des poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs à 

paƌoi ŵiŶĐe ;Ϭ.ϱ ŵŵ d’ĠpaisseuƌͿ. 

 

ͺ.ͷ.͸.ͺ. MgH͸ + ͺ% d’alliage Ti-V-Cr 
L’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ % ŵ. d’alliage Ti-V-Cƌ a ĠtĠ testĠ uŶiƋueŵeŶt aǀeĐ le 

pƌeŵieƌ tǇpe de poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ. Deuǆ pastilles oŶt ĠtĠ pƌĠpaƌĠes : l’uŶe saŶs GNE 
;Gƌaphite NatuƌelleŵeŶt EǆpaŶsĠͿ et l’autƌe aǀeĐ ϭϬ %. L’oďjeĐtif de Đette Ġtude Ġtait ŶoŶ 
seuleŵeŶt d’oďseƌǀeƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue du Đoŵposites aǀeĐ ϰ % de Ti-V-Cƌ, ŵais 
aussi de ĐoŵpƌeŶdƌe l’iŶflueŶĐe du gƌaphite suƌ le ƌeŶfoƌĐeŵeŶt du ŵatĠƌiau.  

Les ƌĠsultats issus de Đes eǆpĠƌieŶĐes soŶt ƌĠsuŵĠs suƌ la figuƌe ϰ.ϭϮ[ϭϰ]. L’eǆpaŶsioŶ 
de l’ĠĐhaŶtilloŶ saŶs GNE se pouƌsuit jusƋu’à atteiŶdƌe uŶ ŵaǆiŵuŵ autouƌ du ϯϬiğŵe ĐǇĐle. 
DuƌaŶt les ϯϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles, le goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle augŵeŶte de Ϭ.Ϯ µŵ paƌ ĐǇĐle eŶ 
ŵoǇeŶŶe et eŶsuite eŶtaŵe uŶe phase de staďilisatioŶ. Coŵŵe pouƌ les autƌes 
ĐoŵpositioŶs, les ϭϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles soŶt ĐaƌaĐtĠƌisĠs paƌ uŶe foƌte ƌeĐƌistallisatioŶ et 
aggloŵĠƌatioŶ des paƌtiĐules. Le tauǆ d’aĐĐƌoisseŵeŶt des paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues est de 
ϯϭ.ϴ % taŶdis Ƌue Đelui de l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϰ % ŵ. de V est de ϮϬ.ϲ %. AiŶsi pouƌ uŶe ŵġŵe 
ƋuaŶtitĠ d’additif ŵais de Ŷatuƌe diffĠƌeŶte, l’ĠǀolutioŶ ŵiĐƌostƌuĐtuƌale des ĠĐhaŶtilloŶs 
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diffğƌe et ŵğŶe à des ǀaƌiatioŶs de l’aŵplitude d’eǆpaŶsioŶ et du Ŷoŵďƌe de ĐǇĐles 
ŶĠĐessaiƌes pouƌ atteiŶdƌe la staďilisatioŶ de Đe phĠŶoŵğŶe.  

L’ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŶteŶaŶt ϭϬ % de GNE ƌĠǀğle uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue siŵilaiƌe à 
Đelui de ŵġŵe ĐoŵpositioŶ ŵais saŶs GNE. Le goŶfleŵeŶt Đƌoît pƌogƌessiǀeŵeŶt et atteiŶt 
soŶ ŵaǆiŵuŵ autouƌ du ϯϬiğŵe ĐǇĐle, à la suite duƋuel il se staďilise. Toutefois l’eǆpaŶsioŶ 
ŵaǆiŵale est tƌois fois plus faiďle Ƌue Đelle oďteŶue aǀeĐ l’ĠĐhaŶtilloŶ saŶs GNE – ϱ µŵ. 
Cette ŵesuƌe ĐoŶfiƌŵe Ƌue le gƌaphite Ŷatuƌel eǆpaŶsĠ ŶoŶ seuleŵeŶt aŵĠlioƌe la 
ĐoŶduĐtiǀitĠ theƌŵiƋue ŵais peƌŵet aussi dĠliŵiteƌ le phĠŶoŵğŶe de goŶfleŵeŶt. Les 
laŵelles de gƌaphite aligŶĠes peƌpeŶdiĐulaiƌeŵeŶt à l’aǆe de ĐoŵpaĐtioŶ joueŶt le ƌôle 
d’uŶe stƌuĐtuƌe ŵĠĐaŶiƋue ƌĠduisaŶt le ƌĠaƌƌaŶgeŵeŶt des paƌtiĐules [ϭϰ-ϭϱ]. 

Les ĐoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales estiŵĠes pouƌ les ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ ϰ % ŵ. de Ti-V-Cƌ soŶt 
pƌĠseŶtĠes daŶs le taďleau ϰ.ϰ. La ĐoŶtƌaiŶte ƌadiale s’Ġlğǀe à ϭϮ MPa pouƌ le ŵatĠƌiau ŶoŶ 
ƌeŶfoƌĐĠ et à ϯ.ϰ MPa pouƌ le ŵatĠƌiau aǀeĐ ϭϬ % ŵ. de GNE. La ĐoŶtƌaiŶte de VoŶ Mises est 
estiŵĠe à ϴϰ.ϲ MPa pouƌ l'ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŵposĠ de MgHϮ + ϰ % ŵ. de Ti-V-Cƌ et à Ϯϰ.ϰ MPa 
pouƌ l'ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϭϬ % de GNE. 

 

Figuƌe ϰ.ϭϮ : DĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs à la fiŶ de ĐhaƋue ĐǇĐle d'aďsoƌptioŶ, suƌ des 
Đoŵposites d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ % de Ti-V-Cƌ, aǀeĐ et saŶs GNE. 

 

Taďleau ϰ.ϰ : CoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϰ % de Ti-V-Cƌ, Ϭ 
etϭϬ % de GNE. 
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ͺ.ͷ.͸.ͻ. MgH͸ + 8% de Ti-V-Cr 
Deuǆ ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. d’alliage Ti-V-Cƌ oŶt ĠtĠ 

testĠs aǀeĐ le pƌeŵieƌ tǇpe de poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs et uŶ seul aǀeĐ le deuǆiğŵe. Les ƌĠsultats 
oďteŶus aǀeĐ les poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi ŵiŶĐe soŶt pƌĠseŶtĠs suƌ la figuƌe ϰ.ϭϯ. Les ϭϬ 
pƌeŵieƌs ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ ŵoŶtƌeŶt uŶe dĠfoƌŵatioŶ sigŶifiĐatiǀe des 
paƌois. Le goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle augŵeŶte pƌogƌessiǀeŵeŶt jusƋu’à eŶǀiƌoŶ ϰϬ ĐǇĐles, au 
delà desƋuels oŶ oďseƌǀe uŶe staďilisatioŶ des dĠplaĐeŵeŶts. L’ĠĐhaŶtilloŶ ϭ atteiŶt uŶe 
aŵplitude ŵaǆiŵale d’eǆpaŶsioŶ de ϲ µŵ taŶdis Ƌue l’ĠĐhaŶtilloŶ Ϯ atteiŶt ϱ µŵ. Ces 
ŵesuƌes soŶt siŵilaiƌes auǆ ƌĠsultats oďteŶus aǀeĐ la ĐoŵpositioŶ ĐoŶteŶaŶt ϰ % ŵ. de 
Ti-V-Cƌ.  

Les ǀaleuƌs des ĐoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales soŶt ƌepoƌtĠes daŶs le taďleau ϰ.ϱ. La 
ĐoŶtƌaiŶte ƌadiale ŵaǆiŵale ŵesuƌĠe est Ġgale à ϭϰ.ϵ MPa Đe Ƌui ĠƋuiǀaut à ϭϰϵ ďaƌs de 
pƌessioŶ iŶteƌŶe et uŶe ĐoŶtƌaiŶte de VoŶ Mises est de ϭϬϴ MPa. 

 

Figuƌe ϰ.ϭϯ : DĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs à la fiŶ de ĐhaƋue ĐǇĐle d'aďsoƌptioŶ, suƌ des 
Đoŵposites d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % de Ti-V-Cƌ et des poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi 

Ġpaisse ;ϭ.ϰ ŵŵ d’ĠpaisseuƌͿ. 

 

Taďleau ϰ.ϱ : CoŶtƌaiŶtes ŵaǆiŵales pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ, 
aǀeĐ uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ de tǇpe ϭ ;ϭ.ϰ ŵŵ d’Ġpaisseuƌ de paƌoiͿ 
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Le test effeĐtuĠ aǀeĐ le deuǆiğŵe tǇpe de poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs est pƌĠseŶtĠ suƌ la 
figuƌe ϰ.ϭϰ. OŶ oďseƌǀe uŶe foƌte augŵeŶtatioŶ du dĠplaĐeŵeŶt duƌaŶt les pƌeŵieƌs ϭϬ 
ĐǇĐles - de l’oƌdƌe de ϭϱ µŵ - suiǀie paƌ uŶe ĐoŶtƌaĐtioŶ jusƋu’au ϱϬiğŵe ĐǇĐle. EŶtƌe le ϱϬiğŵe 
et le ϭϳϱiğŵe ĐǇĐle uŶe deuǆiğŵe Ġtape de goŶfleŵeŶt s’Ġtaďlit, atteigŶaŶt uŶ ŵaǆiŵuŵ de 
Ϯϲ.ϱ µŵ. La staďilisatioŶ dĠfiŶitiǀe de l’eǆpaŶsioŶ se situe autouƌ du ϮϬϬiğŵe ĐǇĐle 
d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ.  

 

Figuƌe ϰ.ϭϰ : DĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs à la fiŶ de ĐhaƋue ĐǇĐle d'aďsoƌptioŶ, suƌ uŶ Đoŵposite 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ et uŶ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ à paƌoi ŵiŶĐe 

;Ϭ.ϱ ŵŵ d’ĠpaisseuƌͿ 

 

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

Suƌ la figuƌe ϰ.ϭϱ soŶt pƌĠseŶtĠs les ĐoŵpoƌteŵeŶts loƌs des ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ des ĐoŵpositioŶs ĐoŶteŶaŶt ƌespeĐtiǀeŵeŶt ϴ % ŵ. de 
ǀaŶadiuŵ et ϴ % ŵ. d’alliage Ti-V-Cƌ, afiŶ d’eǆpliƋueƌ l’iŶflueŶĐe de la Ŷatuƌe de l’additif suƌ 
le goŶfleŵeŶt des Đoŵposites. Les deuǆ ĐoŵpositioŶs ŵoŶtƌeŶt uŶe foƌte eǆpaŶsioŶ duƌaŶt 
les ϭϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles, ƋuelƋue soit le tǇpe de poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ utilisĠ. DuƌaŶt Đette 
pƌeŵiğƌe Ġtape, l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ pƌĠseŶte ŶĠaŶŵoiŶs uŶ 
dĠplaĐeŵeŶt deuǆ fois plus ĠleǀĠ Ƌu’aǀeĐ le ǀaŶadiuŵ. De plus, apƌğs le ϱϬiğŵe ĐǇĐle, les 
deuǆ additifs iŶduiseŶt des ĐoŵpoƌteŵeŶts tƌğs diffĠƌeŶts. L’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ 
ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ eŶtƌe daŶs uŶe phase de ĐoŶtƌaĐtioŶ puis de staďilisatioŶ du 
dĠplaĐeŵeŶt à uŶe ǀaleuƌ pƌoĐhe de la positioŶ iŶitiale, taŶdis Ƌue Đelui aǀeĐ ϴ % de Ti-V-Cƌ 
Ŷe pƌĠseŶte pas de sigŶe de dĠĐƌoissaŶĐe du goŶfleŵeŶt et se staďilise à l’aŵplitude 
ŵaǆiŵale atteiŶte.  

D’apƌğs l’Ġtude ŵiĐƌostƌuĐtuƌale ŵeŶĠe suƌ les deuǆ ĐoŵpositioŶs ;ǀoiƌ Đhapitƌe ϯͿ, 
les poudƌes pƌĠseŶteŶt iŶitialeŵeŶt uŶe distƌiďutioŶ ďiŵodale aǀeĐ des paƌtiĐules Đoŵpƌises 
eŶtƌe Ϭ.Ϭϯ µŵ et ϭ µŵ de diaŵğtƌe et des paƌtiĐules Đoŵpƌises eŶtƌe ϭ µŵ et ϮϬϬ µŵ. La 
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pƌopoƌtioŶ de ŶaŶopaƌtiĐules apƌğs le ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ est supĠƌieuƌe à Đelle de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de 
ǀaŶadiuŵ. DuƌaŶt les ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ, la poudƌe ĐoŶteŶaŶt ϴ % ŵ. de 
Ti-V-Cƌ pƌĠseŶte uŶe ĐoalesĐeŶĐe iŵpoƌtaŶte des paƌtiĐules suďŵiĐƌoŶiƋues Ƌui teŶdeŶt à 
foƌŵeƌ de laƌges aggloŵĠƌats. Ce phĠŶoŵğŶe d’aggloŵĠƌatioŶ Ŷous ĐoŶduit à oďseƌǀeƌ, 
apƌğs ϱϬ ĐǇĐles, uŶe poudƌe ŵoŶo-dispeƌse. AiŶsi les ŶaŶopaƌtiĐules oŶt ĐoŵplğteŵeŶt 
dispaƌu et laissĠ plaĐe à des paƌtiĐules aǇaŶt des diŵeŶsioŶs Đoŵpƌises eŶtƌe Ϯ µŵ et ϮϬϬ 
µŵ, aǀeĐ uŶ diaŵğtƌe ŵoǇeŶ de Ϯϲ µŵ ;taďleau ϰ.ϲͿ. L’augŵeŶtatioŶ de la pƌopoƌtioŶ des 
aggloŵĠƌats duƌaŶt les ϭϬ pƌeŵieƌs ĐǇĐles est ĐoƌƌĠlĠe aǀeĐ l’augŵeŶtatioŶ ƌapide du 
dĠplaĐeŵeŶt ŵesuƌĠ paƌ l’eǆpĠƌieŶĐe de dilatoŵĠtƌie. La distƌiďutioŶ uŶiƋueŵeŶt 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue des aggloŵĠƌats apƌğs le ϱϬiğŵe ĐǇĐle, aiŶsi Ƌue l’augŵeŶtatioŶ du diaŵğtƌe 
ŵoǇeŶ de Đes aggloŵĠƌats eŶtƌe le ϱϬiğŵe et le ϭϬϬiğŵe ĐǇĐle, ĐoƌƌespoŶdeŶt à la deuǆiğŵe 
Ġtape d’eǆpaŶsioŶ de l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ, ďieŶ ǀisiďle suƌ les ƌĠsultats 
oďteŶus aǀeĐ le deuǆiğŵe poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ. Suƌ la figuƌe ϰ.ϭϲ est pƌĠseŶtĠ uŶ sĐhĠŵa de 
l’ĠǀolutioŶ ŵiĐƌostƌuĐtuƌale. AǀeĐ uŶe distƌiďutioŶ ďiŵodale de la poudƌe, les paƌtiĐules plus 
fiŶes oĐĐupeŶt l’espaĐe eŶtƌe les plus laƌges et de Đette ŵaŶiğƌe peƌŵetteŶt d’atteiŶdƌe uŶe 
deŶsitĠ ĠleǀĠe. A l’opposĠ, aǀeĐ uŶe distƌiďutioŶ ŵoŶo-dispeƌse, l’espaĐe eŶtƌe les paƌtiĐules 
Ŷe peut ġtƌe « ĐoŵďlĠ » paƌ des paƌtiĐules plus fiŶes. EŶ ĐoŶsidĠƌaŶt Ƌue les paƌtiĐules soŶt 
sphĠƌiƋues, la plus gƌaŶde ĐoŵpaĐitĠ possiďle ĐoƌƌespoŶd à uŶ aƌƌaŶgeŵeŶt heǆagoŶal 
ĐoŵpaĐt doŶt la deŶsitĠ thĠoƌiƋue est de Ϭ.ϳϰ. AiŶsi l’ĠǀolutioŶ de la taille des paƌtiĐules 
ǀeƌs uŶe gƌaŶuloŵĠtƌie ŵoŶodispeƌse ĐoŶduit à uŶe augŵeŶtatioŶ de la poƌositĠ, et le 
goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle des disƋues ĐoŵpaĐtĠs peut ġtƌe eǆpliƋuĠ paƌ la plus faiďle 
ĐoŵpaĐitĠ de la poudƌe ŵoŶo-dispeƌse paƌ ƌappoƌt à la distƌiďutioŶ ďiŵodale iŶitiale des 
ĠĐhaŶtilloŶs. 

Ces ƌĠsultats ŵoŶtƌeŶt Ƌue la dĠfoƌŵatioŶ ŵaǆiŵale dĠpeŶd de l’additif. Paƌ ailleuƌs 
l’additioŶ de ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ ŵğŶe à uŶe ƌelaǆatioŶ de la ĐoŶtƌaiŶte apƌğs ϱϬ ĐǇĐles, 
taŶdis Ƌue l’additioŶ de la ŵġŵe ƋuaŶtitĠ de Ti-V-Cƌ Ŷe peƌŵet pas d’atteiŶdƌe la 
staďilisatioŶ du goŶfleŵeŶt eŶ ϱϬ ĐǇĐles. Le ǀoluŵe oĐĐupĠ paƌ les paƌtiĐules 
suďŵiĐƌoŶiƋues aiŶsi Ƌue le diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ des aggloŵĠƌats pouƌ les deuǆ ĐoŵpositioŶs 
soŶt ƌĠsuŵĠs daŶs le taďleau ϰ.ϲ. Loƌs des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ l’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ, Ƌui possğdeŶt iŶitialeŵeŶt uŶe plus gƌaŶde pƌopoƌtioŶ 
de paƌtiĐules ŶaŶoŵĠtƌiƋues, atteiŶt ƌapideŵeŶt au ϭϬiğŵe ĐǇĐle la ŵġŵe pƌopoƌtioŶ 
d’aggloŵĠƌats ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues Ƌue la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ ;~ ϱϬ%Ϳ. Suƌ la 
figuƌe ϰ.ϭϳ soŶt pƌĠseŶtĠes les distƌiďutioŶs de taille de paƌtiĐules pouƌ les deuǆ ŵatĠƌiauǆ 
apƌğs ϱϬ ĐǇĐles. L’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ pƌĠseƌǀe uŶe distƌiďutioŶ ďiŵodale 
et il faut atteŶdƌe le ϭϬϬiğŵe ĐǇĐle pouƌ ǀoiƌ l’appaƌitioŶ d’uŶe poudƌe ŵoŶo-dispeƌse 
;taďleau ϰ.ϲͿ. De plus la taille ŵĠdiaŶe des aggloŵĠƌats pouƌ la poudƌe aǀeĐ le ǀaŶadiuŵ est 
ďeauĐoup plus faiďle Ƌue Đelle des aggloŵĠƌats de la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ Ti-V-Cƌ. Cette 
diffĠƌeŶĐe peut ġtƌe ĐoƌƌĠlĠe aǀeĐ la ĐapaĐitĠ des paƌtiĐules fiŶes d’additif de ďloƋueƌ le 
dĠplaĐeŵeŶt des joiŶts de gƌaiŶs et de liŵiteƌ aiŶsi la ĐoalesĐeŶĐe des paƌtiĐules 
suďŵiĐƌoŶiƋues. A Đette Ġgaƌd l’additif de ǀaŶadiuŵ seŵďle plus effiĐaĐe Ƌue l’alliage Ti-V-Cƌ 
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et ŵieuǆ adaptĠ pouƌ ƌestƌeiŶdƌe l’augŵeŶtatioŶ de la poƌositĠ gĠŶĠƌĠe paƌ l’aggloŵĠƌatioŶ 
des ŶaŶopaƌtiĐules et pouƌ liŵiteƌ aiŶsi le goŶfleŵeŶt des Đoŵposites [ϭϲ-ϭϳ].  

Les iŵages MEB oďteŶues pouƌ Đes ĐoŵpositioŶs soŶt eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ les tests de 
gƌaŶuloŵĠtƌie. Les oďseƌǀatioŶs ŵoŶtƌeŶt Ƌu’apƌğs le ϱϬiğŵe ĐǇĐle l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ pƌĠseŶte uŶ Ŷiǀeau aǀaŶĐĠ de ƌeĐƌistallisatioŶ et de ĐoalesĐeŶĐe eŶtƌe 
les paƌtiĐules, Đe Ƌui se ĐaƌaĐtĠƌise paƌ la foƌŵatioŶ d’aggloŵĠƌats de plusieuƌs dizaiŶes, ǀoiƌ 
des ĐeŶtaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes. Les « asseŵďlages » de paƌtiĐules aiŶsi foƌŵĠs pƌĠseŶteŶt 
uŶe gƌaŶde ƋuaŶtitĠ de ĐaǀitĠs Đe Ƌui augŵeŶte la poƌositĠ iŶteƌŶe du ŵatĠƌiau. DaŶs le Đas 
de l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ǀaŶadiuŵ, apƌğs le ϱϬiğŵe ĐǇĐle, oŶ a aussi ĐoŶstatĠ la pƌĠseŶĐe 
d’aggloŵĠƌats, ŵais de diŵeŶsioŶs ŵoiŶs iŵpoƌtaŶtes ĐoŵpaƌĠes à Đelles de la ĐoŵpositioŶ 
aǀeĐ Ti-V-Cƌ. Les paƌtiĐules soŶt plus deŶses, Ŷe pƌĠseŶteŶt pas de poƌositĠ et suƌtout 
seŵďleŶt ŵoiŶs iŶteƌĐoŶŶeĐtĠes. CeĐi pouƌƌait peƌŵettƌe uŶ ĐeƌtaiŶ degƌĠ de 
ƌĠaƌƌaŶgeŵeŶt duƌaŶt les ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ et eǆpliƋueƌ aiŶsi la 
ƌelaǆatioŶ des ĐoŶtƌaiŶtes oďseƌǀĠes. 

 
 

;aͿ ;ďͿ 
Figuƌe ϰ.ϭϱ : CoŵpaƌaisoŶ eŶtƌe les dĠplaĐeŵeŶts ŵesuƌĠs ƌespeĐtiǀeŵeŶt suƌ des 

ĐoŵpositioŶs aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ et ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ : ;aͿ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ de tǇpe ϭ 
;Ġpaisseuƌ de paƌoi ϭ.ϰ ŵŵͿ ; ;ďͿ poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ de tǇpe Ϯ ;Ġpaisseuƌ de paƌoi Ϭ.ϱ ŵŵͿ. 

 

Figuƌe ϰ.ϭϲ : SĐhĠŵa de l’ĠǀolutioŶ ŵiĐƌostƌuĐtuƌale. 
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Figuƌe ϰ.ϭϳ : CoŵpaƌaisoŶ apƌğs le ϱϬiğŵe ĐǇĐle eŶtƌe la gƌaŶuloŵĠtƌie des poudƌes aǀeĐ 
ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ et ϴ % ŵ. d’alliage Ti-V-Cƌ 

 

Taďleau ϰ.ϲ : EǀolutioŶ de la gƌaŶuloŵĠtƌie des poudƌes ĐoŶteŶaŶt ƌespeĐtiǀeŵeŶt ϴ % ŵ. 
de ǀaŶadiuŵ et ϴ % ŵ. d’alliage Ti-V-Cƌ. 

CǇĐles Voluŵe des paƌtiĐules 
ŶaŶoŵetƌiƋues ;%Ϳ 

Diaŵğtƌe ŵĠdiaŶ des 
paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues 

;µŵͿ 
ϴ % ŵ. Ti-V-Cƌ ϴ % ŵ V ϴ % ŵ. Ti-V-Cƌ ϴ % ŵ. V 

Ϭ ϳϲ.ϯ ϲϳ.ϯ - - 
ϭϬ ϱϮ.Ϯ ϱϬ.Ϯ ϭϯ.Ϯ ϭϯ.ϭ 
ϱϬ Ϭ ϱϬ.ϴ Ϯϲ.ϯ ϭϯ.ϭ 

ϭϬϬ Ϭ Ϭ ϯϬ.Ϯ ϭϳ.ϰ 
 

 

 

Ͷ.ʹ. Mesure du module de Young et la dureté des composites 
 

Ͷ.ʹ.ͳ. Méthodes 
 

ͺ.͸.ͷ.ͷ. Micro-indentation 
La teĐhŶiƋue de ŵiĐƌo-iŶdeŶtatioŶ ViĐkeƌs a ĠtĠ utilisĠe pouƌ la ŵesuƌe de la 

ŵiĐƌoduƌetĠ des pastilles d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ. Les tests oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠs à l’aide 
d’uŶ iŶdeŶteuƌ de tǇpe BƌuĐk® ŵuŶi d’uŶe poiŶte eŶ diaŵaŶt pǇƌaŵidale à ďase ĐaƌƌĠ ;fig. 



ϭϮϳ 
 

ϰ.ϭϴͿ. L’aŶgle eŶtƌe les faĐes opposĠes de la pǇƌaŵide est de ϭϯϲ°. DaŶs le ďut d’oďteŶiƌ uŶe 
eŵpƌeiŶte la plus Ŷette possiďle loƌs de la pƌoĐĠduƌe d’iŶdeŶtatioŶ, oŶ a dĠposĠ uŶe fiŶe 
ĐouĐhe d’oƌ ;ϭϱ ŶŵͿ. UŶe duƌĠe de ϭϬ s et uŶe Đhaƌge de ϯϬϬ g oŶt ĠtĠ utilisĠes. La ǀaleuƌ de 
la ŵiĐƌoduƌetĠ ViĐkeƌs, µH, est oďteŶue à paƌtiƌ de la Đhaƌge appliƋuĠe, P, et de la ŵesuƌe 
des diagoŶales de l’eŵpƌeiŶte, dϭ et dϮ, seloŶ la ƌelatioŶ suiǀaŶte [ϭϴ]: 

μܪ = ଶୱ୧୬ ሺభయల°మ ሻ௉ௗభௗమ       ;ϭͿ 

 

  
Figuƌe ϰ.ϭϴ: SĐhĠŵa des eŵpƌeiŶtes ƌĠalisĠes aǀeĐ l’iŶdeŶteuƌ ViĐkeƌs 

 

ͺ.͸.ͷ.͸. Nano-indentation 
Le pƌiŶĐipe de la ŶaŶo-iŶdeŶtatioŶ ĐoŶsiste à appliƋueƌ uŶe foƌĐe P paƌ iŶduĐtioŶ 

ĠleĐtƌoŵagŶĠtiƋue et à ŵesuƌeƌ paƌallğleŵeŶt le dĠplaĐeŵeŶt de la poiŶte daŶs le ŵatĠƌiau 
à l’aide d’uŶ Đapteuƌ ĐapaĐitif. AfiŶ d'oďteŶiƌ uŶe ǀaleuƌ pƌĠĐise de la pĠŶĠtƌatioŶ de la 
poiŶte, il est ŶĠĐessaiƌe de dĠteƌŵiŶeƌ la positioŶ iŶitiale de la suƌfaĐe de l'ĠĐhaŶtilloŶ. Pouƌ 
Đe faiƌe, oŶ fiǆe uŶ seuil de ƌaideuƌ de ĐoŶtaĐt doŶt le dĠpasseŵeŶt iŶdiƋue Ƌue l'iŶdeŶteuƌ a 
atteiŶt la suƌfaĐe. Suƌ la figuƌe ϰ.ϭϵ oŶ peut ǀoiƌ l'ĠǀolutioŶ de la foƌĐe utilisĠe eŶ foŶĐtioŶ de 
la pĠŶĠtƌatioŶ de la poiŶte h. Loƌs de la dĠĐhaƌge, la foƌĐe s'aŶŶule pouƌ uŶe ǀaleuƌ hf du 
dĠplaĐeŵeŶt Ƌui est Đoŵpƌise eŶtƌe Ϭ et hŵaǆ. Cette ŵġŵe ǀaleuƌ ĐoƌƌespoŶd à la 
pƌofoŶdeuƌ de l'eŵpƌeiŶte ƌĠsiduelle, laissĠe apƌğs Ƌue la poiŶte soit eŶleǀĠe.  
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Figuƌe ϰ.ϭϵ : EǀolutioŶ du dĠplaĐeŵeŶt h eŶ foŶĐtioŶ de la foƌĐe appliƋuĠe P. 

 

Il eǆiste deuǆ ŵĠthodes pouƌ oďteŶiƌ la ƌaideuƌ du ĐoŶtaĐt eŶtƌe le ŵatĠƌiau et la poiŶte 
[ϭϵ]. 

 

La ŵĠthode de la ŵesuƌe à la dĠĐhaƌge : 

OŶ ĐheƌĐhe à dĠteƌŵiŶeƌ la peŶte de la Đouƌďe de dĠĐhaƌge. Oliǀeƌ et Phaƌƌ [ϭϵ] oŶt 
dĠǀeloppĠ uŶ ŵodğle peƌŵettaŶt d’appƌoĐheƌ la Đouƌďe paƌ uŶe loi de puissaŶĐe : ܲ = ሺℎܤ − ℎ௙ሻ௠      ;ϰ.ϭͿ 

P et h soŶt ƌespeĐtiǀeŵeŶt la Đhaƌge appliƋuĠe et la pĠŶĠtƌatioŶ ƌĠsultaŶte, et B et ŵ soŶt 
des paƌaŵğtƌes d’ajusteŵeŶt à dĠteƌŵiŶeƌ. 

AiŶsi la ƌaideuƌ du ĐoŶtaĐt ܵ = ௗ௉ௗ௛  peut ġtƌe ĐalĐulĠe paƌ la ƌelatioŶ suiǀaŶte : ܵ = .ܤ ݉ . ሺℎ − ℎ௙ሻ௠ିଵ      ;ϰ.ϮͿ 

Loƌs d’uŶ essai, la hauteuƌ du ĐoŶtaĐt hĐ est dĠteƌŵiŶĠe paƌ l’ĠƋuatioŶ : ℎ௖ = ℎ − ߝ ௉ௌ         ;ϰ.ϯͿ 

ɸ est uŶ ĐoeffiĐieŶt pƌopƌe à la gĠoŵĠtƌie de l’iŶdeŶteuƌ. DaŶs le Đas d’uŶe poiŶte de tǇpe 
BeƌkoǀiĐh il est Ġgal à Ϭ.ϳϱ. 

La ŵĠthode de la ŵesuƌe à la dĠĐhaƌge est liŵitĠe paƌ le fait Ƌue la ƌaideuƌ est dĠteƌŵiŶĠe 
eŶ uŶ seul poiŶt et Ƌue pouƌ oďteŶiƌ des ŵesuƌes à diffĠƌeŶtes pƌofoŶdeuƌs il faut effeĐtueƌ 
plusieuƌs essais suĐĐessifs. 
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La ŵĠthode de ŵesuƌe ĐoŶtiŶue CSM ;CoŶtiŶuous StiffŶess MeasuƌeŵeŶtsͿ : 

 DaŶs Đette ŵĠthode oŶ supeƌpose au ĐhaƌgeŵeŶt eŶ ƌaŵpe appliƋuĠ à l’ĠĐhaŶtilloŶ 
uŶ ĐhaƌgeŵeŶt siŶusoïdal de faiďle aŵplitude. Cette peƌtuƌďatioŶ siŶusoïdale peƌŵet aiŶsi 
d’effeĐtueƌ eŶ ĐhaƋue poiŶt de la Đouƌďe de ĐhaƌgeŵeŶt uŶe dĠĐhaƌge iŶfiŶitĠsiŵale. Le 
dĠplaĐeŵeŶt de la poiŶte s’effeĐtuaŶt eǆĐlusiǀeŵeŶt à la ǀeƌtiĐale, oŶ peut ŵodĠliseƌ le 
sǇstğŵe paƌ uŶ osĐillateuƌ haƌŵoŶiƋue aŵoƌti sous ĐhaƌgeŵeŶt siŶusoïdal ;fig. ϰ.ϮϬͿ : ݉ݖሷ + ሺܦ௜ + ሶݖ௘ሻܦ + ቀܭ௦ + ሺܭ௕ି ଵ + ܵିଵሻቁݖ = ଴݁௜ఠ௧ܨ    ;ϰ.ϰͿ 

Di et De soŶt les aŵoƌtisseŵeŶts de l’iŶdeŶteuƌ et de l’ĠĐhaŶtilloŶ, Ks et Kď les ƌaideuƌs des 
ƌessoƌts de soutieŶ et du ďâti, S la ƌaideuƌ du ĐoŶtaĐt, FϬ l’aŵplitude et ʘ la pulsatioŶ de la 
solliĐitatioŶ siŶusoïdale.  

EŶ posaŶt z=zϬ.eiʘt+ф, aǀeĐ zϬ l’aŵplitude de la ƌĠpoŶse du sǇstğŵe et ф le dĠphasage : 

ܵ = ቆ ଵಷబ೥బ ௖௢௦థିሺ௄ೞି௠ఠమሻ − ଵ௄್ቇିଵ
    ;ϰ.ϱͿ 

Les gƌaŶdeuƌs FϬ et ʘ soŶt iŵposĠes, zϬ et ф soŶt ŵesuƌĠes. Les ǀaleuƌs de Ks, ŵ et Kď soŶt 
dĠteƌŵiŶĠes paƌ l’ĠtaloŶŶage pƌĠalaďle. EŶ pƌatiƋue, il ĐoŶǀieŶt de filtƌeƌ la paƌtie 
siŶusoïdale de la ƌĠpoŶse du sǇstğŵe.  

 

Figuƌe ϰ.ϮϬ : SĐhĠŵa de la ƌĠpoŶse dǇŶaŵiƋue du ŶaŶo-iŶdeŶteuƌ eŶ ĐoŶtaĐt aǀeĐ 
l’ĠĐhaŶtilloŶ 

 

L’ĠǀaluatioŶ de la ƌaideuƌ du ĐoŶtaĐt est eŶsuite utilisĠe pouƌ l’estiŵatioŶ du ŵodule de 
YouŶg ƌĠduit Eƌ: ܧ௥ = √గௌଶఉ√஺      ;ϰ.ϲͿ 
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ȕ est uŶ ĐoeffiĐieŶt Ƌui dĠpeŶd de la gĠoŵĠtƌie de la poiŶte. DaŶs le Đas de l’iŶdeŶteuƌ de 
BeƌkoǀiĐh, il ǀaut ϭ.Ϭϭϲϱ [ϮϬ]. A est la suƌfaĐe de ĐoŶtaĐt pƌojetĠe.  

FiŶaleŵeŶt, à paƌtiƌ du ŵodule ƌĠduit oŶ peut ĐalĐuleƌ le ŵodule de YouŶg aǀeĐ la ƌelatioŶ 
suiǀaŶte : ܧ = ሺଵିఔమሻభಶೝିሺభషഌ೔మሻಶ೔       ;ϰ.ϳͿ 

Ei est le ŵodule de YouŶg de l’iŶdeŶteuƌ ;ϭϭϰϭ GPa, poiŶte eŶ diaŵaŶtͿ et ʆ et ʆi soŶt 
ƌespeĐtiǀeŵeŶt le ĐoeffiĐieŶt de PoissoŶ de l’ĠĐhaŶtilloŶ et de l’iŶdeŶteuƌ ;Ϭ.ϬϳͿ. 

 

Ͷ.ʹ.ʹ. Dureté et module de Young 
 

ͺ.͸.͸.ͷ. Microdureté 
 Des tests de ŵiĐƌo-iŶdeŶtatioŶ oŶt ĠtĠ effeĐtuĠs pouƌ dĠteƌŵiŶeƌ la duƌetĠ de 
l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ ;saŶs additifͿ, suƌ des pastilles de Ϯ Đŵ de diaŵğtƌe et uŶe 
ŵasse de ϯ.ϭϰ g. Les pastilles oŶt ĠtĠ oďteŶues paƌ ĐoŵpaĐtioŶ uŶiaǆiale de la poudƌe à des 
pƌessioŶs de Ϭ.ϰϳ, Ϭ.ϱϵ, Ϭ.ϳϭ, Ϭ.ϴϰ, ϭ, ϭ.ϭϬϴ et ϭ.ϮϬ t/Đŵ². L’oďjeĐtif de Đette eǆpĠƌieŶĐe 
ƌĠalisĠe aǀeĐ des pastilles de diffĠƌeŶts ǀoluŵes est de ĐoŵpƌeŶdƌe l’ĠǀolutioŶ de la duƌetĠ 
du ŵatĠƌiau eŶ foŶĐtioŶ de la deŶsitĠ ǀoluŵiƋue. AfiŶ d’aŵĠlioƌeƌ la dĠteĐtioŶ de 
l’eŵpƌeiŶte laissĠe paƌ la poiŶte loƌs de l’iŶdeŶtatioŶ, oŶ a dĠposĠ uŶe fiŶe ĐouĐhe d’oƌ de 
ϭϱ Ŷŵ suƌ la suƌfaĐe des pastilles ;fig. ϰ.ϮϭͿ. La duƌĠe de l’iŶdeŶtatioŶ utilisĠe est de ϭϬ s et 
la Đhaƌge appliƋuĠe est de ϯϬϬ g. 

 

 

Figuƌe ϰ.Ϯϭ : EŵpƌeiŶte de l’iŶdeŶtatioŶ à la suƌfaĐe d'uŶe pastille d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. 
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 Suƌ la figuƌe ϰ.ϮϮ est ƌepƌĠseŶtĠe l’ĠǀolutioŶ de la ŵiĐƌoduƌetĠ de l’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ eŶ foŶĐtioŶ de la deŶsitĠ ƌelatiǀe. La ǀaleuƌ ŵoǇeŶŶe de la ŵiĐƌoduƌetĠ ƌepoƌtĠe 
pouƌ ĐhaƋue ĠĐhaŶtilloŶ est la ŵoǇeŶŶe de ϭϬ eŵpƌeiŶtes d’iŶdeŶtatioŶ gĠŶĠƌĠes paƌ uŶe 
Đhaƌge de Ϯ.ϵϰϯ N appliƋuĠe paƌ allğleŵeŶt à l’aǆe de ĐoŵpaĐtioŶ. OŶ ĐoŶstate uŶe 
ĐƌoissaŶĐe liŶĠaiƌe de la ŵiĐƌoduƌetĠ, µH, pouƌ uŶe deŶsitĠ ƌelatiǀe Đoŵpƌise eŶtƌe ϲϯ % et 
ϲϳ %. Cette ǀaleuƌ de ϲϳ% ĐoƌƌespoŶd à la liŵite de ĐoŵpaĐtioŶ Ƌu'il est possiďle d'atteiŶdƌe 
aǀeĐ la pastilleuse utilisĠe. Le ĐoŵpoƌteŵeŶt liŶĠaiƌe de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ est tǇpiƋue 
des poudƌes ĐoŵpaĐtĠes et soŶ oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ est siŵilaiƌe à Đelui des ĐĠƌaŵiƋues 
poƌeuses [Ϯϭ]. D’apƌğs Đes ƌĠsultats, la ŵiĐƌoduƌetĠ d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ d’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ foƌteŵeŶt deŶsifiĠ à ϵϱ% a ĠtĠ eǆtƌapolĠe et estiŵĠe à Ϭ.ϱϳϳ GPa. Cette Ġtude 
ŵoŶtƌe Ƌue l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ foƌteŵeŶt deŶsifiĠ possğde uŶe duƌetĠ plus ĠleǀĠe Ƌue 
Đelle de ďeauĐoup de ŵĠtauǆ puƌs tels Ƌue Mg [ϮϮ], Al, Cu, Pd, Ag, La etĐ. [Ϯϯ]. 

 

Figuƌe ϰ.ϮϮ : MiĐƌoduƌetĠ de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ eŶ foŶĐtioŶ de la deŶsitĠ ƌelatiǀe. 

 

ͺ.͸.͸.͸. Module de Young 
 La ŶaŶoduƌetĠ et le ŵodule de YouŶg oŶt ĠtĠ dĠteƌŵiŶĠs suƌ des pastilles de ϴ ŵŵ 
de diaŵğtƌe ĠlaďoƌĠes paƌ ĐoŵpaĐtioŶ uŶiaǆiale à uŶe pƌessioŶ de ϭt/Đŵ². Les tests de 
ŶaŶo-iŶdeŶtatioŶ oŶt ĠtĠ effeĐtuĠs suƌ les ĐoŵpositioŶs ĐoŶteŶaŶt les additifs ǀaŶadiuŵ ou 
alliage Ti-V-Cƌ, apƌğs ĐoŵpaĐtioŶ et appliĐatioŶ de ϭϬ ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ. 
Les ƌĠsultats soŶt pƌĠseŶtĠs suƌ les figuƌes ϰ.Ϯϯ et ϰ.Ϯϰ et les ǀaleuƌs ŵoǇeŶŶes soŶt 
ƌepoƌtĠes daŶs les taďleauǆ ϰ.ϳ et ϰ.ϴ. Les ŶaŶoduƌetĠs ŶH de tous les ĠĐhaŶtilloŶs soŶt du 
ŵġŵe oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ. NĠaŶŵoiŶs, les ĐoŵpositioŶs aǀeĐ ϰ % ŵ. et ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ 
pƌĠseŶteŶt les ŶaŶoduƌetĠs les plus ĠleǀĠes, ƌespeĐtiǀeŵeŶt Ϭ.Ϯϴϴ GPa et Ϭ.ϯϬϴ GPa. Apƌğs 
ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ, oŶ ĐoŶstate Ƌue les ǀaleuƌs de ŶaŶoduƌetĠ 
Ŷ’ĠǀolueŶt pas et ƌesteŶt staďles ƋuelƋue soit la ĐoŵpositioŶ. Paƌ ĐoŶtƌe, oŶ oďseƌǀe Ƌue les 
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ŶaŶoduƌetĠs ŵesuƌĠes suƌ Đes ĠĐhaŶtilloŶs soŶt deuǆ fois plus ĠleǀĠes Ƌue la ŵiĐƌoduƌetĠ 
µH = Ϭ.ϭϭϮ GPa ŵesuƌĠe suƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ puƌ ĐoŵpaĐtĠ à uŶe pƌessioŶ de 
ϭ t/Đŵ². Cette augŵeŶtatioŶ est pƌoďaďleŵeŶt liĠe au ĐaƌaĐtğƌe plus loĐal de la ŶaŶo-
iŶdeŶtatioŶ eŶ ĐoŵpaƌaisoŶ aǀeĐ la ŵiĐƌo-iŶdeŶtatioŶ, Đette deƌŶiğƌe pƌeŶaŶt ďeauĐoup 
plus eŶ Đoŵpte les effets de joiŶts de gƌaiŶs et de poƌositĠ. 

 Les ƌĠsultats ŵoŶtƌeŶt Ƌue le ŵodule de YouŶg augŵeŶte aǀeĐ le pouƌĐeŶtage 
d’additif. EŶ ĐoŵpaƌaŶt les ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ ϰ % ŵ. et ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ aǀaŶt de les 
souŵettƌe auǆ ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ, oŶ ĐoŶstate Ƌue le ŵodule de YouŶg 
s’aĐĐƌoit de ϭϳ % eŶ passaŶt de ϰ à ϴ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ. DaŶs le Đas des ĐoŵpositioŶs aǀeĐ ϰ 
et ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ, oŶ oďseƌǀe aussi uŶe augŵeŶtatioŶ du ŵodule ĠlastiƋue E de ϭϵ %, eŶ 
augŵeŶtaŶt la pƌopoƌtioŶ d’additif de ϰ à ϴ % ŵassiƋue. Au ǀu de Đes ƌĠsultats, l’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ possğde le ŵodule de YouŶg le plus ĠleǀĠ aǀaŶt 
appliĐatioŶ des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ.  

 La ǀaleuƌ du ŵodule ĠlastiƋue E augŵeŶte tƌğs ŶetteŵeŶt apƌğs ϭϬ ĐǇĐles 
d’aďsoƌptioŶ/dĠsoƌptioŶ. Les ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ ϰ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ et ϰ % ŵ. de Ti-V-Cƌ 
pƌĠseŶteŶt l’aĐĐƌoisseŵeŶt ƌelatif le plus ĠleǀĠ du ŵodule de YouŶg, ƌespeĐtiǀeŵeŶt eŶǀiƌoŶ 
ϲϴ.ϱ % et ϱϬ %. Les ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ ϰ et ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ et ϰ % ŵ. de Ti-V-Cƌ oŶt des 
ŵodules de YouŶg tƌğs seŵďlaďles apƌğs ϭϬ ĐǇĐles, taŶdis Ƌue la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % ŵ. de 
Ti-V-Cƌ ĐoŶseƌǀe le ŵodule le plus ĠleǀĠ.  

 

 

Figuƌe ϰ.Ϯϯ : NaŶoduƌetĠs ŵesuƌĠes apƌğs ĐoŵpaĐtioŶ et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ. 
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Figuƌe ϰ.Ϯϰ : Modules de YouŶg ŵesuƌĠs apƌğs ĐoŵpaĐtioŶ et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ. 

 

Taďleau ϰ.ϳ : NaŶoduƌetĠ des ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ seloŶles additifs. 

ŶH ;GPaͿ ϰ ŵ. % V ϴ ŵ. % V ϰ ŵ. % Ti-V-Cƌ ϴ ŵ. % Ti-V-Cƌ 

Ϭ ĐǇĐle Ϭ.Ϯϰϴ Ϭ.Ϯϯϳ Ϭ.Ϯϴϴ Ϭ.ϯϬϴ 
ϭϬiğŵe ĐǇĐle Ϭ.Ϯϰϵ Ϭ.ϮϱϬ Ϭ.Ϯϳϳ Ϭ.ϯϬϴ 

 

Taďleau ϰ.ϴ : Module de YouŶg des ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ seloŶ les additifs. 

E;GPaͿ  ϰ ŵ. % V ϴ ŵ. % V ϰ ŵ. % Ti-V-Cƌ ϴ ŵ. % Ti-V-Cƌ 
Ϭ ĐǇĐle ϵ.ϯϴ ϭϭ.Ϭϰ ϭϬ.ϴϴ ϭϯ.ϬϬ 

ϭϬiğŵe ĐǇĐle ϭϱ.ϴϬ ϭϱ.ϳϵ ϭϲ.ϯϭ ϭϳ.ϵϰ 
AĐĐƌoisseŵeŶt ;%Ϳ ϲϴ.ϰ ϰϯ.Ϭ ϰϵ.ϴ ϯϳ.ϴ 
 

 DaŶs le taďleau ϰ.ϵ soŶt pƌĠseŶtĠs le ŵodule de YouŶg et la duƌetĠ de ƋuelƋues 
hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues. La ǀaleuƌ thĠoƌiƋue du ŵodule ĠlastiƋue de l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, 
dĠteƌŵiŶĠe paƌ )eƌsheŶas et al. [Ϯϰ] est Đoŵpƌise eŶtƌe ϴϭ.ϵϯ et ϵϱ.ϯϱ GPa eŶ foŶĐtioŶ des 
hǇpothğses de ĐalĐuls. Les ŵesuƌes Ƌue l’oŶ a effeĐtuĠes ŵoŶtƌeŶt Ƌue le ŵodule de YouŶg 
de Ŷos ŵatĠƌiauǆ est ϵ fois plus faiďle pouƌ les ŵesuƌes ƌĠalisĠes apƌğs ĐoŵpaĐtioŶ et ϱ-ϲ 
fois plus faiďle pouƌ les ŵesuƌes faites apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ. Ces 
ƌĠsultats eǆpĠƌiŵeŶtauǆ soŶt tǇpiƋues des ĐĠƌaŵiƋues poƌeuses ĠlaďoƌĠes paƌ ĐoŵpaĐtioŶ à 
fƌoid ou paƌ fƌittage [Ϯϵ]. Si oŶ Đoŵpaƌe les ǀaleuƌs des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues d'hǇdƌuƌes 
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tels Ƌue YHϮ, PdHϬ.ϲϲ, )ƌHϭ.ϴϯ ou ɷ-TiHϭ.ϴϮ oŶ ƌeŵaƌƋue Ƌue leuƌs ŵodules de YouŶg soŶt 
situĠs daŶs l’iŶteƌǀalle eŶtƌe ϳϬ et ϭϯϵ GPa. D’autƌe paƌt )ƌHϭ.ϴϯ et ɷTiHϭ.ϴϮ possğdeŶt 
ƌespeĐtiǀeŵeŶt uŶe duƌetĠ de ϯ.ϯϭ et ϭ.ϭϴ GPa, Đe Ƌui est eŶǀiƌoŶ ϲ fois et Ϯ fois plus ĠleǀĠ 
Ƌue la duƌetĠ eǆtƌapolĠe pouƌ l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ foƌteŵeŶt deŶsifiĠ.  

 

Taďleau ϰ.ϵ : DuƌetĠ et ŵodule de YouŶg des hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues 

HǇdƌuƌe MgHϮ ;ThĠoƌiƋueͿ YHϮ PdHϬ.ϲϲ )ƌHϭ.ϴϯ ɷ-TiHϭ.ϴϱ 
E ;GPaͿ ϴϭ.ϵϯ-ϵϱ.ϯϱ [Ϯϰ] ϭϯϵ.ϬϬ [Ϯϱ] ϭϭϬ.ϬϬ [Ϯϲ] ϲϬ.ϰϬ-ϳϭ.ϭϵ [Ϯϳ] ϵϰ.ϲϱ [Ϯϴ] 
H ;GPaͿ - - - ϯ.ϯϭ ϭ.ϭϴ 

 

 Le ƌatio eŶtƌe la duƌetĠ et le ŵodule de YouŶg, H/E, est liĠ au ƌeĐouǀƌeŵeŶt ĠlastiƋue 
du ŵatĠƌiau duƌaŶt le test d’iŶdeŶtatioŶ et il est ĐoŵŵuŶĠŵeŶt utilisĠ pouƌ dĠteƌŵiŶeƌ si 
uŶ ŵatĠƌiau a uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt ĠlastiƋue ou plastiƋue [ϯϬ]. DaŶs le Đas des ĐĠƌaŵiƋues 
telles Ƌue les oǆǇdes et les Đaƌďuƌes, H/E est estiŵĠ à Ϭ.Ϭϱ.Pouƌ les ŵĠtauǆ puƌs de stƌuĐtuƌe 
ď.Đ.Đ, f.Đ.Đ et h.Đ.p, il atteiŶt ƌespeĐtiǀeŵeŶt Ϭ.ϬϬϲ, Ϭ.ϬϬϯ, Ϭ.ϬϬϰ. D’apƌğs SetoǇaŵa et al. [Ϯϴ] 
les hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues tels ɷ-TiHϮ-ǆ et ɷ-)ƌHϮ-ǆ [ϯϭ] oŶt uŶ ƌatio de Ϭ.ϬϮ, Đe Ƌui ĐoƌƌespoŶd 
eǆaĐteŵeŶt à la ǀaleuƌ Ƌue l’oŶ a tƌouǀĠ pouƌ Ŷos ĠĐhaŶtilloŶs à ďase d’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ. Suƌ la figuƌe ϰ.Ϯϱ soŶt ĐoŵpaƌĠs Ŷos ĐoŵpositioŶs à ďase d’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ et les autƌes hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues aiŶsi Ƌue les ĐĠƌaŵiƋues et les ŵĠtauǆ. OŶ 
ƌeŵaƌƋue Ƌue tous les hǇdƌuƌes ƌepoƌtĠs suƌ Đette figuƌe soŶt positioŶŶĠs suƌ uŶe ŵġŵe 
ligŶe de ƌatio H/E, Đe Ƌui est ƌepƌĠseŶtatif d’uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue iŶteƌŵĠdiaiƌe 
eŶtƌe le ĐoŵpoƌteŵeŶt des ŵatĠƌiauǆ ĠlastiƋues tels Ƌue les ĐĠƌaŵiƋues et les ŵatĠƌiauǆ 
plastiƋues tels Ƌue les ŵĠtauǆ.  
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Figuƌe ϰ.Ϯϱ : Ratio H/E oďteŶus pouƌ Ŷos ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ et pouƌ les 
hǇdƌuƌes de titaŶe ĐoŵpaƌĠs auǆ ĐĠƌaŵiƋues et auǆ ŵĠtauǆ [Ϯϴ] 

 

La distƌiďutioŶ de taille des paƌtiĐules et la ŵoƌphologie des paƌtiĐules soŶt des 
paƌaŵğtƌes iŵpoƌtaŶts Ƌui iŶflueŶĐeŶt la ǀaƌiatioŶ du ŵodule ĠlastiƋue des Đoŵposites 
apƌğs le ĐoŵpaĐtage de la poudƌe. DaŶs le Đas de la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ, la 
gƌaŶde pƌopoƌtioŶ de petites paƌtiĐules peƌŵet uŶe ŵeilleuƌe ĐoŵpaĐtioŶ Ƌui ŵğŶe à uŶe 
poƌositĠ ŵoiŶs ĠleǀĠe et des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues plus iŵpoƌtaŶtes. IŶitialeŵeŶt les 
ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ ϰ % ŵ. de Ti-V-Cƌ et ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ pƌĠseŶteŶt des distƌiďutioŶs de 
taille des paƌtiĐules assez pƌoĐhes. NĠaŶŵoiŶs, apƌğs ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue, la ĐoŵpositioŶ 
aǀeĐ ϰ % ŵ. de Ti-V-Cƌ fait appaƌaitƌe des paƌtiĐules aǀeĐ des fissuƌes et des dĠfauts Ƌui 
pouƌƌaieŶt eǆpliƋueƌ les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues ŵoiŶs ĠleǀĠes oďseƌǀĠes aǀeĐ Đet 
ĠĐhaŶtilloŶ ;taďleau ϰ.ϴͿ. Le ŵodule d’YouŶg le plus faiďle est oďseƌǀĠ pouƌ la ĐoŵpositioŶ 
aǀeĐ ϰ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ et peut ġtƌe ĐoƌƌĠlĠ à la plus gƌaŶde pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues Ƌui ĐƌĠeŶt uŶ aƌƌaŶgeŵeŶt possĠdaŶt des ŵaĐƌopoƌositĠs.  

Le ƌeŶfoƌĐeŵeŶt du ŵodule ĠlastiƋue, E, duƌaŶt les ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ est ĠtƌoiteŵeŶt liĠ à la foƌŵatioŶ des aggloŵĠƌats 
ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues. Il est ďieŶ ĐoŶŶu Ƌue le fƌittage et la ƌeĐƌistallisatioŶ oŶt uŶ iŵpaĐt tƌğs 
iŵpoƌtaŶt suƌ les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues des poudƌes ĐoŵpaĐtĠes. DaŶs Ŷotƌe Đas, Đes 
phĠŶoŵğŶes soŶt ƌespoŶsaďles de la ƌĠduĐtioŶ de la deŶsitĠ de dĠfauts ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ 
Ƌui affeĐte le ƌeĐouǀƌeŵeŶt ĠlastiƋue. La pƌĠseŶĐe de joiŶts de gƌaiŶs, ƌĠǀĠlĠe paƌ les iŵages 
MEB, est la ĐaƌaĐtĠƌistiƋue d’uŶe augŵeŶtatioŶ de la ĐohĠsioŶ eŶtƌe les paƌtiĐules d’hǇdƌuƌe 
de ŵagŶĠsiuŵ et peut eǆpliƋueƌ les ǀaleuƌs plus ĠleǀĠes du ŵodule de YouŶg oďseƌǀĠes 
apƌğs les ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ.  
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Ͷ.͵. Elaboration d’un modèle COMSOL 
 

Loƌs des Ġtudes pƌĠĐĠdeŶtes, J. ChaƌďoŶŶieƌ [ϯϮ], A. Chaise [ϯϯ], S. Gaƌƌieƌ [ϯϰ] et B. 
Delhoŵŵe [ϯϱ] oŶt ĠlaďoƌĠ des ŵodğles phǇsiƋues peƌŵettaŶt la siŵulatioŶ des ƌĠaĐtioŶs 
d'aďsoƌptioŶ et de dĠsoƌptioŶ. GƌaĐe à Đes ŵodğles, le ĐoŵpoƌteŵeŶt theƌŵiƋue des 
ƌĠseƌǀoiƌs à ďase d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ a pu ġtƌe siŵulĠ et les ƌĠsultats ŶuŵĠƌiƋues oŶt 
ĠtĠ ǀalidĠs paƌ les eǆpĠƌieŶĐes. NĠaŶŵoiŶs, le logiĐiel FlueŶt® utilisĠ pouƌ Đes ĐalĐuls 
ŶuŵĠƌiƋues est liŵitĠ à la pƌise eŶ Đoŵpte des phĠŶoŵğŶes de ŵĠĐaŶiƋue des fluides et de 
theƌŵiƋue. AfiŶ de ŵodĠliseƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue et phǇsiƋue d'uŶ ƌĠseƌǀoiƌ 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, il est iŶdispeŶsaďle à faiƌe appel à uŶ logiĐiel de ŵultiphǇsiƋue 
Đapaďle de tƌaiteƌ eŶ ŵġŵe teŵps le tƌaŶsfeƌt theƌŵiƋue, la tƌaŶsfoƌŵatioŶ de phase eŶtƌe 
Mg et MgHϮ et la ŵĠĐaŶiƋue du solide. Le logiĐiel Ƌue l'oŶ a Đhoisi d'utiliseƌ pouƌ tƌaiteƌ Đes 
aspeĐts est COMSOL MultiphǇsiĐs®.  

La gĠoŵĠtƌie ƌeteŶue pouƌ Đoŵpaƌeƌ les ĐalĐuls theƌŵiƋues de FlueŶt et de COMSOL 
ĐoƌƌespoŶd à Đelle du poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ de dilatoŵğtƌie. OŶ ĐoŶsidğƌe doŶĐ uŶe pastille 
d'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ de Ϯ Đŵ de diaŵğtƌe et ϭ Đŵ de hauteuƌ. Elle est iŶsĠƌĠe daŶs uŶ 
poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ ĐǇliŶdƌiƋue eŶ aĐieƌ iŶoǆǇdaďle ϯϭϲL de diaŵğtƌe iŶteƌŶe Ġgale à Ϯ Đŵ, 
d'uŶe Ġpaisseuƌ de ϭ.ϰ ŵŵ et d'uŶe loŶgueuƌ de ϲ Đŵ. La teŵpĠƌatuƌe iŶitiale de l'eŶseŵďle 
du sǇstğŵe est de ϯϭϬ°C. La teŵpĠƌatuƌe de la paƌoi iŶteƌŶe du ĐǇliŶdƌe est fiǆĠe à ϯϭϬ°C 
duƌaŶt la siŵulatioŶ pouƌ ƌepƌĠseŶteƌ la ƌĠgulatioŶ theƌŵiƋue. EŶfiŶ, des ĐoŶditioŶs auǆ 
liŵites de tǇpe ĐoŶǀeĐtioŶ soŶt iŵposĠes à la paƌoi eǆteƌŶe pouƌ teŶiƌ Đoŵpte de la 
ĐoŶǀeĐtioŶ Ŷatuƌelle eǆteƌŶe ;le ĐoeffiĐieŶt de ĐoŶǀeĐtioŶ Ŷatuƌelle est Ġgale à ϭϬ et la 
teŵpĠƌatuƌe eǆteƌŶe est fiǆĠe à ϭϬϬ°CͿ. EŶ ƌaisoŶ de la sǇŵĠtƌie du pƌoďlğŵe, oŶ a 
ĐoŶsidĠƌĠ uŶiƋueŵeŶt la ŵoitiĠ de la gĠoŵĠtƌie ;fig. ϰ.ϮϲͿ. UŶe pƌessioŶ ĐoŶstaŶte de ϭϬ 
ďaƌs d'hǇdƌogğŶe, ŶĠĐessaiƌe à l'aliŵeŶtatioŶ de la ƌĠaĐtioŶ d'hǇdƌuƌatioŶ, a ĠtĠ iŵposĠe eŶ 
ƌaisoŶ de la siŵpliĐitĠ des ĐalĐuls.  

 

 

Figuƌe ϰ.Ϯϲ: GĠoŵĠtƌie du poƌte-ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ la pastille d'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 

 

Pastille 
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Suƌ les figuƌes ϰ.Ϯϳet ϰ.Ϯϴ soŶt pƌĠseŶtĠs les ƌĠsultats des siŵulatioŶs issues des 
deuǆ logiĐiels FlueŶt et COMSOL. OŶ ĐoŶstate Ƌue la ƌĠaĐtioŶ d'hǇdƌuƌatioŶ siŵulĠe aǀeĐ les 
deuǆ logiĐiels atteiŶt sa satuƌatioŶ au ŵġŵe iŶstaŶt, à ϭϴϬ s. Les Đouƌďes d’aǀaŶĐeŵeŶt de la 
ƌĠaĐtioŶ d'aďsoƌptioŶ soŶt tƌğs siŵilaiƌes, aǀeĐ au dĠpaƌt uŶe ǀitesse de ƌĠaĐtioŶ lĠgğƌeŵeŶt 
supĠƌieuƌe affiĐhĠe paƌ les ĐalĐuls aǀeĐ FlueŶt. Les ƌĠsultats suƌ l'ĠǀolutioŶ de la teŵpĠƌatuƌe 
de la pastille loƌs de la ƌĠaĐtioŶ d'aďsoƌptioŶ soŶt aussi tƌğs pƌoĐhes, le ŵaǆiŵuŵ atteiŶt au 
ŵġŵe iŶstaŶt est de ϯϲϮ°C pouƌ les deuǆ siŵulatioŶs. FoƌĐe est de ĐoŶstateƌ Ƌue COMSOL 
est aussi peƌfoƌŵaŶt Ƌue FlueŶt eŶ Đe Ƌui ĐoŶĐeƌŶe les ĐalĐuls de tƌaŶsfeƌt theƌŵiƋues et de 
ĐiŶĠtiƋues. COMSOL pouƌƌait ġtƌe utilisĠ pouƌ la ŵodĠlisatioŶ de pƌoďlğŵes ĐouplĠs aǀeĐ le 
ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue de l'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. DaŶs Ŷotƌe Đas, des Ġtudes plus 
appƌofoŶdies suƌ les ĐhaŶgeŵeŶts ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ, les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues et leuƌs 
ĠǀolutioŶs duƌaŶt les ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ seƌoŶt ŶĠĐessaiƌes afiŶ d'aďoutiƌ à 
uŶ ŵodğle de ĐalĐuls.  

  
;aͿ ;ďͿ 

Figuƌe ϰ.Ϯϳ: RĠsultats des siŵulatioŶs aǀeĐ COMSOL et FlueŶt: ;aͿ CiŶĠtiƋue d'aďsoƌptioŶ et 
;ďͿ EǀolutioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de la pastille 

 

 

Figuƌe ϰ.Ϯϴ: DistƌiďutioŶ de teŵpĠƌatuƌe ĐalĐulĠe aǀeĐ COMSOL daŶs uŶe ϭ/Ϯ pastille 
d'hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. 
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Ͷ.Ͷ. Conclusion 
 

Des eǆpĠƌieŶĐes de dilatoŵĠtƌie iŶ-situ oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠes suƌ des pastilles d’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ pouƌ additif du ǀaŶadiuŵ ou uŶ alliage Ti-V-Cƌ. Tous les ĠĐhaŶtilloŶs 
pƌĠseŶteŶt uŶe foƌte eǆpaŶsioŶ duƌaŶt les pƌeŵieƌs ϭϬ ĐǇĐles. Les ĐoŵpositioŶs aǀeĐ ϰ et 
ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ atteigŶeŶt les plus gƌaŶdes aŵplitudes de goŶfleŵeŶt et les ƌĠsultats issus 
des tests aǀeĐ des poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs à paƌoi Ġpaisse oŶt ƌĠǀĠlĠ ƌespeĐtiǀeŵeŶt des 
ĐoŶtƌaiŶtes ƌadiales de ϭϮ et ϭϰ.ϵ MPa. La staďilisatioŶ de l’eǆpaŶsioŶ pouƌ les deuǆ 
ĐoŵpositioŶs aǀeĐ Ti-V-Cƌ se pƌoduit à leuƌ Ŷiǀeau de ĐoŶtƌaiŶte ŵaǆiŵale. DaŶs le Đas des 
Đoŵposites aǀeĐ l’additif de ǀaŶadiuŵ, le ĐoŵpoƌteŵeŶt loƌs des ĐǇĐles 
d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ est tƌğs diffĠƌeŶt. Les ĐoŶtƌaiŶtes ƌadiales ŵaǆiŵales soŶt plus 
faiďles Ƌu’aǀeĐ l’additif Ti-V-Cƌ, aǀeĐ ƌespeĐtiǀeŵeŶt ϵ.ϱ et ϲ.ϴ MPa pouƌ ϰ et ϴ %ŵ. de 
ǀaŶadiuŵ. L’eǆpaŶsioŶ est plus ĠleǀĠe aǀeĐ ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ Ƌu’aǀeĐ ϴ % ŵ. De plus, la 
ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % ŵ. ŵoŶtƌe uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt Ƌui se ĐaƌaĐtĠƌise paƌ uŶe dĠĐƌoissaŶĐe 
de l’aŵplitude de goŶfleŵeŶt au-delà du ϱϬiğŵe ĐǇĐle et uŶ ƌetouƌ à uŶ Ŷiǀeau pƌoĐhe du 
Ŷiǀeau iŶitial apƌğs ϭϬϬ-ϭϱϬ ĐǇĐles. Ce phĠŶoŵğŶe de ĐoŶtƌaĐtioŶ a ĠtĠ ǀĠƌifiĠ paƌ les 
ƌĠsultats oďteŶus aǀeĐ les deuǆ tǇpes de poƌte-ĠĐhaŶtilloŶs. La ĐoŵpaƌaisoŶ de l’ĠǀolutioŶ 
ŵiĐƌostƌuĐtuƌale aiŶsi Ƌue les ĐoŵpoƌteŵeŶts du goŶfleŵeŶt ĐaƌaĐtĠƌistiƋues des 
ĐoŵpositioŶs ĐoŶteŶaŶt ϴ % de ǀaŶadiuŵ et Ti-V-Cƌ oŶt peƌŵis uŶe ŵeilleuƌe 
ĐoŵpƌĠheŶsioŶ des ŵĠĐaŶisŵes ƌespoŶsaďles du goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle des pastilles 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. DuƌaŶt les ĐǇĐles d’aďsoƌptioŶ/dĠsoƌptioŶ, la ĐoalesĐeŶĐe des 
ŶaŶopaƌtiĐules d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ ĐoŶduit à la ĐƌĠatioŶ de laƌges aggloŵĠƌats de 
plusieuƌs dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes de diaŵğtƌes et à la foƌŵatioŶ d’uŶe poudƌe ŵoŶo-
dispeƌse. Ce phĠŶoŵğŶe iŶduit uŶe augŵeŶtatioŶ de la poƌositĠ au seiŶ du ŵatĠƌiau, Đe Ƌui 
eǆpliƋue l’eǆpaŶsioŶ pƌogƌessiǀe des Đoŵposites. DaŶs le Đas des ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ Ti-V-Cƌ, 
l’aggloŵĠƌatioŶ et le fƌittage des paƌtiĐules soŶt ďeauĐoup plus pƌoŶoŶĐĠs et gĠŶğƌeŶt uŶe 
augŵeŶtatioŶ dƌastiƋue de la taille des paƌtiĐules et de la poƌositĠ. L’additif de ǀaŶadiuŵ 
seŵďle le ŵieuǆ adaptĠ, puisƋu’il liŵite le dĠplaĐeŵeŶt des joiŶts de gƌaiŶ et 
l’aggloŵĠƌatioŶ des paƌtiĐules, Đe Ƌui ƌĠduit l’eǆpaŶsioŶ ǀoluŵiƋue des ĠĐhaŶtilloŶs.  

Pouƌ la pƌeŵiğƌe fois, des ŵesuƌes des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues des Đoŵposites à ďase 
d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ oŶt ĠtĠ effeĐtuĠes. La ŵiĐƌoduƌetĠ des pastilles d’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ puƌ eŶ foŶĐtioŶ de leuƌ deŶsitĠ ƌelatiǀe a peƌŵis l’ĠlaďoƌatioŶ d’uŶe loi liŶĠaiƌe. 
GƌaĐe à Đette ĠƋuatioŶ, oŶ a estiŵĠ la ǀaleuƌ de la duƌetĠ d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ d’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ Ƌui seƌait hauteŵeŶt deŶsifiĠ ;ϵϱ%Ϳ à Ϭ.ϱϳϳ GPa. Ce ƌĠsultat ŵoŶtƌe Ƌue 
l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ pƌĠseŶte uŶe duƌetĠ plus ĠleǀĠe Ƌue le ŵagŶĠsiuŵ doŶt la duƌetĠ 
est de Ϭ.ϯϬ-Ϭ.ϯϱ GPa. Les tests de ŶaŶoiŶdeŶtatioŶ ĐoŶfiƌŵeŶt l’oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de la 
duƌetĠ des ĠĐhaŶtilloŶs aǀeĐ ϰ et ϴ % ŵ. d’additif aǀaŶt et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ. La 
ŶaŶoduƌetĠ deŵeuƌe iŶĐhaŶgĠe apƌğs les ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ et sa ǀaleuƌ se situe eŶtƌe 
Ϭ.Ϯϰ et Ϭ.ϯϭ GPa pouƌ les diffĠƌeŶtes ĐoŵpositioŶs. OŶ a ĐoŶstatĠ Ƌue l’augŵeŶtatioŶ du 
ŵodule de YouŶg est diƌeĐteŵeŶt ĐoƌƌĠlĠe au pƌoĐessus de ƌeĐƌistallisatioŶ et de fƌittage des 
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ŶaŶopaƌtiĐules. DaŶs les deuǆ Đas, aǀaŶt et apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/deshǇdƌuƌatioŶ, le 
ŵodule ĠlastiƋue E de la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % de Ti-V-Cƌ est plus ĠleǀĠ Ƌue Đelui de 
l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ. Cette diffĠƌeŶĐe affeĐte 
ĐoŶsidĠƌaďleŵeŶt le ĐoŶtaĐt ŵĠĐaŶiƋue aǀeĐ la paƌoi eŶ aĐieƌ iŶoǆǇdaďle du poƌte-
ĠĐhaŶtilloŶ et ĐoïŶĐide aǀeĐ la plus gƌaŶde aŵplitude de dĠfoƌŵatioŶ ŵesuƌĠe pouƌ 
l’ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ ϴ % de Ti-V-Cƌ.  

Les ƌĠsultats suƌ la duƌetĠ et le ŵodule de YouŶg des ĠĐhaŶtilloŶs Ŷous oŶt peƌŵis de 
doŶŶeƌ uŶe estiŵatioŶ du ƌappoƌt H/E Ƌui dĠfiŶit le ƌeĐouǀƌeŵeŶt ĠlastiƋue des ŵatĠƌiauǆ. 
DaŶs le Đas de Ŷos Đoŵposites à ďase d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, Đette ǀaleuƌ est Ġgale à Ϭ.ϬϮ, 
Đe Ƌui ĐoƌƌespoŶd eǆaĐteŵeŶt à la ǀaleuƌ dĠteƌŵiŶĠe pouƌ les hǇdƌuƌes de )ƌ et Ti paƌ les 
Ġtudes sĐieŶtifiƋues ŵeŶĠes aŶtĠƌieuƌeŵeŶt. AiŶsi oŶ peut situeƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt 
ŵĠĐaŶiƋue des hǇdƌuƌes ŵĠtalliƋues Đoŵŵe ĠtaŶt iŶteƌŵĠdiaiƌe eŶtƌe le ĐoŵpoƌteŵeŶt 
ĠlastiƋues de ŵatĠƌiauǆ tels Ƌue les ĐĠƌaŵiƋues et le ĐoŵpoƌteŵeŶt plastiƋue et duĐtile des 
ŵĠtauǆ puƌs.  
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Le dĠploieŵeŶt de l’hǇdƌogğŶe eŶ taŶt Ƌue Ŷouǀeau ǀeĐteuƌ ĠŶeƌgĠtiƋue est 
ĐoŶditioŶŶĠ au dĠǀeloppeŵeŶt de teĐhŶologies peƌŵettaŶt soŶ stoĐkage à gƌaŶde ĠĐhelle, 
sous foƌŵe ĐoŵpaĐte et sûƌe. Issus d'uŶe ĐollaďoƌatioŶ Ġtƌoite eŶtƌe l’IŶstitut NĠel et le 
LEGI, les ƌĠseƌǀoiƌs à ďase d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ ĐoŵŵeƌĐialisĠs paƌ MĐPhǇ EŶeƌgǇ 
offƌeŶt uŶe solutioŶ effiĐaĐe pouƌ ƌĠpoŶdƌe à Đe ďesoiŶ. Le ŵatĠƌiau Đoŵposite est 
aujouƌd’hui pƌoduit à l’ĠĐhelle iŶdustƌielle paƌ Đo-ďƌoǇage d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ et de 
ŵĠtauǆ de tƌaŶsitioŶ, puis ŵise eŶ foƌŵe paƌ ĐoŵpaĐtioŶ uŶiaǆale. Ce ŵatĠƌiau 
ŶaŶostƌuĐtuƌĠ possğde des peƌfoƌŵaŶĐes ƌeŵaƌƋuaďles taŶt eŶ teƌŵes de ĐiŶĠtiƋue de 
ƌĠaĐtioŶ Ƌue de staďilitĠ de la ĐapaĐitĠ ŵassiƋue d'aďsoƌptioŶ au fil des ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ. 
Les Ġtudes pƌĠĐĠdeŶtes oŶt aďouti à uŶe optiŵisatioŶ de la gestioŶ theƌŵiƋue et fluidiƋue 
du sǇstğŵe "ŵatĠƌiau + ƌĠseƌǀoiƌ", ŶotaŵŵeŶt gƌâĐe à l’iŶtƌoduĐtioŶ de Gƌaphite 
NatuƌelleŵeŶt EǆpaŶsĠ aŵĠlioƌaŶt la ĐoŶduĐtiǀitĠ theƌŵiƋue des Đoŵposites. CepeŶdaŶt, 
les appliĐatioŶs ǀisĠes, et eŶ paƌtiĐulieƌ la gestioŶ des ĠŶeƌgies ƌeŶouǀelaďles iŶteƌŵitteŶtes, 
supposeŶt uŶe duƌĠe de ǀie des ƌĠseƌǀoiƌs d'au ŵoiŶs ϭϬ aŶs, soit eŶǀiƌoŶ ϱϬϬϬ ĐǇĐles. Leuƌ 
dĠǀeloppeŵeŶt susĐite doŶĐ la ƋuestioŶ de la fiaďilitĠ ŵĠĐaŶiƋue de Đes sǇstğŵes. Les 
pƌĠĐĠdeŶtes Ġtudes oŶt ŵis eŶ ĠǀideŶĐe l’appaƌitioŶ de ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues iƌƌĠǀeƌsiďles 
suƌ les paƌois des ƌĠseƌǀoiƌs, gĠŶĠƌĠes paƌ le goŶfleŵeŶt des Đoŵposites au fuƌ et à ŵesuƌe 
des ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ. AiŶsi l’appƌofoŶdisseŵeŶt des ĐoŶŶaissaŶĐes suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt 
ŵĠĐaŶiƋue des Đoŵposites à ďase d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ s'est aǀĠƌĠ iŶdispeŶsaďle. La 
pƌĠseŶte Ġtude s’est iŶtĠƌessĠe à Đet aspeĐt ŵĠĐaŶiƋue, eŶ ĠtaďlissaŶt des ĐoƌƌĠlatioŶs aǀeĐ 
l'ĠǀolutioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵiĐƌostƌuĐtuƌales, et eŶ appoƌtaŶt des ĠlĠŵeŶts de ƌĠpoŶse 
ƋuaŶd à la ĐoŵpƌĠheŶsioŶ du phĠŶoŵğŶe de goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle.  

L'Ġtude ŵiĐƌostƌuĐtuƌale ŵeŶĠe suƌ des ĐoŵpositioŶs ĐoŶteŶaŶt les additifs 
ǀaŶadiuŵ, Ti-V-Cƌ et NďϮOϱŵoŶtƌe Ƌu'à l'issue du ďƌoǇage ŵĠĐaŶiƋue, les poudƌes 
pƌĠseŶteŶt des ŵiĐƌostƌuĐtuƌes ƌelatiǀeŵeŶt siŵilaiƌes. La taille des Đƌistallites de phase 
β-MgHϮest de l'oƌdƌe de ϭϮ Ŷŵ. OŶ oďseƌǀe sǇstĠŵatiƋueŵeŶt uŶe distƌiďutioŶ ďiŵodale de 
la taille de paƌtiĐules aǀeĐ eŶ ǀoluŵe, eŶǀiƌoŶ Ϯ/ϯ de paƌtiĐules suďŵiĐƌoŶiƋues ;Ϭ,Ϯ à ϭ µŵͿ 
et ϭ/ϯ de paƌtiĐules ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues ;ϭ à ϮϬϬ µŵͿ. NĠaŶŵoiŶs, la pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules 
ŶaŶoŵĠtƌiƋues ǀaƌie seloŶ l'additif. AiŶsi les ĠĐhaŶtilloŶs ĐoŶteŶaŶt Ti-V-Cƌ ou NďϮOϱ 
pƌĠseŶteŶt la plus gƌaŶde pƌopoƌtioŶ de paƌtiĐules ŶaŶoŵĠtƌiƋues. OŶ a ĠgaleŵeŶt ĐoŶstatĠ 
Ƌue l'augŵeŶtatioŶ de la pƌopoƌtioŶ d'additif faǀoƌise la ŶaŶostƌuĐtuƌatioŶ et l'affiŶeŵeŶt 
de la poudƌe. Loƌs des tous pƌeŵieƌs ĐǇĐles d'aďsoƌptioŶ/dĠsoƌptioŶ, les paƌtiĐules d'hǇdƌuƌe 
de ŵagŶĠsiuŵ suďisseŶt uŶ phĠŶoŵğŶe de ƌeĐƌistallisatioŶ tƌğs ŵaƌƋuĠ. AiŶsi, pouƌ tous les 
ĠĐhaŶtilloŶs ĠtudiĠs, la taille des Đƌistallites passe de ϭϮ Ŷŵ à eŶǀiƌoŶ ϴϱ Ŷŵ dğs le pƌeŵieƌ 
ĐǇĐle. Les ŵesuƌes de gƌaŶuloŵĠtƌie se soŶt ƌĠǀĠlĠes paƌtiĐuliğƌeŵeŶt peƌtiŶeŶtes, eŶ 
peƌŵettaŶt de suiǀƌe l'ĠǀolutioŶ des poudƌes suƌ uŶ gƌaŶd Ŷoŵďƌe de ĐǇĐles, et suƌtout eŶ 
ŵettaŶt eŶ ĠǀideŶĐe des diffĠƌeŶĐes de ĐoŵpoƌteŵeŶt iŵpoƌtaŶtes seloŶ les additifs. AiŶsi, 
au Đouƌs des ĐǇĐles, Ŷous oďseƌǀoŶs la dispaƌitioŶ pƌogƌessiǀe des paƌtiĐules les plus fiŶes et 
la foƌŵatioŶ d'uŶe pƌopoƌtioŶ ĐƌoissaŶte d'aggloŵĠƌats ŵiĐƌoŵĠtƌiƋues. La ĐoŵpositioŶ 
aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ pƌĠseŶte l'ĠǀolutioŶ la plus ƌapide, la populatioŶ de paƌtiĐules 
suďŵiĐƌoŵĠtƌiƋues aǇaŶt totaleŵeŶt dispaƌue dğs le ϱϬiğŵe ĐǇĐle, taŶdis Ƌue les ĠĐhaŶtilloŶs 
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aǀeĐ ϴ % ŵ. de ǀaŶadiuŵ seŵďleŶt peƌŵettƌe de liŵiteƌ plus effiĐaĐeŵeŶt Đe phĠŶoŵğŶe 
d'aggloŵĠƌatioŶ. Au fuƌ et à ŵesuƌe des ĐǇĐles, la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ fait 
ĠgaleŵeŶt appaƌaitƌe uŶe poƌositĠ appaƌeŶte ďeauĐoup plus iŵpoƌtaŶte Ƌu'aǀeĐ le 
ǀaŶadiuŵ. 

EŶ souŵettaŶt les poudƌes à des ƌeĐuits de loŶgue duƌĠe, Ŷous aǀoŶs ĐlaiƌeŵeŶt 
dĠŵoŶtƌĠ Ƌue la foƌŵatioŶ des aggloŵĠƌats Ŷ'est pas attƌiďuaďle à uŶ siŵple effet 
theƌŵiƋue ŵais Ƌu'il s'agit d'uŶ ŵĠĐaŶisŵe de ƌeĐƌistallisatioŶ dǇŶaŵiƋue iŶduit paƌ les 
ƌĠaĐtioŶs d'aďsoƌptioŶ et/ou de dĠsoƌptioŶ de l'hǇdƌogğŶe. Cette ƌeĐƌistallisatioŶ dǇŶaŵiƋue  
est stiŵulĠe paƌ la deŶsitĠ iŵpoƌtaŶte de dĠfauts stƌuĐtuƌauǆ iŶduits loƌs du ďƌoǇage 
ŵĠĐaŶiƋue, eŶ paƌtiĐulieƌ eŶ pƌĠseŶĐe des additifs les plus aďƌasifs ;Ti-V-Cƌ et NďϮOϱͿ. 
NĠaŶŵoiŶs, l'ĠǀolutioŶ plus ƌapide de la gƌaŶuloŵĠtƌie oďseƌǀĠe eŶ l'aďseŶĐe d'additif laisse 
eŶtƌeǀoiƌ l'eǆisteŶĐe d'uŶ seĐoŶd ŵĠĐaŶisŵe : le piĠgeage des joiŶts de gƌaiŶs paƌ les 
paƌtiĐules d’additifs. Les deuǆ pƌoĐessus soŶt aŵplifiĠs paƌ l’augŵeŶtatioŶ de la pƌopoƌtioŶ 
d’additif et eŶtƌeŶt doŶĐ ǀƌaiseŵďlaďleŵeŶt eŶ ĐoŵpĠtitioŶ.  

Cette aŶalǇse de l'ĠǀolutioŶ des ŵiĐƌostƌuĐtuƌes peƌŵet d'aĐĐĠdeƌ à uŶe ŵeilleuƌe 
ĐoŵpƌĠheŶsioŶ des ŵĠĐaŶisŵes ƌespoŶsaďles du goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle des Đoŵposites. 
EŶ effet, duƌaŶt les ĐǇĐles d’aďsoƌptioŶ/dĠsoƌptioŶ, la ĐoalesĐeŶĐe des ŶaŶopaƌtiĐules 
ĐoŶduit à la ĐƌĠatioŶ de laƌges aggloŵĠƌats de plusieuƌs dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes de 
diaŵğtƌes et à la foƌŵatioŶ d’uŶe poudƌe ŵoŶo-dispeƌse. Ce phĠŶoŵğŶe iŶduit uŶe 
augŵeŶtatioŶ de la poƌositĠ au seiŶ du ŵatĠƌiau, et pƌoǀoƋue l’eǆpaŶsioŶ pƌogƌessiǀe des 
Đoŵposites.  

AfiŶ d'Ġtudieƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue des Đoŵposites au Đouƌs des ĐǇĐles et de 
ƋuaŶtifieƌ le goŶfleŵeŶt, des ŵesuƌes de dilatoŵĠtƌie iŶ-situ oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠes. Les ƌĠsultats 
ŵoŶtƌeŶt Ƌue tous les ĠĐhaŶtilloŶs suďisseŶt uŶe foƌte eǆpaŶsioŶ duƌaŶt les ϭϬ pƌeŵieƌs 
ĐǇĐles. BieŶ Ƌue Đes ŵesuƌes pƌĠseŶteŶt uŶe ĐeƌtaiŶe dispeƌsioŶ, elles oŶt peƌŵis d'ideŶtifieƌ 
des ĐoŵpoƌteŵeŶts distiŶĐts seloŶ l'additif utilisĠ. AiŶsi, les ŵatĠƌiauǆ Đo-ďƌoǇĠs aǀeĐ Ti-V-
Cƌ soŶt Đeuǆ Ƌui atteigŶeŶt les plus gƌaŶdes aŵplitudes de goŶfleŵeŶt. UŶe staďilisatioŶ du 
phĠŶoŵğŶe est oďseƌǀĠe apƌğs eŶǀiƌoŶ ϱϬ ĐǇĐles et les ĐoŶtƌaiŶtes ƌadiales ŵaǆiŵales oŶt 
ĠtĠ estiŵĠes ƌespeĐtiǀeŵeŶt à ϭϮ et ϭϱ MPa pouƌ ϰ et ϴ % ŵ. de Ti-V-Cƌ. UŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt 
tƌğs diffĠƌeŶt est oďseƌǀĠ aǀeĐ le ǀaŶadiuŵ. NoŶ seuleŵeŶt les aŵplitudes de goŶfleŵeŶt 
soŶt ŶetteŵeŶt plus ŵodĠƌĠes et ĠgaleŵeŶt plus faiďle aǀeĐ ϴ% Ƌu'aǀeĐ ϰ% ŵ. de ǀaŶadiuŵ 
;ƌespeĐtiǀeŵeŶt ϵ,ϱ MPa et ϲ,ϴ MPaͿ, ŵais au-delà du ϱϬiğŵe ĐǇĐle, oŶ ǀoit appaƌaitƌe uŶe 
ĐoŶtƌaĐtioŶ Ƌui ƌaŵğŶe l’eǆpaŶsioŶ à uŶ Ŷiǀeau pƌoĐhe du Ŷiǀeau iŶitial apƌğs uŶe ĐeŶtaiŶe 
de ĐǇĐles. Ces ƌĠsultats soŶt paƌfaiteŵeŶt eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ l'aŶalǇse ŵiĐƌostƌuĐtuƌale : aǀeĐ 
l'additif Ti-V-Cƌ, l’aggloŵĠƌatioŶ et le fƌittage des paƌtiĐules soŶt ďeauĐoup plus pƌoŶoŶĐĠs et 
gĠŶğƌeŶt uŶe augŵeŶtatioŶ ŵaƌƋuĠe de la taille des paƌtiĐules et de la poƌositĠ, taŶdis Ƌue 
l'additioŶ de ǀaŶadiuŵ teŶd à eŶtƌaǀeƌ le dĠplaĐeŵeŶt des joiŶts de gƌaiŶ et l’aggloŵĠƌatioŶ 
des paƌtiĐules, Đe Ƌui ƌĠduit l’eǆpaŶsioŶ ǀoluŵiƋue des ĠĐhaŶtilloŶs et paƌ la ŵġŵe 
l'aŵplitude du goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle. 



ϭϰϳ 
 

Ces ƌĠsultats oŶt ĠtĠ ĐoŵplĠtĠs paƌ des ŵesuƌes de ŵiĐƌo et de ŶaŶo-duƌetĠ. A Ŷotƌe 
ĐoŶŶaissaŶĐe, Đ'est la pƌeŵiğƌe fois Ƌue Đe tǇpe de ĐaƌaĐtĠƌisatioŶs est ŵeŶĠ suƌ des 
ŵatĠƌiauǆ à ďase d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ. UŶe loi liŶĠaiƌe a ĠtĠ dĠteƌŵiŶĠe gƌâĐe à 
laƋuelle oŶ a estiŵĠ à eŶǀiƌoŶ Ϭ.ϱϴ GPa la duƌetĠ d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
foƌteŵeŶt deŶsifiĠ à ϵϱ % de la deŶsitĠ thĠoƌiƋue. Ce ƌĠsultat ŵoŶtƌe Ƌue l’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ est uŶ ŵatĠƌiau plus duƌ Ƌue le ŵagŶĠsiuŵ. Les tests de ŶaŶo-iŶdeŶtatioŶ oŶt 
ƌĠǀĠlĠ Ƌue le ŵodule de YouŶg des Đoŵposites augŵeŶte au Đouƌs de la ƌeĐƌistallisatioŶ et 
du fƌittage des ŶaŶopaƌtiĐules. Le ŵodule ĠlastiƋue de la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % de Ti-V-Cƌ est 
plus ĠleǀĠ Ƌue Đelui de la ĐoŵpositioŶ aǀeĐ ϴ % de ǀaŶadiuŵ, taŶt à l'issue du ďƌoǇage 
Ƌu'apƌğs ϭϬ ĐǇĐles. Cette diffĠƌeŶĐe eŶtƌe les deuǆ additifs est ĐohĠƌeŶte aǀeĐ la diffĠƌeŶĐe 
de ĐoŵpoƌteŵeŶt oďseƌǀĠe eŶ dilatoŵĠtƌie. Elle justifie la ĐoŶtƌaiŶte plus faiďle oďseƌǀĠe 
aǀeĐ les ĠĐhaŶtilloŶs ĐoŶteŶaŶt du ǀaŶadiuŵ. EŶfiŶ, le ƌatio H/E a ĠtĠ ĠǀaluĠ à Ϭ.ϬϮ et situe 
le ĐoŵpoƌteŵeŶt Ġlasto-plastiƋue des ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ daŶs uŶ ŵġŵe 
gƌoupe Ƌue les hǇdƌuƌes de titaŶe et de ziƌĐoŶiuŵ.  

L'Ġtude de l'iŵpaĐt des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues des additifs suƌ la deŶsitĠ de dĠfauts 
stƌuĐtuƌauǆ iŶduits, aiŶsi Ƌu'uŶe ĐoŵpƌĠheŶsioŶ plus appƌofoŶdie des ŵĠĐaŶisŵes 
iŶteƌǀeŶaŶt au Ŷiǀeau de la ƌĠaĐtioŶ d’iŶteƌfaĐe eŶtƌe les additifs et l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ 
seƌaieŶt ŶĠĐessaiƌes pouƌ ŵieuǆ ŵaitƌiseƌ les ĐhaŶgeŵeŶts ŵiĐƌostƌuĐtuƌauǆ iŶteƌǀeŶaŶt au 
Đouƌs des ĐǇĐles d'hǇdƌuƌatioŶ. Du poiŶt de ǀue du ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue, uŶe Ġtude 
sǇstĠŵatiƋue de l'ĠǀolutioŶ de la ŵiĐƌo-duƌetĠ eŶ foŶĐtioŶ de l'additif et du Ŷoŵďƌe de 
ĐǇĐles peƌŵettƌait d'appƌofoŶdiƌ Ŷotƌe ĐoŵpƌĠheŶsioŶ du ĐoŵpoƌteŵeŶt des Đoŵposites. 
NĠaŶŵoiŶs, les ƌĠsultats oďteŶus au Đouƌs de Đette thğse peƌŵetteŶt d'oƌes et dĠjà de 
ĐoŶĐluƌe Ƌue l'additif le ŵieuǆ adaptĠ est le ǀaŶadiuŵ, et Ƌue soŶ eŵploie est satisfaisaŶt, 
daŶs la ŵesuƌe où il peƌŵet de liŵiteƌ les ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues iŶduites suƌ les paƌois des 
ƌĠseƌǀoiƌs, au delà d'uŶe ĐeŶtaiŶe de ĐǇĐles. 



  



AďstraĐt 

 The last deĐade the ŵagŶesiuŵ hǇdƌide stood out as the ŵost attƌaĐtiǀe ĐaŶdidate 
foƌ solid stoƌage of hǇdƌogeŶ at laƌge sĐale. The ŵaiŶ suďjeĐt of this studǇ is the 
pheŶoŵeŶoŶ of iƌƌeǀeƌsiďle sǁelliŶg of the Đoŵposites ďased oŶ ŵagŶesiuŵ hǇdƌide, duƌiŶg 
the hǇdƌidiŶg/dehǇdƌidiŶg ĐǇĐles as ǁell as the eǀolutioŶ of theiƌ ŵeĐhaŶiĐal pƌopeƌties. 

 IŶ-situ dilatoŵetƌǇ ŵeasuƌeŵeŶts aŶd the ŵiĐƌostƌuĐtuƌal ĐhaƌaĐteƌizatioŶs ;SEM, 
gƌaŶuloŵetƌǇͿ ǁeƌe peƌfoƌŵed oŶ ŵagŶesiuŵ hǇdƌide saŵples Đo-ŵilled ǁith ǀaŶadiuŵ oƌ 
Ti-V-Cƌ additiǀe. The ƌesults ƌeǀeal that the ĐoalesĐeŶĐe of ŶaŶoŵetƌiĐ paƌtiĐles teŶds to 
Đƌeate laƌge aggloŵeƌates, ǁhiĐh iŶduĐe aŶ iŶĐƌease iŶ poƌositǇ, aŶd eǆplaiŶ the pƌogƌessiǀe 
sǁelliŶg of Đoŵposites. 

 The ŶaŶoiŶdeŶtatioŶ tests peƌfoƌŵed oŶ ĐoŵpaĐted pellets shoǁ aŶ eŶhaŶĐeŵeŶt of 
aďout ϯϬ % of the YouŶg ŵodulus afteƌ ϭϬ ĐǇĐles. Fƌoŵ the ViĐkeƌs haƌdŶess ŵeasuƌed oŶ 
ĐoŵpaĐted poǁdeƌs, the haƌdŶess of a highlǇ deŶsified ŵagŶesiuŵ hǇdƌide ǁas 
eǆtƌapolated to Ϭ.5ϴ GPa, ǁhiĐh shoǁs that the ŵagŶesiuŵ hǇdƌide is haƌdeƌ thaŶ 
ŵagŶesiuŵ. 

Keywords: ŵagŶesiuŵ hǇdƌide, hǇdƌogeŶ stoƌage, eŶeƌgǇ stoƌage, ŵiĐƌostƌuĐtuƌe, 
ŵeĐhaŶiĐal pƌopeƌties, ŵeĐhaŶiĐal ďehaǀioƌ 

 

Résumé 

 Loƌs de la deƌŶiğƌe dĠĐeŶŶie, l’hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ est appaƌu Đoŵŵe le ĐaŶdidat 
le plus iŶtĠƌessaŶt pouƌ le stoĐkage solide de l’hǇdƌogğŶe à gƌaŶde ĠĐhelle. La pƌĠseŶte 
Ġtude s’est iŶtĠƌessĠe au goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle de Đoŵposites à ďase d’hǇdƌuƌe de 
ŵagŶĠsiuŵ duƌaŶt les ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ aiŶsi Ƌu’à l’ĠǀolutioŶ de leuƌs 
pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues. 

 Les eǆpĠƌieŶĐes de dilatoŵĠtƌie iŶ-situ et les ĐaƌaĐtĠƌisatioŶs ŵiĐƌostƌuĐtuƌales ;MEB, 
gƌaŶuloŵĠtƌieͿ, ŵeŶĠes suƌ des ĠĐhaŶtilloŶs de MgHϮĐo-ďƌoǇĠs aǀeĐ des additifs de 
ǀaŶadiuŵ ou Ti-V-Cƌ oŶt ŵoŶtƌĠ Ƌue la ĐoalesĐeŶĐe des paƌtiĐules ŶaŶoŵĠtƌiƋues faǀoƌise la 
foƌŵatioŶ de laƌges aggloŵĠƌats Ƌui iŶduiseŶt uŶe augŵeŶtatioŶ de la poƌositĠ et Ƌui 
eǆpliƋueŶt le goŶfleŵeŶt iƌƌĠǀeƌsiďle des Đoŵposites. 

 Les tests de ŶaŶo-iŶdeŶtatioŶ oŶt ŵoŶtƌĠ uŶe augŵeŶtatioŶ du ŵodule de YouŶg de 
plus de ϯϬ % apƌğs ϭϬ ĐǇĐles d’hǇdƌuƌatioŶ/dĠshǇdƌuƌatioŶ. Les ŵesuƌes de la duƌetĠ ViĐkeƌs 
suƌ des pastilles de MgHϮ saŶs additif oŶt peƌŵis d’estiŵeƌ sa duƌetĠ eŶ foŶĐtioŶ de la 
deŶsitĠ ƌelatiǀe. AiŶsi la duƌetĠ d’uŶe pastille Ƌui auƌait uŶe deŶsitĠ pƌoĐhe de la deŶsitĠ 
thĠoƌiƋue ;ϵ5 %Ϳ a ĠtĠ eǆtƌapolĠe à Ϭ.5ϴ GPa. 

Mots Clés: hǇdƌuƌe de ŵagŶĠsiuŵ, stoĐkage de l'hǇdƌogğŶe, stoĐkage d'ĠŶeƌgie, 
ŵiĐƌostƌuĐtuƌe, pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues, ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue 


