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Dans le domaine du nucléaire, les matériaux utilisés au sein du réacteur doivent être 

Đapaďles de ƌĠsisteƌ à des solliĐitatioŶs ŵĠĐaŶiƋues au seiŶ d’uŶ ŵilieu agƌessif, ioŶisaŶt et Đe tout au 

long de la durée de vie du réacteur. Actuellement, le 304L (inox 18 % chrome, 10 % nickel) est très 

largement utilisé. Cependant, cet alliage présente certaines limites techniques : 

 forte activation sous rayonnement ionisant 

 densité élevée impliquant des masses en mouvement importantes, ce qui peut poser 

problème en cas de séisme et constitue un handicap de poids pour les réacteurs 

embarqués (bâtiments de marine). 

Le titane et ses alliages constituent une solution potentielle intéressante de par le gain de 

masse engendré et leur faible activation par les radiations nucléaires. Comparés aux aciers 304L et 

316L, ils sont presque 50 % moins denses et s’aĐtiveŶt eŶviƌoŶ ϭ8Ϭ fois ŵoiŶs [1, 2]. Cette propriété 

constitue un double avantage : 

 elle permettrait de réduire la dose reçue par les personnels intervenant lors des 

opérations de démantèlement et de maintenance du réacteur, ce qui en faciliterait 

les interventions, améliorerait les conditions de travail, limiterait les risques pour la 

santé, et par voie de conséquence diminuerait également le coût de ces 

interventions 

 elle faciliterait le recyclage des composants en fin de vie des installations en limitant 

la quantité de déchets à retraiter, modifiant le paradigme problématique du stockage 

des déchets radioactifs et permettant un allongement de la durée de vie des 

composants visés (internes supérieurs de cuve, générateur de vapeur, cuve) 

Ces critères ainsi que le contexte économique autour du titane, en particulier les baisses 

successives récentes de son prix, font que le titane et ses alliages constituent de bons candidats. 

CepeŶdaŶt, jusƋu’à présent, les avaŶtages poteŶtiels de telles solutioŶs Ŷ’oŶt ĠtĠ Ƌue tƌğs peu 

exploitées, mis à part dans quelques cas de conception de chaufferies militaires embarquées [3]. En 

effet, de nombreux verrous technologiques entourant les consĠƋueŶĐes de l’iƌƌadiatioŶ suƌ le 

ĐoŵpoƌteŵeŶt du titaŶe ŶĠĐessiteŶt d’ġtƌe levĠs avaŶt d’eŶvisageƌ soŶ utilisatioŶ eŶ ŵilieu 

ŶuĐlĠaiƌe. Paƌŵi les plus iŵpoƌtaŶts figuƌeŶt la fƌagilisatioŶ paƌ l’hǇdƌogğŶe et le duƌĐisseŵeŶt sous 

irradiation, susceptibles de provoquer une perte de ductilité du matériau [6, 7]. 

 

Le pƌĠseŶt tƌavail de thğse s’iŶsĐƌit daŶs le Đadƌe du pƌojet TESAMI ;TitaŶe Et Ses Alliages eŶ 

Milieu IƌƌadiĠͿ, validĠ paƌ l’ANR ;AgeŶĐe NatioŶale de la ReĐheƌĐheͿ eŶ ϮϬϭϮ et regroupant au total 8 

partenaires académiques et industriels : AREVA (Aix-en-Provence), CEA (Saclay), DCNS (Nantes), EVEA 
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(Nantes), ICB (Dijon), NEOTISS (Venarey-les-Laumes), SUBATECH (Nantes) et TIMET (Ugine). Ce projet 

se donne pour but de constituer une base de données solide concernant le comportement, les 

ƋualitĠs et les ƌisƋues d’eŶdoŵŵageŵeŶt du titaŶe plaĐĠ au ĐoŶtaĐt du fluide pƌiŵaiƌe, eŶ ŵilieu 

irradié. Il devrait ainsi permettre de vĠƌifieƌ la ĐapaĐitĠ du titaŶe à ġtƌe ŵis eŶ œuvƌe daŶs uŶ 

réacteur nucléaire. En dehors des travaux menés par la marine de guerre russe dans le domaine de la 

propulsion nucléaire, quasi-inaccessibles pour des raisons de confidentialité et de défense nationale, 

ce programme de recherche constitue la première étude à grande échelle du titane en milieu irradié. 

 

Pouƌ la ŵise eŶ œuvƌe de ce projet, deux nuances sont étudiées : une nuance de titane 

ĐoŵŵeƌĐialeŵeŶt puƌ T4Ϭ ;gƌade ϮͿ et uŶe ŶuaŶĐe de l’alliage TA6V. Le T40 est la nuance 

commercialement pure la plus utilisée industriellement, notamment pour la fabrication des tubes 

NEOTISS. De plus, il apparaît que pour un grand nombre de propriétés, les alliages contenant du 

titaŶe, du vaŶadiuŵ et/ou de l’aluŵiŶiuŵ soŶt de ďoŶs ĐaŶdidats pouƌ Đoŵposeƌ les paƌois du 

réacteur pƌiŵaiƌe d’uŶ ƌĠaĐteuƌ à fusioŶ. Le TA6V (Ti‐6Al‐4VͿ est l’alliage +  le plus employé 

industriellement. Il ĐoŶtieŶt 6 % eŶ ŵasse d’aluŵiŶiuŵ, soit ϭϬ % atoŵiƋue, et 4 % eŶ ŵasse de 

vanadium, soit 3,6 % atomique [4]. L’aluŵiŶiuŵ est uŶ ĠlĠŵeŶt alphagğŶe et va donc se positionner 

préférentiellement au sein de la phase . Le vanadium est, quant à lui, bêtagène et va donc favoriser 

et staďiliseƌ l’appaƌitioŶ de phase  à température ambiante. Cet alliage possède de bonnes 

propriétés de résistance à la fatigue, une bonne durée de vie et une faible activation par radiation. 

Les alliages TA6V ont une microstructure biphasée constituée de la phase  (hexagonale pseudo 

compacte‐hcp) et de la phase  (cubique centrée‐bcc) [5]. La restriction à ces deux nuances 

permettra aux différents partenaires du projet de pouvoir comparer les résultats issus de leurs 

investigations et facilitera leur mise en commun. 

 

Au seiŶ du ĐiƌĐuit pƌiŵaiƌe, l’effet des ƌadiatioŶs suƌ l’eau pƌoduit des espèces radicalaires 

tƌğs ƌĠaĐtives, Đ’est le phĠŶoŵğŶe de ƌadiolǇse de l’eau. La recombinaison de ces radicaux avec 

d’autƌes espğĐes pƌĠseŶtes daŶs le ŵilieu pƌiŵaiƌe ĐoŶduit à la foƌŵatioŶ de ĐoŵposĠs ĐhiŵiƋues 

poteŶtielleŵeŶt agƌessifs, peƌoǆǇde d’hydrogène et dihydrogène par exemple [8]. Il est connu que 

l’hǇdƌogğŶe affeĐte les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues du titaŶe. Le pƌiŶĐipal effet de l’hǇdƌogğŶe est de 

former des hydrures de titane qui entraînent une fragilisation du matériau [9]. Lorsque la solubilité 

de l’hǇdƌogğŶe daŶs le titaŶe atteiŶt sa valeuƌ liŵite, des hǇdƌuƌes de titaŶe pƌĠĐipiteŶt. Des clivages 

au niveau de ces hydrures peuvent entraîner une rupture fragile pour des valeurs de tension 

inférieures à la normale [10-12]. A contrario, dans les alliages +  et , l’hǇdƌogğŶe augŵeŶte la 
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ductilité [13-17]. L’utilisatioŶ du titaŶe eŶ ŵilieu iƌƌadiĠ passe doŶĐ iŶĠluĐtaďleŵeŶt paƌ la 

ĐoŵpƌĠheŶsioŶ des ŵĠĐaŶisŵes à l’oƌigiŶe de la fƌagilisatioŶ de Đe ŵatĠƌiau paƌ l’hǇdƌogğŶe, oďjet 

de cette thèse. 

 

Cependant, les données bibliographiques sont relativement rares sur le comportement du 

titane vis-à-vis de l’hǇdƌogğŶe en corrosion sous contrainte en conditions de circuit primaire des 

réacteurs nucléaires. La présente étude vise donc à caractériser ce comportement. Pour ce faire, des 

éprouvettes de corrosion sous contrainte ont été mises en œuvƌe et testĠes eŶ autoĐlave. 

Le second chapitre se conceŶtƌeƌa suƌ la ŵise eŶ œuvƌe de Đes essais de corrosion sous 

contrainte, en particulier la caractérisation du comportement en eau lithiée en température de 

plusieurs nuances de titane commercialement pur ainsi que du TA6V. Dans cet objectif, des 

éprouvettes plates et U-bend, dont certaines pré-hydrurées, ont été immergées dans un milieu 

liquide à hautes température et pression. 

 

Néanmoins, pouƌ se plaĐeƌ daŶs des ĐoŶditioŶs d’essai sévères ainsi que pour tenter de 

ƌepƌoduiƌe uŶe souƌĐe iŵpoƌtaŶte d’hǇdƌogğŶe, siŵilaiƌe à l’hǇdƌogğŶe pƌoduit paƌ la ƌadiolǇse dans 

les réacteurs mais hors irradiation, un traitement de pré-chargement en hydrogène de ces 

éprouvettes a été mis en place. 

 

Le premier chapitre traitera du chargement en hydrogène du titane ainsi que des effets de 

ĐeƌtaiŶs paƌaŵğtƌes suƌ l’hǇdƌuƌatioŶ. L’Ġtude de Đes paramètres a pour objectif de maîtriser les 

protocoles de formation de l’hǇdƌuƌe et d’eŶ ĐoŶtƌôleƌ la sĠvĠƌitĠ pouƌ ŵoduleƌ la ƋuaŶtitĠ 

d’hǇdƌogğŶe iŶtƌoduit. D’uŶ poiŶt de vue iŶdustƌiel, elle peƌŵet de ŵieuǆ ĐoŵpƌeŶdƌe ĐeƌtaiŶs Đas 

de fƌagilisatioŶ paƌ l’hǇdƌogğŶe ƌeŶĐoŶtƌĠs eŶ ĐoŶditioŶs d’eǆploitatioŶ et d’ideŶtifieƌ d’ĠveŶtuels 

faĐteuƌs liŵitaŶt l’hydruration du titane. 

Sera principalement traitée dans ce chapitre l’hǇdƌuƌatioŶ d’uŶ feuillaƌd T4Ϭ utilisĠ pouƌ 

fabriquer les tubes NEOTISS soudés. Les effets du procédé de mise en forme de ce feuillard, ainsi que 

de sa composition chimique suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe seƌoŶt eǆploƌĠs en comparaison avec le 

comportement d’autƌes ŶuaŶĐes. Dans une optique davantage iŶdustƌielle, l’Ġtude de l’hǇdƌuƌatioŶ 

d’uŶ tuďe soudĠ, faďƌiƋuĠ à paƌtiƌ de Đe ŵġŵe feuillaƌd sera traitée. 
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1. IntroduĐtioŶ à la foƌŵatioŶ d’hydƌuƌes daŶs le titaŶe 

1.1. Généralités sur le titane et ses alliages 

1.1.1. Généralités économiques et industrielles sur le titane 

Le titane est un élément chimique métallique de symbole Ti, de numéro atomique 22 et de 

masse molaire 47,88 g/mol. C’est uŶ ŵĠtal de tƌaŶsitioŶ lĠgeƌ, d’uŶ aspeĐt ďlaŶĐ ŵĠtalliƋue 

principalement employé dans les alliages de faible densité. 

A l’Ġtat Ŷatuƌel, le titaŶe ŵĠtalliƋue Ŷ’eǆiste pas, oŶ le tƌouǀe assoĐiĠ au feƌ, à l’oǆǇgğŶe, au 

ĐalĐiuŵ ou au siliĐiuŵ au seiŶ de ŵiŶeƌais tels Ƌue l’aŶatase (TiO2 tétragonal centré), le rutile (TiO2 

tétragonal primitif), la titanomagnétite (Fe2TiO4), l’ilŵĠŶite (FeTiO3), la brookite (TiO2 

orthorhombique primitif) ou la pérovskite (CaTiO3). Au total, oŶ dĠŶoŵďƌe plus d’uŶe dizaiŶe de 

minéraux riches en titane, dont la plupart ne sont pas propices à l’oďteŶtioŶ de titaŶe du fait des 

limites des technologies actuelles et des problématiques de rentabilité. 

 

En 2005, la quantité totale des minerais de titane dans la croûte terrestre était estimée à 

environ deux milliards et demi de tonnes, dont 600 millions de tonnes exploitables. En 2011, les 

pƌiŶĐipauǆ paǇs pƌoduĐteuƌs de ŵiŶeƌais et d’oǆǇde de titaŶe ĠtaieŶt l’Austƌalie, l’AfƌiƋue du sud et le 

Canada, représentant à eux trois 70% de la production mondiale. Néanmoins, en 2009, la plupart des 

réserves connues de minerais de titane restait assez peu exploitée. Le nombre de producteurs de 

titane à haute pureté est très limité et est concentré dans les régions à forte demande intérieure. En 

effet, le titane étant un matériau stratégique pour les secteurs aéronautique, énergétique et 

militaire, les gouvernements des pays industrialisés ont organisé leur propre industrie de production. 

 

De Ŷos jouƌs, le pƌoĐĠdĠ Kƌoll est toujouƌs le plus utilisĠ paƌ l’iŶdustƌie pouƌ transformer le 

minerai en titane métallique. Pour ce faire, deux étapes sont nécessaires. La première consiste en 

uŶe ĐhloƌatioŶ de l’oǆǇde de titaŶe paƌ le diĐhloƌe gazeuǆ, suƌ lit fluidisĠ. Le tétrachlorure de titane 

TiCl4, liquide en dessous de 137°C, ainsi formé est récupéré, condensé, purifié, puis réduit au cours 

de la seconde étape du procédé Kroll. Cette réduction est réalisée sous atmosphère inerte (argon) 
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Toutefois, depuis ϮϬϬϵ le pƌeŵieƌ dĠďouĐhĠ eŶ ǀoluŵe est l’iŶdustƌie de la Đhiŵie et de 

l’ĠŶeƌgie (voir Tableau 1), représentant environ 50% de la consommation de titane dans le monde, 

principalement pour le dessalement, le blanchiment de la pâte à papier, les échangeurs de chaleur 

ou le traitement des effluents et des eaux usées. 

Les alliages de titane sont également employés daŶs l’iŶdustƌie de l’ĠƋuipeŵeŶt ŵilitaiƌe ;ϱ% 

de la consommation), notamment en tant que matériaux de blindage dans la marine (porte-avions, 

sous-ŵaƌiŶsͿ et l’aƌŵĠe de teƌƌe ;ǀĠhiĐules lĠgeƌsͿ. 

 

 

Tableau 1 : Consommation estimée en titane dans le monde selon l’assoĐiatioŶ titaŶe [21] 

 

Le reste de la consommation se répartit entre les domaines du sport, des produits de luxe, de 

l’autoŵoďile, de l’aƌĐhiteĐtuƌe ŵais ĠgaleŵeŶt du ŵĠdiĐal. EŶ effet, l’excellente biocompatibilité des 

alliages de titane ainsi que leur légèreté en font un matériau idéal pour les structures prothétiques 

(hanches, fémur, genou) et pour les implants biomédicaux. 

 

1.1.2. Propriétés physico-chimiques du titane 

L’attƌait de ĐeƌtaiŶes iŶdustƌies pouƌ les alliages de titaŶe s’eǆpliƋue eŶ gƌaŶde paƌtie paƌ les 

propriétés physiques et chimiques très intéressantes de ce matériau. Outre une densité de 4,51, 

relativement faible comparée à celle des aciers (entre 7,5 et 8,1), le titane possède une remarquable 

résistance à la corrosion atmosphérique et en milieu aqueux, notamment en milieu salin. Il est peu 

susĐeptiďle au phĠŶoŵğŶe d’ĠƌosioŶ. Sa teŶue ŵĠĐaŶiƋue (Résistances limites, ductilité, fatigue, 

etc.), qui permet de concevoir des pièces plus fines et légères, en font un matériau attractif au fort 

potentiel de développement. 

Le titaŶe s’oǆǇde ŶatuƌelleŵeŶt et de ŵaŶiğƌe spoŶtaŶĠe à l’aiƌ, foƌŵaŶt uŶe ĐouĐhe d’oǆǇde 

de titane TiO2 à sa suƌfaĐe. UŶe fois Đette ĐouĐhe d’oǆǇde foƌŵĠe, elle pƌotğge le titaŶe et lui assuƌe 

une excellente résistance à la corrosion. En cas de rayure, remettant localement le métal en contact 
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du milieu extérieur, cette protection a la particularité de se régénérer, ce qui constitue un avantage 

important sur certains aciers inoxydables. 

Le titane ne souffre d'aucune corrosion dans l'eau naturelle (y compris l'eau de mer et 

saumâtre) même à des températures proche de 90°C. Les ions métalliques, les sulfures, les sulfates, 

les carbonates et les chlorures présents dans l'eau n'affectent pas le titane. Une exposition du titane 

dans l'eau ou la vapeur d'eau à des températures supérieures à 90 °C provoque un épaississement du 

film d'oxyde qui réduit les vitesses de corrosion. Le titane résiste aussi parfaitement à de nombreux 

produits chimiques, en particulier à ceux qui contiennent du chlore. Mais il est plus sensible à 

certaines solutions chaudes ou concentrées (HCl, H2SO4, acides organiques).  

A haute température (au-delà de 500°C), le titane se durcit et se fragilise en formant une 

ĐouĐhe ŵĠtalliƋue eŶƌiĐhie eŶ oǆǇgğŶe eŶtƌe le ŵĠtal saiŶ et l’oǆǇde : Đ’est l’alpha-case. Cette 

ĐouĐhe fƌagile est ĐoŶŶue pouƌ faǀoƌiseƌ l’appaƌitioŶ de fissuƌes et pƌoǀoƋuer la rupture de la pièce 

[22]. 

CoŵpaƌĠ à d’autƌes ŵĠtauǆ, les aǀaŶtages et les liŵites du titaŶe appaƌaisseŶt assez 

clairement dans le Tableau 2. En outre, il possède une température de fusion supérieure à la plupart 

des aĐieƌs, auǆ alliages d’aluŵiŶiuŵ et au cuivre. De fait, il a tendance à conserver des propriétés 

ŵĠĐaŶiƋues satisfaisaŶtes jusƋu’à ϲϬϬ°C. UŶ autƌe poiŶt de ĐoŵpaƌaisoŶ iŶtĠƌessaŶt est la ƌĠsistaŶĐe 

spĠĐifiƋue, Đ’est-à-dire le ratio entre sa résistance mécanique à rupture et sa densité. Cette grandeur 

tƌaduit la ƌĠsistaŶĐe d’uŶ ŵatĠƌiau paƌ uŶitĠ de ŵasse et peƌŵet de Đoŵpaƌeƌ, à ŵasse Ġgale, la 

résistance de différents matériaux. 

 

Propriété Titane Inox 18-10 Fer Aluminium Cuivre 

Point de fusion 1668°C 1420°C 1535°C 658°C 1085°C 

Conductivité thermique (W/m.K) 19 16 71 242 385 

Densité 4,51 7,93 7,86 2,70 8,94 

Module d’ĠlastiĐitĠ ;MPaͿ 110 000 195 000 200 000 70 000 130 000 

Résistance mécanique spécifique (MPa) > 100 75 60 35 30 

 

Tableau 2 : CoŵpaƌaisoŶ des pƌopƌiĠtĠs du titaŶe à d’autƌes ŵĠtauǆ et alliages 

 

Toutes ces propriétés peuvent encore être améliorées et optimisées en alliant le titane à 

d’autƌes ĠlĠŵeŶts, augŵeŶtaŶt sigŶifiĐatiǀeŵeŶt sa ƌĠsistaŶĐe ŵĠĐaŶiƋue, sa teŵpĠƌatuƌe de 

transformation allotropique son point de fusion ou encore sa densité. 
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1.1.3. Généralités métallurgiques sur le titane et ses alliages 

A température et pression ambiantes, le titane pur présente une structure cristalline 

hexagonale pseudo-compacte (hexagonal close-paĐk ou hĐp eŶ aŶglaisͿ. C’est-à-dire que le rapport 

entre les dimensions a et c de la maille hexagonale ne permet pas une compacité optimale des 

atomes au sein du réseau hexagonal. En effet, le rapport c/a dans le cas du titane vaut 1,5873 contre 

1,6330 pour une structure parfaitement compacte. Cette différence signifie que la maille hexagonale 

du titane est dilatée suivant le paramètre a (voir figure 2). Cette phase hexagonale compacte est 

appelée la phase alpha du titane, aussi notée -Ti. 

 

  

a)     b) 

Figure 2 : Structures cristallines du titane a)  hexagonale pseudo-compacte, et b)  cubique centrée 

 

Cette géométrie hexagonale confère des propriétés anisotropes aux cristaux de titane. En 

effet, les propriétés mécaniques ne sont pas les mêmes selon que la maille est sollicitée dans la 

direction c ou dans une des directions a. 

 

Le titane pur conserve sa structure hexagonale pseudo-ĐoŵpaĐte jusƋu’à ϴϴϮ°C. Au-delà de 

882°C, il subit une transformation allotropique et adopte une structure cubique centrée (body-

centered cubic ou bcc en anglais) [23 - 25] comme suggéré par la figure 3. 

 

a 
a 

a 

c 
a 

a 
a 
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Figure 3 : Polymorphisme allotropique du titane [23] 

 

Cette seconde structure est appelée la phase bêta du titane, aussi notée -Ti, et possède des 

propriétés physiques et chimiques différentes de la phase . Sa structure est du type cubique 

centrée et de paramètre de maille a = 0,331 nm. Enfin, à 1668°C le titane pur fond et passe en phase 

liquide. 

 

Le titane de haute pureté (99,8 % ou plus) est peu utilisé de manière industrielle, 

principalement à cause de son coût de production élevé et de ses propriétés mécaniques 

relativement faibles. On lui préférera généralement du titane commercialement pur (Ti-CP), dont la 

pureté est inférieure (99,5 % maximum) mais dont le comportement mécanique est supérieur. Parmi 

les différents Ti-CP, seuls les tauǆ d’iŵpuƌetĠs distiŶgueŶt les ŶuaŶĐes Tϯϱ, TϰϬ, TϱϬ et TϲϬ 

(respectivement grades 1, 2, 3 et 4 selon la nomenclature anglo-saxonne). Pour le grade 1, on admet 

Ϭ,ϱ% eŶ ŵasse d’iŵpuƌetĠs, Ϭ,ϴ% pouƌ le gƌade Ϯ, Ϭ,ϵ% pouƌ le gƌade ϯ et ϭ% pour le grade 4. Ces 

iŵpuƌetĠs soŶt pƌiŶĐipaleŵeŶt ĐoŵposĠes d’oǆǇgğŶe, de feƌ, d’azote, de ĐaƌďoŶe et d’hǇdƌogğŶe. 

Les alliages de titane, ƋuaŶt à euǆ, ĐoŶtieŶŶeŶt des ĠlĠŵeŶts d’additioŶ, principalement 

l’aluŵiŶiuŵ ;AlͿ, le ǀaŶadiuŵ ;VͿ, le ŵolǇďdğŶe ;MoͿ, le niobium (Nb), l’ĠtaiŶ ;SŶͿ, le ziƌĐoŶiuŵ ;)ƌͿ, 

le fer (Fe), le chrome (Cr), ou encore le silicium (Si). Ces éléments se répartissent en deux catégories 

suiǀaŶt Ƌu’ils staďiliseŶt la phase  ;ĠlĠŵeŶts alphagğŶesͿ ou Ƌu’ils faǀoƌiseŶt la phase  (éléments 

ďġtagğŶesͿ. L’ajout de Đes ĠlĠŵeŶts au seiŶ du titaŶe ǀa aiŶsi pƌoǀoƋueƌ diffĠƌeŶtes ŵodifiĐatioŶs. Ils 

vont notamment modifier légèrement les paramètres de maille, la température de transformation 

allotƌopiƋue de l’alliage aiŶsi Ƌue la pƌopoƌtioŶ des phases  et  Ƌu’il ĐoŶtieŶt. Le Tableau 3 résume 
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le caractère alpha- ou ďġtagğŶe des pƌiŶĐipauǆ ĠlĠŵeŶts d’additioŶ et iŵpuƌetĠs pƌĠseŶts daŶs les 

alliages de titane. 

 

caractère effet insertion substitution 

alphagène 

 

B, C, 

N, O 
Al 

bêtagène 

isomorphe 

 

 
V, Mo, 

Nb, Ta 

eutectoïde 

 

H 

Fe, Cr, Ni, 

Si, Mn, W, 
Cu, Ag, Co 

neutre 

 

 
Zr, Sn, 

Hf, Ga 

 

Tableau 3 : ClassifiĐatioŶ des pƌiŶĐipauǆ ĠlĠŵeŶts d’alliage et leur position dans le réseau du titane [26] 

 

Il est aloƌs possiďle distiŶgueƌ ϯ ĐatĠgoƌies d’alliages de titaŶe :  

 les alliages , composés à 100% de phase  hexagonale pseudo-compacte 

 les alliages + , ĐoŵposĠs d’uŶ ŵĠlaŶge de phase  hexagonale pseudo-compacte 

et de phase  cubique centrée, en propoƌtioŶs ǀaƌiaďles suiǀaŶt l’alliage 

 les alliages , composés à 100% de phase  cubique centrée. 

Le groupe des alliages +  est tƌğs ǀaste et ĐoŵpƌeŶd uŶ gƌaŶd Ŷoŵďƌe d’alliages diffĠƌeŶts. 

La phase  assure une bonne résistance à la corrosion, une bonne tenue au fluage et facilite le 

soudage des pièces. Au contraire, la phase  diŵiŶueƌa la deŶsitĠ de l’alliage, aŵĠlioƌeƌa sa duĐtilitĠ 

et sa résistance mécanique, ce qui facilitera la mise en forme et l’usiŶage [26]. L’oďjeĐtif des alliages 

+  est donc de formuler un compromis adapté aux applications visées entre ces deux 

comportements différents en modulant la proportion des phases  et . Pour maitriser les fractions 

volumiques respectives des phases  et , il est ainsi ŶĠĐessaiƌe de ĐoŶtƌôleƌ la ƋuaŶtitĠ d’ĠlĠŵeŶts 

d’alliage alphagğŶes et/ou ďġtagğŶes ajoutĠs loƌs de l’ĠlaďoƌatioŶ de l’alliage. 

augmentent la température de 

transformation allotropique T  

éléments miscibles en 

toutes proportions 

dans la phase  

peuvent former des 

précipités 

ont peu ou pas du tout 

d’iŶflueŶĐe suƌ les phases 
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Une fois la mise à la nuance réalisée, une multitude de produits semi-finis peuvent être 

fabriqués : lingots, plaques, tôles, feuillards, billettes, adaptés aux différentes applications visées. 

 

1.2. Généralités sur le couple titane-hydrogène 

L’atoŵe d’hǇdƌogğŶe est le plus petit de tous (0,45 Å). De fait, il lui est aisĠ de s’iŶsĠƌeƌ dans 

les interstices (sites interstitiels) du réseau cristallin de certains métaux. On parle d’hǇdƌogğŶe eŶ 

solution solide. Et lorsque la teneur en hydrogène dissous au sein du réseau cristallin est suffisante, il 

peut alors se combiner avec le métal et former un nouveau composé chimique appelé « hydrure ». 

C’est le Đas aǀeĐ ĐeƌtaiŶs ŵĠtauǆ tels le titaŶe, le ziƌĐoŶiuŵ, le taŶtale ou eŶĐoƌe le ǀaŶadiuŵ. 

A teŵpĠƌatuƌe aŵďiaŶte, l’hǇdƌogğŶe est tƌğs peu soluďle daŶs le titaŶe, à hauteuƌ de ϮϬ 

ppm massiques environ et cette solubilité augmente avec la température [16, 27] comme visible à la 

figure 4. 

 

Figure 4 : SoluďilitĠ de l’hǇdƌogğŶe daŶs le titaŶe et le ziƌĐoŶiuŵ eŶ foŶĐtioŶ de la température [28 - 30] 

 

Vis-à-ǀis du titaŶe, l’hǇdƌogğŶe est uŶ ĠlĠŵeŶt de Ŷatuƌe ďġtagğŶe, Đ’est-à-diƌe Ƌu’il est 

beaucoup plus soluble dans la phase  que dans la phase . Dans le cas du titane  hexagonal, il 

occupe les sites tétraédriques du réseau. En outre à haute température, au-delà du palier eutectoïde, 

et pour des teneurs en hydrogène suffisantes, la phase  est en équilibre avec la phase . On donne 

le diagramme binaire titane-hydrogène à la figure 5. 
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où HS° est l’eŶthalpie de soluďilisatioŶ de l’hǇdƌogğŶe daŶs le titaŶe ;eŶ kJ.ŵol-1). 

On constate ainsi (II) Ƌue la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠe est pƌopoƌtioŶŶelle à la racine 

carrée de la pression partielle de dihydrogène au sein du milieu gazeux et que la constante K suit une 

loi de type Arrhenius (III). La teŵpĠƌatuƌe joue doŶĐ uŶ ƌôle esseŶtiel daŶs les pƌoĐessus d’aďsoƌptioŶ 

et de dĠsoƌptioŶ de l’hǇdƌogğŶe. 

L’aďsoƌptioŶ dĠpeŶd ĠgaleŵeŶt d’autƌes faĐteuƌs. L’Ġtat de suƌfaĐe du ŵĠtal est ŶotaŵŵeŶt 

un facteur non négligeable. En effet, la ƌugositĠ et la pƌĠseŶĐe ĠǀeŶtuelle d’uŶe ĐouĐhe d’oǆǇde 

peuvent avoir une influence déterminante dans le processus. Une rugosité plus importante 

augmenterait la surface spécifique du métal au contact du gaz et par la même la surface 

d’adsoƌptioŶ. A ĐoŶtƌaƌio, uŶe ĐouĐhe d’oǆǇde diŵiŶueƌait de ŵaŶiğƌe sigŶifiĐatiǀe la ĐiŶĠtiƋue 

d’aďsoƌptioŶ, seloŶ soŶ Ġpaisseuƌ et sa stƌuĐtuƌe [44, 45]. 

 

Il est à noter que les impuretés des nuances de titane commercialement pur (Ti-CP), oxygène, 

azote, carbone, fer, aluminium, jouent un rôle important dans la formation des hydrures. En effet, il a 

été mis en évidence que le taux de fer, élément au caractère bêtagène-eutectoïde, influence de 

manière non négligeable la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe au ƌefƌoidisseŵeŶt [44], de la même manière 

Ƌue l’oǆǇgğŶe ou l’aluŵiŶiuŵ eŶ solutioŶ solide [30]. La présence de précipités riches en fer (TiFe) 

fait alors office de sites de germination privilégiés pour la phase  et donc pour la formation des 

phases hydrurées. 

 

1.3.2. Chargement du titane par voie électrochimique 

UŶe autƌe façoŶ pouƌ l’hǇdƌogğŶe de pĠŶĠtƌeƌ au seiŶ d’uŶ ŵĠtal est eŶ eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt 

liƋuide, paƌ ǀoie ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue, soit paƌ iŵpositioŶ d’uŶ poteŶtiel ou d’uŶ ĐouƌaŶt cathodique, soit 

par couplage galvanique avec un autre métal, aluminium, magnésium ou zinc notamment. En 

solution, une réduction cathodique de H2O ou H3O
+ peƌŵet d’oďteŶiƌ l’adsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe eŶ 

surface du matériau. 

En milieu acide, il se produit une réaction de réduction de H3O
+ à la surface du métal 

(réaction de Volmer) : 

 

H3O
+ + e-  H2O + H (adsorbé)      (IV) 
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EŶ ŵilieu alĐaliŶ, Đ’est la ŵolĠĐule d’eau Ƌui se ƌĠduit : 

 

H2O + e-  HO- + H (adsorbé)      (V) 

 

Ces deux équations font apparaître une différence fondamentale eŶtƌe l’adsoƌptioŶ paƌ ǀoie 

gazeuse et par voie électrochimique : l’adsoƌptioŶ ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue s’affƌaŶĐhit de l’Ġtape de 

dissociation de la molécule de dihydrogène H2 à la surface du métal. 

Suite à l’adsoƌptioŶ, deux mécanismes réactionnels différents peuvent intervenir : la réaction 

de HeǇƌoǀskǇ ou ďieŶ l’aďsoƌptioŶ par le titane d’uŶ atoŵe d’hǇdƌogğŶe. 

 

La ƌĠaĐtioŶ de HeǇƌoǀskǇ ĐoŶsiste eŶ uŶe ƌeĐoŵďiŶaisoŶ d’uŶ atoŵe d’hǇdƌogğŶe adsoƌďĠ 

avec un proton H+ présent en solution, produisant une molécule de dihydrogène H2. 

 

H+ + H (adsorbé) + e-  H2       (VI) 

 

Le mécanisme de Volmer-Heyrovsky est une combinaison des équations (IV) et (VIͿ. Il s’agit 

d’uŶe ƌĠaĐtioŶ ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue. DaŶs Đe Đas, la ĐiŶĠtiƋue de réaction est proportionnelle à la 

concentration en cations H+ en solution. Ainsi, une solution acide aura tendance à faciliter le 

mécanisme [47]. 

Dans le cas du titane, le mécanisme communément admis est celui de Volmer-Heyrovsky, 

avec une réduction du proton rapide et une recombinaison en H2 plus lente [47, 48]. 

UŶ aspeĐt iŵpoƌtaŶt du ĐoŵpoƌteŵeŶt de l’hǇdƌogğŶe ǀis-à-ǀis d’uŶ ŵatĠƌiau est la ĐapaĐitĠ 

de certaines substances présentes en solutioŶ à augŵeŶteƌ de ŵaŶiğƌe sigŶifiĐatiǀe l’aďsoƌptioŶ 

d’hǇdƌogğŶe. Il s’agit eŶ ƌĠalitĠ de Đoŵposés ou substances inhibant les réactions de Heyrovsky et/ou 

de Tafel ;ƌeĐoŵďiŶaisoŶ de deuǆ atoŵes d’hǇdƌogğŶe adsoƌďĠs eŶ H2) à la surface du métal. Ces 

substances sont le plus souvent des sulfures S2-, HS- ou des arséniures H2As-. Même en petites 

ƋuaŶtitĠs, Đes suďstaŶĐes augŵeŶteŶt ĐoŶsidĠƌaďleŵeŶt l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe [49]. 

 

DaŶs le Đas de l’aďsoƌptioŶ d’uŶ atoŵe d’hǇdƌogène adsorbé, deux mécanismes sont 

possibles.  
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Tout comme pour l’aďsoƌptioŶ paƌ ǀoie gazeuse, les ĐoŶditioŶs de suƌfaĐe soŶt 

déterminantes. Notamment la présence d’uŶ oǆǇde en surface du métal aura tendance à réduire le 

passage des atoŵes d’hǇdƌogğŶe au Ŷiǀeau de l’iŶteƌfaĐe. Au même titre, la nature du substrat joue 

un rôle important : le tauǆ d’iŵpuƌetĠ daŶs le titaŶe  (Ti-CPͿ ou ďieŶ la pƌĠseŶĐe d’uŶe phase  dans 

le Đas d’uŶ alliage + . En effet, la phase  permet de court-ĐiƌĐuiteƌ la pƌopagatioŶ de l’hǇdƌogğŶe 

en phase  [51]. 

 

Dans le Đas d’uŶ ĐhaƌgeŵeŶt paƌ ǀoie gazeuse, la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe est pilotée par la 

température et la pression du gaz, la diffusion se fait alors en volume via les sites interstitiels du 

titane. En milieu aqueux, ce sont le courant (réaction faradique), le pH (concentration en H3O
+ et en 

H+Ϳ, la pƌĠseŶĐe d’espğĐes spĠĐifiƋues eŶ solutioŶ, et dans une moindre mesure la température, qui 

piloteŶt la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe [52, 53]. L’hǇdƌuƌe issu d’uŶ ĐhaƌgeŵeŶt ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue Ŷe se 

ƌĠpaƌtit doŶĐ pas daŶs tout le ǀoluŵe de l’ĠĐhaŶtilloŶ ŵais foƌŵe uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe -TiH2 de 

structure cubique à faces centrées [54, 55], visible à la figure 9. 

 

  

a)      b) 

Figure 9 : Vues en coupe MEB d’uŶ feuillaƌd T40 chargé a) électrochimiquement, et b) par voie gazeuse 

 

Cette diffĠƌeŶĐe pƌoǀieŶt de la fugaĐitĠ de l’hǇdƌogğŶe, grandeur thermodynamique 

homogène à une pression, à la suƌfaĐe du titaŶe, ďieŶ plus iŵpoƌtaŶte daŶs le Đas d’uŶ ĐhaƌgeŵeŶt 

par voie électrochimique que par voie gazeuse [56]. L’iŶĐideŶĐe des hǇdƌuƌes foƌŵĠs suƌ les 

propriétés du titane est alors bien plus superficielle par voie électrochimique que par voie gazeuse. 
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1.5. Synthèse bibliographique et description des oďjeĐtifs de l’Ġtude de l’hǇdƌuƌatioŶ 

Les doŶŶĠes dispoŶiďles daŶs la littĠƌatuƌe peƌŵetteŶt d’appƌĠheŶdeƌ les effets de 

l’hǇdƌuƌatioŶ, ĐathodiƋue ou gazeuse, suƌ les pƌopƌiĠtĠs, ŶotaŵŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue, du titaŶe. Il 

appaƌaît ŶetteŵeŶt Ƌue l’hǇdƌogğŶe est doŵŵageaďle pouƌ la ƌésistance du titane et entraîne des 

modifications microstructurales ainsi que de sa transition allotropique. Les principales altérations 

appoƌtĠes paƌ l’hǇdƌogğŶe au titaŶe soŶt sǇŶthĠtisĠes au Tableau 4. 

 

Alliage Microstructure Propriétés mécaniques 

T40 

 AppaƌitioŶ d’uŶe phase -Ti à T>300°C 
dont la proportion augmente avec la 
teneur en H et la température 

 Précipitation hydrure ,  ou  en fonction 
des conditions de refroidissement et de la 
teneur en H 

 Formation couche -TiH2 à la surface par 
polarisation cathodique 

 Perte de ductilité (allongements maximal et 
réparti) 

 Diminution des propriétés mécaniques (Rp, Rm) 

à faible teneur en H (mécanisme HELP dans -
TiͿ puis jusƋu’à dispaƌitioŶ de -Ti (hausse 
proportion -Ti ductile), augmentation des 
propriétés mécaniques au-delà (durcissement 

par H en solution solide dans -Ti) 

 Durcissement structural (précipitation 
hydrures au refroidissement) à température 
ambiante, perte de ductilité et augmentation 
des propriétés mécaniques avec la teneur en H 

TA6V 

 Augmentation de la fraction volumique 

en phase -Ti avec la concentration en H 
et la température 

 Formation hydrure -TiH au-delà de la 
limite de solubilité de H dans -Ti et pour 
un refroidissement rapide (trempe) 

 Augmentation de la ductilité par hausse de la 

fraction volumique en -Ti à T>500°C, puis 
fragilisation et perte de ductilité par H en 

solution solide dans le titane 100 %  

 A température ambiante (après 
refroidissement) baisse des propriétés 
mécaniques, de la ductilité et perte de 
résilience (fragilisation) lorsque la 
concentration en H augmente 

 

Tableau 4 : RĠĐapitulatif des ĐoŶsĠƋueŶĐes de l’hǇdƌogğŶe suƌ la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe et les pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues 
du titaŶe ĐoŵŵeƌĐialeŵeŶt puƌ TϰϬ gƌade Ϯ et de l’alliage +  TA6V 

 

Cependant, le phénomène de chargement cathodique en lui-même a été assez peu étudié. 

EŶ paƌtiĐulieƌ, les effets de ĐeƌtaiŶs paƌaŵğtƌes suƌ la foƌŵatioŶ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe à 

température ambiante sont mal connus : déformation mécanique, rugosité et oxyde de surface, 

texture, mise en forme du matériau ou encore composition chimique. Ainsi, les objectifs de ce 

chapitre consistent à comprendre les conséquences de Đes paƌaŵğtƌes suƌ la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe 

formée par voie électrochimique. 
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L’uŶ des pƌiŶĐipauǆ oďjeĐtifs du pƌojet TESAMI est la caractérisation du comportement du 

titane en corrosion sous contrainte dans un réacteur. Pour remplir ce dernier, il fallait pouvoir 

aŵeŶeƌ uŶe souƌĐe d’hǇdƌogğŶe Đapaďle de ƌeŶdƌe Đoŵpte de la pƌoduĐtioŶ d’hǇdƌogğŶe eŶ 

ƌĠaĐteuƌ ŶuĐlĠaiƌe issue du phĠŶoŵğŶe de ƌadiolǇse de l’eau, ŵais hoƌs iƌƌadiatioŶ. La synthèse 

d’hǇdƌuƌe est la solutioŶ ƌeteŶue pouƌ pƌĠ-hydrurer les éprouvettes de corrosion sous contrainte. 

Les deux options de chargement, gazeux et électrochimique, apporteraient un état initial de 

l’hǇdƌogğŶe diffĠƌeŶt : réparti dans le volume pour un chargement par voie gazeuse et réparti sous la 

foƌŵe d’uŶe ĐouĐhe à la suƌfaĐe du ŵatĠƌiau daŶs le Đas d’uŶ ĐhaƌgeŵeŶt ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue, 

daǀaŶtage ƌepƌĠseŶtatiǀe du ŵĠĐaŶisŵe de fluǆ d’hǇdƌogğŶe diffusaŶt. De plus, le chargement 

gazeuǆ iŵpliƋue la ŵise eŶ œuǀƌe de teŵpĠƌatuƌe et pƌessioŶ ĠleǀĠes. Ces ĐoŶditioŶs de ĐhaƌgeŵeŶt 

pourraient modifier le matériau ainsi que relaxer les contraintes des éprouvettes cintrées en U, 

utilisées pour les essais de corrosion sous contrainte. A contrario, le chargement par voie 

ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue s’effeĐtue à teŵpĠƌatuƌe et pƌessioŶ aŵďiaŶtes et peƌŵet de s’affƌaŶĐhiƌ de Đes 

problématiques. 

La souƌĐe d’hǇdƌogğŶe des Ġpƌouǀettes de ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte seƌa aiŶsi ĐoŶstituĠe paƌ 

uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe paƌ ǀoie ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue. Il est donc important d’eŶ ŵaîtƌiseƌ la 

synthèse, aiŶsi Ƌue de ĐoŵpƌeŶdƌe l’iŶflueŶĐe de diffĠƌeŶts faĐteuƌs impliqués lors du chargement. 

Mais il est aussi intéressant d’eŶ ideŶtifieƌ les paƌaŵğtƌes liŵitaŶts, pouƌ des ƌaisoŶs ĠǀideŶtes de 

durabilité du matériau. 

 

2. Description des protocoles de préparation des échantillons 

2.1. Préparation des échantillons pour chargement cathodique 

Les matériaux testés sont approvisionnés sous forme de feuillards et de tôles. Les 

échantillons sont ainsi découpés sous forme de coupons de largeur 10 mm par 25 mm de long avant 

d’ġtƌe peƌĐĠs et vissés à un porte-échantillon en laiton conçu spécifiquement pour ces expériences. 

Un échantillon fixé à ce support est présenté à la figure 16. 
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Les chargements ont été réalisés avec un potentiostat TACUSSEL PJT24-1 dans des conditions 

définies selon [53, 60, 61] : 

- montage 3 électrodes permettant un suivi du potentiel 

- solutioŶ d’aĐide sulfuƌiƋue ;H2SO4) diluée à 0,05 mol.L-1, soit à pH = 1,5  

- régime galvanostatique, densité de courant constante de 10 mA.cm-2 pendant la durée 

de l’eǆpĠƌieŶĐe, entre 30 minutes et 48 heures 

- température ambiante. 

Il a par ailleurs été mis eŶ ĠǀideŶĐe Ƌu’au-delà de 10 mA.cm-2, une densité de courant plus 

élevée ne garantissait pas une absorption plus efficace en hydrogène [47, 52]. 

Dans ces conditions, des réactions électrochimiques interviennent sur les deux électrodes. 

D’uŶe paƌt, à la surface de la contre-électrode de platine (anode), un dégagement gazeux est 

oďseƌǀĠ, liĠ à l’oǆǇdatioŶ de la ŵolĠĐule d’eau : 

 

H2O  2 H+ + ½ O2 + 2 e-      (IX) 

 

D’autƌe paƌt, à la surface de l’ĠleĐtƌode de tƌaǀail (cathode) Ƌue ĐoŶstitue l’ĠĐhaŶtilloŶ, trois 

réactions interviennent : la réduction du dioxygène dissous en solution, la formation de bulles liée à 

la foƌŵatioŶ de dihǇdƌogğŶe et l’hǇdƌuƌatioŶ de la suƌfaĐe de l’ĠĐhaŶtilloŶ : 

 

O2 + 4 H+ + 4 e-  2 H2O       (X) 

2 H3O
+ + 2 e-  H2       (XI) 

Ti + 2 H+ + 2 e-  TiH2       (XII) 

 

La première est une réaction parasite qui perturbe les deux autres et emploie une partie du 

courant. La réaction (X) a ainsi tendance à minimiser le rendement des réactions (XI) et (XII). Ainsi, le 

dioǆǇgğŶe gĠŶĠƌĠ à la suƌfaĐe de l’ĠleĐtƌode platiŶe au Đouƌs de la ƌĠaĐtioŶ ;IX) peut inhiber tout ou 

partie de l’adsoƌptioŶ et doŶĐ de l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe. Il est donc essentiel au cours des 

ĐhaƌgeŵeŶts de ďieŶ ǀeilleƌ à Đe Ƌue l’ĠleĐtƌode de platiŶe soir suffisamment éloignée de la surface 

de l’échantillon pour assuƌeƌ uŶe ďoŶŶe ƌepƌoduĐtiďilitĠ de l’eǆpĠƌieŶĐe. 
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La seconde est une combinaison des réactions de Volmer (IV) et de Heyrovsky (VI) présentées 

précédemment (voir partie 1.3.2). L’ĠƋuatioŶ ƌĠaĐtioŶŶelle ;XI) explique alors le dégagement de 

dihydrogène constaté à la suƌfaĐe de l’ĠĐhaŶtilloŶ, ƌĠaĐtioŶ diŵiŶuaŶt ĠgaleŵeŶt l’effiĐaĐitĠ du 

courant cathodique et donc le ƌeŶdeŵeŶt ƌĠaĐtioŶŶel d’hǇdƌuƌatioŶ. 

La réaction (XIIͿ est Đelle Ƌue l’oŶ ĐheƌĐhe iĐi à faǀoƌiseƌ. C’est elle Ƌui ĐoŶduit à la foƌŵatioŶ 

d’hǇdƌuƌe -TiH2 dont la caractérisation est, entre autres, l’oďjet de la pƌĠseŶte Ġtude. 

 

A l’aide de Đe pƌotoĐole de chargement cathodique, des chargements ont été réalisés sur 

diffĠƌeŶts tǇpes d’ĠĐhaŶtilloŶs, permettant de mettre en évidence les effets de certains paramètres 

expérimentaux, texture du métal, contraintes, soudure : 

 chargement feuillard/tôle par la tƌaŶĐhe à l’Ġtat poli miroir 

 chargement feuillard/tôle paƌ la suƌfaĐe à l’Ġtat ďƌut de feuillaƌd ou oxydé 

 chargement de tubes roulés-soudés  

 chargement de tubes aplatis 

 ĐhaƌgeŵeŶt d’Ġpƌouǀettes de ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte ;U-bends, lamelles plates). 

Une telle diǀeƌsitĠ de tailles et de foƌŵes d’ĠĐhaŶtilloŶ iŵpose d’adapteƌ le ĐouƌaŶt afiŶ de 

s’assuƌeƌ uŶe deŶsitĠ de ĐouƌaŶt ĐoŶstaŶte Ƌuelle Ƌue soit la gĠoŵĠtƌie de l’ĠĐhaŶtilloŶ. Le Tableau 5 

récapitule les valeurs de courants imposées pour chaque catégorie d’ĠĐhaŶtilloŶ. 

 

Echantillon T40 A T40 B TA6V Tube Tube aplati 

configuration tranche surface tranche tranche surface section surface 

surface exposée (cm²) 0,124 1 0,16 0,18 5,1 3 2 

courant imposé I (mA) 1,24 10 1,6 1,8 51 30 20 

 
Tableau 5 : Récapitulatif des valeurs de courants imposées eŶ foŶĐtioŶ de l’ĠĐhaŶtilloŶ ĐhaƌgĠ 

 

Au cours des chargements, plusieurs variations du potentiel sont observées. De petites 

ǀaƌiatioŶs, souǀeŶt ďƌutales ŵais d’aŵplitude liŵitĠe soŶt assoĐiĠes au dĠgageŵeŶt de ďulles à la 

suƌfaĐe de l’ĠĐhaŶtilloŶ taŶdis Ƌue des fluĐtuatioŶs plus iŵpoƌtaŶtes interviennent tout au long du 

chargement. Dans un premier temps, le potentiel diminue rapidement (réduction dioxygène) pour se 

stabiliser et remonter très progressivement ;ĠpaississeŵeŶt ĐouĐhe d’hǇdƌuƌeͿ [54, 53], jusƋu’à ne 

quasiment plus varier à la fin du chargement daŶs le Đas d’eǆpĠƌieŶĐes loŶgues ;ϰϴhͿ. Le suivi du 

potentiel permet ainsi de détecter une anomalie éventuellement survenue lors du chargement. Par 
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a) b) 

Figure 22 : OďseƌǀatioŶ MEB eŶ iŵageƌie d’ĠleĐtƌoŶs ƌĠtƌodiffusĠs et cartographies EDS (signaux Ti et O 
additionnés) d’ĠĐhaŶtilloŶs chargés 2h puis a) enrobé à chaud et b) enrobé à froid 

 

Il est visible ici une différence de structure de la couche hydrurée entre ces deux images, 

confirmée par des cartographies EDS. D’uŶe paƌt l’ĠĐhaŶtilloŶ eŶƌoďĠ à Đhaud pƌĠseŶte deuǆ ĐouĐhes 

distiŶĐtes à sa suƌfaĐe et d’autƌe paƌt l’ĠĐhaŶtilloŶ eŶƌobé à froid présente une seule couche 

monolithique à sa surface. La diffusion de l’hǇdƌogğŶe semble avoir été amorcée durant le processus 

d’eŶƌoďage à Đhaud Ƌui se dĠƌoule à ϭϴϬ°C sous ϮϱϬ ďaƌ de pƌessioŶ peŶdaŶt Ϯ ŵiŶutes. L’eŶƌobage 

à froid sera alors préféré pour les préparations métallographiques d’ĠĐhaŶtilloŶs hǇdƌuƌĠs. 

 

L’ĠĐhaŶtilloŶ est eŶsuite poli seloŶ le pƌotoĐole dĠtaillĠ à l’aŶŶeǆe I. Avec un tel polissage, 

l’Ġtat de suƌfaĐe obtenu est du tǇpe poli ŵiƌoiƌ. L’Ġtat de suƌfaĐe a fait l’oďjet d’uŶe caractérisation 

en microscopie à force atomique (voir cartographie topographique AFM figure 23). La rugosité 

surfacique moyenne est ici estimée à Sa = 6 nm. 
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Figure 23 : Etat de surface obtenu après polissage analysé en microscopie à force atomique (AFM) 

 

AfiŶ de ƌĠǀĠleƌ la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe, uŶe attaƋue ĐhiŵiƋue est ƌĠalisĠe. L’attaƋue de ƌĠǀĠlatioŶ 

classique est habituellement effectuée avec une solution de Kroll ĐoŵposĠe d’uŶ ŵĠlaŶge d’aĐide 

fluoƌhǇdƌiƋue et d’aĐide ŶitƌiƋue ĐoŶĐeŶtƌĠs. Pouƌ des ƌaisoŶs de sĠĐuƌitĠ et de pƌatiĐitĠ d’usage, une 

attaƋue Ŷe ŶĠĐessitaŶt pas l’utilisatioŶ d’aĐide fluoƌhǇdƌiƋue a été développée : 

- ϮϬ ŵL d’eau distillĠe 

- ϭϬ ŵL d’hǇdƌoǆǇde de potassium (KOH) concentré à 38% 

- ϭϬ ŵL de peƌoǆǇde d’hǇdƌogğŶe ;H2O2) concentré à 30% 

- maintien en immersion statique durant 30 secondes à 1 minute. 

Le pƌiŶĐipal iŶĐoŶǀĠŶieŶt de Đette solutioŶ ƌĠside daŶs l’oǆǇdatioŶ gĠŶĠƌĠe à la suƌfaĐe de 

l’ĠĐhaŶtilloŶ. Un maintien trop long en immersion ferait apparaître des tâches sombres, visibles en 

microscopie électronique à balayage, et qui pourraient être confondues dans certains cas avec les 

hydrures. 

Les observations en microscopie électronique à balayage (MEB) soŶt ƌĠalisĠes à l’aide d’uŶ 

dĠteĐteuƌ d’ĠleĐtƌoŶs ƌĠtƌodiffusĠs afiŶ de peƌĐeǀoiƌ le ĐoŶtƌast ĐhiŵiƋue pƌoǀoƋuĠ paƌ uŶe 

diŵiŶutioŶ du ŶuŵĠƌo atoŵiƋue ŵoǇeŶ de l’hǇdƌuƌe ;Z̅TiH2 = 8) par rapport au titane métallique (Z = 

ϮϮͿ. Le faisĐeau d’ĠleĐtƌoŶs est le plus souvent, sauf mention contraire, accéléré sous une tension de 

ϳ kV pouƌ liŵiteƌ la poiƌe d’iŶteƌaĐtioŶ, ŵaǆiŵiseƌ le sigŶal ƌĠtƌodiffusĠ depuis la suƌfaĐe et aiŶsi 

assurer des observations davantage superficielles. 
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a)   b)    c) 

Figure 24 : Microstructure de la nuance T40 A observée au MEB dans le sens a) LT, b) LS, et c) TS 

 

Ces tƌois ŵiĐƌogƌaphies peƌŵetteŶt d’affiƌŵeƌ Ƌue les grains ont une morphologie équiaxe et 

une taille moyenne de 35 µm. Il est important de noter que la solubilité du fer dans le titane  est 

limitée à environ 30 ppm à température ambiante [63, 64]. Aussi, lorsque la teneur en fer dépasse 

cette limite, des précipités intermétalliques TiFe sont présents au sein de la matrice -Ti. Ces 

précipités sont ici de taille inférieure à 1 µm et ont une répartition éparse dans le volume de 

l’ĠĐhaŶtilloŶ ;figure 25). 

 

 

Figure 25 : OďseƌǀatioŶ MEB eŶ iŵageƌie d’ĠleĐtƌoŶs ƌĠtƌodiffusĠs de la ŵiĐƌosĐtƌuĐtuƌe du T40 A 

 

Certains de ces précipités sont situés au niveau des joints de grains ou des points triples et 

présentent des formes géométriques et/ou allongées taŶdis Ƌue les autƌes, d’alluƌe plus sphĠƌiƋue, 

se répartissent au sein des grains. Ces précipités ont un effet sur les propriétés du T40, notamment 

LT LS TS 

précipités TiFe 
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significatives. Une telle texture traduit le mode de fabrication par laminage du titane hexagonal avec 

uŶe lĠgğƌe iŶĐliŶaisoŶ de l’aǆe Đ paƌ ƌappoƌt à la normale à la surface du feuillard, d’eŶǀiƌoŶ ϯϬ° dans 

la direction de laminage (DL). 

 

3.2. Etude de la ĐiŶĠtiƋue d’hǇdƌuƌatioŶ ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue de la nuance T40 A 

3.2.1. Cinétique de chargement par la tranche du feuillard, à l’Ġtat poli ŵiƌoir 

La nuance T40 A a fait l’oďjet de ĐhaƌgeŵeŶts ĐathodiƋues par la tranche. Dans cette 

ĐoŶfiguƌatioŶ de ĐhaƌgeŵeŶt, la suƌfaĐe est pƌĠpaƌĠe à l’Ġtat poli ŵiƌoiƌ. Néanmoins, le feuillard 

possède deux tranches différentes : la tranche LS et la tranche TS. Des chargements ont été réalisés 

sur ces deux tranches (voir figure 28) durant 4h dans le but de mettre en évidence une éventuelle 

différence de comportement vis-à-ǀis de l’hǇdƌuƌatioŶ. 

 

  

a)      b) 

Figure 28 : Vue en coupe de la surface des tranches a) TS et b) LS, chargées pendant 4h 

 

La ĐouĐhe hǇdƌuƌĠe est d’uŶe Ġpaisseuƌ tƌğs siŵilaiƌe daŶs uŶ Đas et daŶs l’autre. Pour la 

tranche TS, la couche a une épaisseur moyenne de 4,9 µm pour 4,8 µm dans le cas de la tranche LS 

avec un écart type maximum de 0,2 µm. Aussi, pour des raisons pratiques de préparation 

d’ĠĐhaŶtilloŶ, seule la tƌaŶĐhe TS seƌa ĐhaƌgĠe daŶs la suite de l’Ġtude. 

Cette couche a été caractérisée par différents moyens. Des analyses en diffraction des rayons 

X à incidence rasante ont, par exemple, été entreprises (voir figure 29). Ce diffractogramme a été 

obtenu sur un diffractomètre Brucker D8 avec une anticathode de cuivre à ϭϱ° d’iŶĐideŶĐe fixe. 

 

LS TS 
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Figure 29 : Diffractogramme acquis sur la tranche du feuillard T40 A chargé 4h 

 

Les pics du titane  appaƌaisseŶt ĐlaiƌeŵeŶt aiŶsi Ƌue les piĐs de l’hǇdƌuƌe TiH2, de structure 

cristalline cubique à faces centrées. Certains pics -Ti sont décalés vers les petits angles par rapport à 

leur position standard connue, traduisant une dilatation de la maille. Ce constat est cohérent avec 

uŶe pƌĠseŶĐe d’hǇdƌogğŶe dissous eŶ solutioŶ solide. D’autaŶt Ƌue le diffractogramme RX a été 

acquis aǀeĐ uŶ aŶgle d’iŶĐideŶĐe faible Đe Ƌui ƌestƌeiŶt l’Ġpaisseuƌ aŶalǇsĠe et augmente la 

proportion de mailles  sous-jacentes à la couche de surface, donc enrichies en hydrogène. 

Le signal est assez bruité, même avec un temps de comptage de 2 secondes par pas, 

traduisant une mauvaise qualité de diffraction. On remarque également que les pics sont 

relativement larges, ce qui implique que les cristallites de TiH2 sont petites. Le calcul de la taille des 

cristallites par plusieurs méthodes différentes (Rietveld, Williamson et Hall) peƌŵet d’estiŵeƌ Đette 

taille à 20 nm environ. 

En microscopie électronique à balayage, la couche hydrurée apparaît sous forme colonnaire 

(voir figure 30). De telles ĐoloŶŶes pouƌƌaieŶt ġtƌe le sigŶe de l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe du gƌaiŶ sous-

jacent. 
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Figure 30 : Vue en coupe de la couche formée à la surface du T40 A après 8h de chargement 

 

Les opérations de chargement cathodique ont été conduites à différentes durées, de 30 

minutes à 48 heures pour les plus longues. De façoŶ gĠŶĠƌale, il est oďseƌǀĠ à l’œil Ŷu apƌğs ĐhaƋue 

ĐhaƌgeŵeŶt uŶe dispaƌitioŶ de la ďƌillaŶĐe ŵiƌoiƌ de l’ĠĐhaŶtilloŶ Ƌui laisse plaĐe à uŶe suƌfaĐe mate 

aux reflets gris. De la même manière la couche de surface a été observée en microscopie 

électronique à balayage (voir figure 31). 

 

   

a)       b) 

colonnes 
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c)       d) 

Figure 31 : Vues en coupe d’ĠĐhaŶtilloŶs ĐhaƌgĠs aͿ ϭh, ďͿ ϰh, ĐͿ ϴh et dͿ ϰϴh 

 

On peut remarquer suƌ Đes iŵages Ƌue l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe augŵeŶte 

avec la durée de chargement.  

Pour les durées prolongées (8h et 48h), un phénomène de fissuration de la couche apparaît 

(figure 31c et figure 31d). L’appaƌitioŶ de Đes fissuƌes est liĠe au ĐoeffiĐieŶt d’eǆpaŶsioŶ ĐhiŵiƋue de 

l’hǇdƌuƌe Ƌui oĐĐupe uŶ ǀoluŵe plus iŵpoƌtaŶt Ƌue le titaŶe initialement présent (coefficient de 

Pilling-Bedworth). La valeur de ce coefficient dans le cas du titane  et d’uŶ hǇdƌuƌe  est comprise 

entre 1,2 et 1,3 (augmentation volumique de 20 à 30 %) eŶ foŶĐtioŶ de la stœĐhioŵĠtƌie de l’hǇdƌuƌe 

[30, 65]. Ainsi, une couche fine induira de faibles déformations et accommodera la dilatation 

volumique aisément tandis que daŶs le Đas d’uŶe Đouche épaisse la dilatation induira des contraintes 

ďieŶ plus iŵpoƌtaŶtes jusƋu’à dĠpasseƌ localement la liŵite ŵĠĐaŶiƋue de l’hǇdƌuƌe, pƌoǀoƋuaŶt 

alors la propagation de fissures au sein de la couche. Ce phĠŶoŵğŶe est d’ailleuƌs pƌoďaďleŵeŶt 

accentué par le dégagement de dihydrogène et la présence de bulles. Pour un chargement de 48h, le 

siŵple ƌiŶçage à l’eau distillĠe peut ŵġŵe eŶtƌaîŶeƌ la desƋuaŵatioŶ de paƌtiĐules d’hǇdƌuƌes. Il est 

en particulier visible à la figure 31d des fragments d’hǇdƌuƌe, arrachés pendant l’eŶƌoďage ou le 

polissage. 

Toutefois, des mesures de microdureté à différentes charges (de 0,05 à 0,5 kg) réalisées à la 

suƌfaĐe d’ĠĐhaŶtilloŶs ĐhaƌgĠs Ŷ’oŶt ƌĠǀĠlĠ auĐuŶ duƌĐisseŵeŶt, ou tƌop faiďle pouƌ ġtƌe ĐoŶsidĠƌĠ 

comme significatif au regard des incertitudes de mesure (augmentation de 5 à 10 HV). Ce fait pose la 

ƋuestioŶ de la duĐtilitĠ de l’hǇdƌuƌe et sa ĐapaĐitĠ à s’ĠĐƌouiƌ [66]. 

OŶ oďseƌǀe ĠgaleŵeŶt des hǇdƌuƌes sous la foƌŵe d’aiguilles, pƌĠseŶtes plus pƌofoŶdĠŵeŶt 

dans le matériau (figure 31c et d). Ces hydrures sont surtout observés pour des chargements longs. 

Ils constituent des pénétrations présentes, pour certaines au niveau des joints de grains, et pour 

d’autƌes à l’iŶtĠƌieuƌ ŵġŵe d’uŶ gƌaiŶ. Les pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌuƌe apparaissent parfois séparées de 

fissures 

fissure 

hydrure 
arraché 

pénétration 
hydrure 
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la couche hydrurée et parfois rattachée à celle-ci. Il est probable que certaines pénétrations qui ne 

semblent pas rattachées à la couche le soient tout de même dans le volume (micrographie 2D vs. 

diffusioŶ ϯDͿ et Ƌue ĐeƌtaiŶes autƌes pƌĠĐipiteŶt au dƌoit d’uŶ dĠfaut piĠgeaŶt peƌŵettaŶt de 

dépasser localement la limite de soluďilitĠ de l’hǇdƌogğŶe daŶs le -Ti [67]. Quoi Ƌu’il eŶ soit, la 

pƌĠseŶĐe de Đes pĠŶĠtƌatioŶs est la ĐoŶsĠƋueŶĐe d’uŶe diffusioŶ et d’uŶe pƌĠĐipitatioŶ inhomogène 

de l’hǇdƌogğŶe, Ƌui peuvent trouver elles-mêmes leur origine dans la présence de défauts au sein du 

ŵĠtal. CeƌtaiŶs oŶt pu faǀoƌiseƌ la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe, ĐƌĠaŶt loĐaleŵeŶt uŶe pƌofoŶdeuƌ de 

propagation plus importante, taŶdis Ƌue d’autƌes oŶt jouĠ uŶ ƌôle de piğge, ĐƌĠaŶt loĐaleŵeŶt uŶe 

sursaturation en hydrogène et entraînant la pƌĠĐipitatioŶ d’uŶ hǇdƌuƌe. La combinaison de ces deux 

phĠŶoŵğŶes, à diǀeƌse ĐoŶtƌiďutioŶ ĐhaĐuŶ, peƌŵet d’eǆpliƋueƌ la pƌĠseŶĐe de Đes pĠŶĠtƌatioŶs à 

plus ou moins longue distance de la surface. L’iŵpaĐt du ŵĠĐaŶisŵe d’aďsoƌptioŶ diƌeĐte du proton, 

dĠĐƌit à l’ĠƋuatioŶ ;VIIIͿ Ŷ’est ĠgaleŵeŶt pas à ŶĠgligeƌ et peut se suďstitueƌ à la pƌĠseŶĐe de dĠfauts 

faǀoƌaďles à la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe daŶs Ŷotƌe eǆpliĐatioŶ. 

A partir de ces observations, l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe hǇdƌuƌĠe est ŵesuƌée. Pour ce faire, la 

valeur moyenne est calculée selon la ŵĠthode dĠĐƌite à l’aŶŶeǆe II. Les mesures sont réalisées après 

chaque chargement et permettent alors de tracer la courbe de cinétique de formation de cette 

couche en reportant son épaisseur (voir figure 32a) en fonction de la durée de chargement. 

 

 
a)      b) 

Figure 32 : aͿ Ġpaisseuƌ ŵesuƌĠe et ďͿ ĐaƌƌĠ de l’Ġpaisseuƌ, eŶ foŶĐtioŶ de la duƌĠe de ĐhaƌgeŵeŶt 

 

A la figure 32a, la Đouƌďe ƌepƌĠseŶtaŶt l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe eŶ foŶĐtioŶ du 

temps de chargement semble parabolique. Cette assertion est confirmée en reportant le carré de 

cette épaisseur en fonction du temps sur la figure 32b, présentant un coefficient de régression plutôt 

fiable. La ĐiŶĠtiƋue d’hǇdƌuƌatioŶ ĐathodiƋue suit doŶĐ uŶe loi parabolique du type : 
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aǀeĐ e l’Ġpaisseuƌ ŵesuƌĠe (en mètres), k la constante cinétique (ici k = 1,9 .10-15 m².s-1) et t 

la durée de chargement (en secondes). 

UŶe ĐiŶĠtiƋue paƌaďoliƋue sigŶifie Ƌue la foƌŵatioŶ de l’hǇdƌuƌe daŶs ces conditions est 

liŵitĠe paƌ l’Ġtape de tƌaŶspoƌt d’espğĐes jusƋu’à l’iŶteƌfaĐe ƌĠaĐtiǀe. EŶ l’oĐĐuƌƌeŶĐe la ĐiŶĠtiƋue 

dĠpeŶd de la diffusioŶ des pƌotoŶs depuis la solutioŶ jusƋu’à l’interface métal/hydrure. 

 

Sachant cela, les ĐoŶditioŶs de suƌfaĐe, telles la ƌugositĠ ou la pƌĠseŶĐe d’uŶ oǆǇde, sa 

nature, sa structure, ou sa composition, peuvent alors avoir une influence non négligeable sur 

l’hǇdƌuƌatioŶ ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue du titaŶe. 

 

3.2.2. Cinétique de chargement par la surface du feuillard et effet de texture 

Le T40 A possède une texture (voir partie 3.1) qui est la conséquence du mode de fabrication 

du feuillard par laminage. Il a d’oƌes et dĠjà ĠtĠ oďseƌǀĠ Ƌue la teǆtuƌe Ŷ’aǀait pas ou peu d’iŶflueŶĐe 

suƌ l’hǇdƌuƌatioŶ des tƌaŶĐhes LS et TS du ŵatĠƌiau, ĐepeŶdaŶt il paƌaît iŵpoƌtaŶt de le ǀĠƌifieƌ daŶs 

le cas de la surface LT du feuillard. 

AfiŶ de ŵettƌe eŶ ĠǀideŶĐe uŶ effet de la teǆtuƌe du feuillaƌd suƌ l’hǇdƌuƌatioŶ, la suƌfaĐe LT 

de celui-ci a été polie suivant le protocole décrit à l’aŶŶeǆe I jusƋu’à oďteŶiƌ uŶ Ġtat poli ŵiƌoiƌ. Puis 

les échantillons ont été enrobés comme décrit à la partie 2.1.2 et chargés cathodiquement à 

différentes durées. Ils ont ensuite été observés sur la tranche en microscopie électronique à balayage 

(figure 33). 

 

  

a)      b) 

Figure 33 : Vue eŶ Đoupe d’ĠĐhaŶtilloŶs ĐhaƌgĠs paƌ la suƌfaĐe polie ŵiƌoiƌ a) 4h et b) 16h 
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AuĐuŶe diffĠƌeŶĐe sigŶifiĐatiǀe Ŷ’est ǀisiďle sur ces images en termes de forme de la couche 

de surface par rapport aux observations réalisées sur les tranches polies miroir chargées. Et de la 

ŵġŵe ŵaŶiğƌe l’Ġpaisseuƌ de Đette ĐouĐhe augŵeŶte aǀeĐ la duƌĠe de ĐhaƌgeŵeŶt. 

 

Par ailleurs, l’uŶ des oďjeĐtifs du pƌojet TESAMI, et de ce travail en particulier, est de tester le 

ŵatĠƌiau daŶs des ĐoŶditioŶs s’appƌoĐhaŶt au ŵaǆiŵuŵ des ĐoŶditioŶs opĠƌatioŶŶelles. En 

conséquence, des essais de ĐhaƌgeŵeŶt paƌ la suƌfaĐe à l’Ġtat ďƌute de feuillaƌd, Đ’est-à-dire tel que 

procuré par le fournisseur, ont été réalisés. 

Plusieurs durées de chargement ont été testées, de 4 à 48 heures et les observations 

effectuées en microscopie électronique à balayage sont données à la figure 34. 

 

     

a)    b)    c) 

Figure 34 : Vue eŶ Đoupe d’ĠĐhaŶtilloŶs ĐhaƌgĠs paƌ la suƌfaĐe ďƌute aͿ ϰh, ďͿ ϭϲh, et ĐͿ ϰϴh 

 

Là aussi l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe hǇdƌuƌĠe augŵente avec la durée de chargement, un 

phénomène de fissuration apparaît au niveau de la couche de surface pour les chargements de 

longue durée, et il est iŶtĠƌessaŶt de Ŷoteƌ Ƌue les pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌuƌes seŵďleŶt plus 

nombreuses que précédemment. Elles apparaissent plus tôt, sont visibles dès 4h de chargement 

contre 8h précédemment, et plus profondément présentes, notamment pour les durées les plus 

longues (48h). 

Les épaisseurs mesurées sont reportées en fonction de la durée de chargement et comparées 

auǆ Ġpaisseuƌs ŵesuƌĠes daŶs le Đas d’ĠĐhaŶtilloŶs ĐhaƌgĠs paƌ la tƌaŶĐhe polie ŵiƌoiƌ ;dĠĐƌits daŶs la 

partie précédente) à la figure 35. Sur ce graphique, on observe que les épaisseurs mesurées sur les 

échantillons chargés par la surface polie miroir (carrés violets) sont très proches des valeurs 

obtenues par la surface brute (triangles rouges). On en déduit donc que le comportement en 

hydruration cathodique est similaire avec une surface polie miroir ou avec une surface brute. La 

teǆtuƌe a doŶĐ uŶe iŶflueŶĐe plus iŵpoƌtaŶte Ƌue l’Ġtat de suƌfaĐe suƌ la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe. 
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Figure 35 : CaƌƌĠ de l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe en fonction de la durée de chargement 

 

Cet impact de la texture se caractérise par une cinétique de formation de la couche 

d’hǇdƌuƌe plus faible dans le cas des chargements par la surface par rapport aux chargements par la 

tranche. La régression nous donne ici un coefficient k = 1,3 .10-15 m2.s-1. 

UŶ tel effet de teǆtuƌe est liĠ à l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe des gƌaiŶs paƌ lesƋuels l’hǇdrogène 

pĠŶğtƌe daŶs le titaŶe. Cette hǇpothğse a d’ailleuƌs ĠtĠ ĐoŶfiƌŵĠe paƌ des oďseƌǀatioŶs ƌĠalisĠes eŶ 

microscopie électronique à balayage sur un échantillon chargé par la surface pendant 48 heures 

(figure 36).Cet effet est moins visible pour des durées de ĐhaƌgeŵeŶt plus Đouƌtes Đaƌ l’Ġpaisseuƌ de 

la ĐouĐhe est tƌop faiďle pouƌ ŵettƌe eŶ ĠǀideŶĐe des ĠĐaƌts sigŶifiĐatifs d’uŶ gƌaiŶ à l’autƌe. 

 

     

 
 

Figure 36 : Vues eŶ Đoupe MEB d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ĐhaƌgĠ ϰϴh paƌ la suƌfaĐe 

 

On remarque ici Ƌue l’hǇdƌuƌe Ŷe se Đoŵpoƌte pas de la ŵġŵe ŵaŶiğƌe ǀis-à-vis de tous les 

grains. Il apparaît que certains grains sont plus sévèrement hǇdƌuƌĠs taŶdis Ƌue d’autƌes seŵďleŶt 

moins favorables à l’aďsoƌptioŶ de l’hǇdƌogğŶe. 
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Les pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌuƌe Ŷe seŵďlent pas ŶoŶ plus se Đoŵpoƌteƌ de la ŵġŵe ŵaŶiğƌe d’uŶ 

gƌaiŶ à l’autƌe, Ƌue Đe soit paƌ leuƌ Ŷoŵďƌe, leuƌ taille ;loŶgueuƌ, ĠpaisseuƌͿ ou leuƌ oƌieŶtatioŶ. Et au 

seiŶ d’uŶ ŵġŵe gƌain, elles s’oƌieŶteŶt de ŵaŶiğƌe siŵilaiƌe et forment entre elles un angle de 60° 

(voir figure 37).  

 

 

Figure 37 : Observation MEB des pénétratioŶs d’hǇdƌuƌe et mesure de leur orientation 

 

La mesure des aŶgles a ĠtĠ ƌĠalisĠe à l’aide du logiĐiel de dessiŶ ǀeĐtoƌiel GeoGeďƌa, comme 

dĠĐƌite à l’aŶŶeǆe III. Il s’agit de l’aŶgle eŶtƌe les deuǆ plaŶs foƌŵĠs paƌ deuǆ pĠŶĠtƌatioŶs. Pour en 

calculer la valeur moyenne, il a fallu ŵultiplieƌ les ŵesuƌes d’aŶgles entre les pénétrations au sein de 

nombreux grains. Les aŶgles Ƌue foƌŵeŶt les pĠŶĠtƌatioŶs eŶtƌe elles au seiŶ d’uŶ ŵġŵe gƌaiŶ soŶt 

environ de 60°, en s’appuyant suƌ l’hǇpothğse Ƌue les hǇdƌuƌes ĐƌoisseŶt suiǀaŶt des plaŶs d’haďitat 

définis et réguliers et que les grains sont quasi-parfaits. Cette ǀaleuƌ d’aŶgle est ĐohĠƌeŶte aǀeĐ les 

plans d’haďitat de l’hǇdƌuƌe  (ͳͲͳ̅Ͳ), (ͳͲͳ̅ͳ) et (ͳͲͳ̅ʹ) connus [68, 69] autorisant une symétrie 

d’oƌdƌe ϯ autouƌ de l’aǆe Đ : 0, 60, 120°. 

 

Ces faits seŵďleŶt ŵoŶtƌeƌ Ƌue l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe joue uŶ ƌôle de pƌeŵieƌ oƌdƌe suƌ 

l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe aiŶsi Ƌue suƌ la sĠǀĠƌitĠ de l’hǇdƌuƌatioŶ de suƌfaĐe du ŵatĠƌiau. 

 

60° 
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3.3. IŶflueŶĐe de l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe sur la formation des hydrures 

Il a précédemment été mis en évidence (partie 3.2.2Ϳ Ƌue l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe jouerait un 

ƌôle iŵpoƌtaŶt daŶs l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe, ĐeƌtaiŶs gƌaiŶs Ǉ ĠtaŶt plus ou ŵoiŶs seŶsiďles. 

Certaines observations effectuées révèlent une orientation pƌiǀilĠgiĠe pouƌ l’hǇdƌuƌatioŶ des gƌaiŶs 

(figure 38). 

 

  

Figure 38 : Vue eŶ Đoupe de la suƌfaĐe d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ eŶ T40 A chargé 16h, propagation des hydrures 

 

On voit là distinctement les anciens joints de grains ainsi que la direction suivant laquelle 

l’hǇdƌogğŶe pĠŶğtƌe daŶs ĐhaƋue gƌaiŶ. Les ĐoloŶŶes d’hǇdƌuƌe suggğƌeŶt aloƌs Ƌue l’hǇdƌuƌe Đƌoît 

suivant une direction cristalline préférentielle. 

De plus, en présence de défauts plans au sein du grain, tels une macle ou un joint de grains, 

l’hǇdƌuƌe peut ġtƌe aŵeŶĠ à ǀoiƌe sa diƌeĐtioŶ de pƌopagatioŶ dĠǀiĠe, voire stoppée (figure 39). 

 

  

 

Figure 39 : Vue eŶ Đoupe de la suƌfaĐe d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ de T40 A chargé 16h, déviation des hydrures 
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L’effet de l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe et des iŶteƌfaĐes de dĠfauts ĐƌistalliŶs suƌ la pƌopagatioŶ 

des hǇdƌuƌes est iĐi pƌĠgŶaŶt. AfiŶ d’Ġtudieƌ le lieŶ eŶtƌe oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe et hǇdƌuƌatioŶ, des 

analyses EBSD ont été entreprises. Pour ce faire, des échantillons chargés pendant 48 heures ont été 

enrobés puis polis selon le protocole dĠĐƌit à l’aŶŶeǆe I. 

A la suite de ce protocole, des cartographies EBSD oŶt ĠtĠ aĐƋuises à l’aide du MEB JEOL JSM 

7600F sur des échantillons chargés 48 heures. Ces cartographies d’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe des gƌaiŶs 

sont présentées à la figure 40. 

 

 
a) 

 

 
b) 

Figure 40 : Cartographies EBSD réalisées sur un échantillon chargé 48 heures par la surface a) orientation 
perçue par le détecteur, et b) orientation à la surface hydrurée 

 

On peut voir à la figure 40a la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe de suƌfaĐe, où les piǆels Ŷe soŶt pas iŶdeǆĠs, 

ainsi que les grains de titane  sous-jacents à la surface. Cette ƌepƌĠseŶtatioŶ est ƌĠalisĠe seloŶ l’aǆe 

du dĠteĐteuƌ, Đ’est-à-dire normale à la surface analysée. Néanmoins, la surface analysée ne 

ĐoƌƌespoŶd pas à la suƌfaĐe hǇdƌuƌĠe, puisƋue l’aŶalǇse est ƌĠalisĠe suƌ la tƌaŶĐhe de l’ĠĐhaŶtilloŶ 

taŶdis Ƌue Đ’est l’oƌieŶtatioŶ des gƌaiŶs paƌ ƌappoƌt à la suƌfaĐe paƌ laƋuelle l’hydrogène pénètre qui 

importe. 

Aussi, les cartographies acquises ont été réorientées afin de représenter la projection de 

l’oƌieŶtatioŶ du gƌaiŶ paƌ ƌappoƌt à la suƌfaĐe ĐhaƌgĠe et ŶoŶ plus paƌ ƌappoƌt à la suƌfaĐe aŶalǇsĠe, 

ce qui a peƌŵis d’aboutir à la figure 40b. On remarque alors que les teintes les plus représentées sont 

ƌelatiǀeŵeŶt pƌoĐhes de la diƌeĐtioŶ <ϬϬϬϭ>, Ƌui ĐoƌƌespoŶd à l’aǆe Đ de la stƌuĐtuƌe ĐƌistalliŶe 

hexagonale : nuances de mauve, rouge, rose, orange, jaune. Ces nuances de couleur traduisent la 

texture de surface du feuillard précédemment mise en évidence. 
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En superposant la cartographie d’oƌieŶtatioŶ aǀeĐ l’iŵage MEB, la figure 41a est formée. 

Cette ƌepƌĠseŶtatioŶ peƌŵet d’ideŶtifieƌ aisĠŵeŶt les gƌaiŶs les plus sĠǀğƌeŵeŶt hǇdƌuƌĠs, Đ’est-à-

dire le long desƋuels l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe est sigŶifiĐatiǀeŵeŶt plus Ġpaisse (sans tenir 

compte des pénétrations locales). EŶ l’oĐĐuƌƌeŶĐe, ils sont repérés à la figure 41b et notés de 1 à 8. 

 

 
a) 
 

 
b) 

Figure 41 : Caƌtogƌaphies EBSD aͿ supeƌposĠe à l’iŵage MEB, et ďͿ indexation des grains les plus hydrurés 

 

L’oďjeĐtif est aloƌs d’Ġtaďliƌ uŶe teŶdaŶĐe eŶtƌe Đette seŶsiďilitĠ à l’hǇdƌogğŶe et les 

diƌeĐtioŶs suiǀaŶt lesƋuelles l’hǇdƌogğŶe a ĠtĠ aďsoƌďĠ. Pour ce faire, trois plages angulaires autour 

de la direction <0001> ont été définies, 0-25°, 25-65° et 65-90°. La figure 42a représente ces trois 

plages sur la zone analysée. Il est alors remarquable que les grains les plus hydrurés se retrouvent 

dans la plage médiane 25-65°, dont les grains précédemment repérés. 

 

 

 
a) 

 

 
b) 

Figure 42 : Caƌtogƌaphie d’oƌieŶtatioŶ des gƌaiŶs ƌĠalisĠe paƌ plages d’aŶgles autouƌ de l’aǆe Đ, aͿ sur trois 
plages d’aŶgles (0°-25° jaune, 25°-65° rouge, 65°-90° vert), et b) suƌ uŶe plage d’aŶgles réduite (40°-65°) 

A 

A 
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Cette plage angulaire ƌepƌĠseŶte uŶ ĐôŶe Đƌeuǆ autouƌ de l’aǆe Đ, Đe Ƌui sigŶifie Ƌue les 

diƌeĐtioŶs ĐƌistallogƌaphiƋues faǀoƌaďles à l’aďsoƌptioŶ de l’hǇdƌogğŶe soŶt iŶĐluses daŶs Đe ĐôŶe. 

Les directions trop pƌoĐhes de l’aǆe Đ ou du plaŶ de base de la structure hexagonale semblent, a 

priori, défavorables à l’hydruration. 

Et pour ce qui est des grains pré-indexés, la figure 42b met en évidence une tendance bien 

plus précise, pour des angles compris entre 40 et 65° autouƌ de l’aǆe Đ. Les diƌeĐtioŶs 

ĐƌistallogƌaphiƋues Đoŵpƌises daŶs Đe ĐôŶe soŶt doŶĐ Đelles Ƌui faǀoƌiseŶt l’hǇdƌuƌatioŶ de la ŶuaŶĐe 

étudiée. Ces résultats ont été obtenus sur trois autres zones de taille identique. Les directions 

cristallines mises en cause traversent probablement des plans cristallins peu denses et donc propices 

auǆ sauts d’atoŵes d’hǇdƌogğŶe d’uŶ site iŶteƌstitiel à uŶ autƌe. 

Il apparaît également que certaines avancées locales de l’hǇdƌuƌe soient davantage la 

conséquence de défauts cristallins que de l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe (voir grain A à la figure 42b). La 

diƌeĐtioŶ de diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe joue doŶĐ uŶ ƌôle iŵpoƌtaŶt suƌ la pĠŶĠtƌatioŶ de l’hǇdƌuƌe, au 

même titre que certains défauts cristallins, macles, joints de grains, qui peuvent se révéler favorables 

ou pĠŶalisaŶts pouƌ la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe. 

 

La texture peut donc se révéler délétère pour ce qui est des propriétés mécaniques du titane 

eǆposĠ à l’hǇdƌogğŶe, ŵais peut être éventuellement employée comme barrière à la pénétration de 

l’hǇdƌogğŶe dans le cas où elle serait maîtrisée. Les procédés de mise en forme du feuillard ont donc 

un rôle très important dans cet objectif. 

 

3.4. Effet d’uŶ oǆǇde de suƌfaĐe suƌ l’hǇdƌuƌatioŶ électrochimique 

AfiŶ de ĐoŵpƌeŶdƌe l’effet d’uŶe ĐouĐhe d’oǆǇde de suƌfaĐe suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe paƌ 

le titaŶe, des eǆpĠƌieŶĐes d’oǆǇdatioŶ à haute teŵpĠƌatuƌe oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠes. Il a ĠtĠ ŵis eŶ ĠǀideŶĐe 

Ƌu’uŶe ĐouĐhe de TiO2 rutile avait un impact positif suƌ la ƌĠduĐtioŶ de la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe 

pénétrant au sein du titane [45]. UŶ pƌotoĐole d’oǆǇdatioŶ se ďasaŶt suƌ des doŶŶĠes iŶteƌŶes à 

NEOTISS a aiŶsi ĠtĠ ŵis au poiŶt. Ce tƌaiteŵeŶt est ƌĠalisĠ au seiŶ d’uŶ fouƌ programmable NEYTECH 

Qex, sur des échantillons identiques à ceux utilisés pour les chargements cathodiques, dans les 

conditions suivantes : 

- 850°C 

- 15 minutes 
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- air ambiant (pression atmosphérique) 

- ƌefƌoidisseŵeŶt hoƌs fouƌ ;tƌeŵpe à l’aiƌͿ. 

Des conditions aussi sévères peuvent avoir un impact significatif sur le matériau. Un 

traitement thermique à 850°C pourrait entrainer un grossissement de grains, un recuit de certains 

dĠfauts aiŶsi Ƌu’uŶe ŵodifiĐatioŶ de la teǆtuƌe. 

A la suite de ces traitements, des observations en microscopie électronique à balayage ont 

ĠtĠ effeĐtuĠes et ƌĠǀğleŶt la foƌŵatioŶ d’uŶe ĐouĐhe ;figure 43Ϳ uŶifoƌŵe à la suƌfaĐe de l’ĠĐhaŶtilloŶ 

Ƌui appaƌaît plus soŵďƌe eŶ iŵageƌie d’ĠleĐtƌoŶs ƌĠtƌodiffusĠs et seŵďle adhĠƌeŶte à la suƌfaĐe du 

substrat. Au-dessous de cette couche, se trouve une zone dont la structure et la sensibilité à 

l’attaƋue ĐhiŵiƋue appaƌaisseŶt diffĠƌeŶtes du ƌeste du suďstƌat, il s’agit de la zoŶe d’alpha-case, 

correspondant à une solution solide de titane  enrichie en oxygène [70, 71]. 

 

  

Figure 43 : Vue en coupe MEB de la surface du T40 A oxydé à haute température (850°C) 

 

La ĐouĐhe d’oǆǇde foƌŵĠe possğde uŶe Ġpaisseuƌ de ϯ µŵ, toutefois l’Ġpaisseuƌ appaƌaît plus 

iŵpoƌtaŶte paƌ eŶdƌoits. L’alpha-Đase ƋuaŶt à lui s’ĠteŶd suƌ ϭϴ µŵ d’Ġpaisseuƌ. Les deuǆ ĐouĐhes 

sont présentes sur toute la périphérie des échantillons. 

Une observation directe de la surface oxydée (figure 44Ϳ peƌŵet de s’apeƌĐevoir que la 

couche de surface est constituée de cristaux qui recouvrent effeĐtiǀeŵeŶt l’iŶtĠgƌalitĠ de 

l’ĠĐhaŶtilloŶ. Les Đƌistauǆ appaƌaisseŶt au MEB de foƌŵe alloŶgĠe et de taille Đoŵpƌise eŶtƌe ϮϬϬ Ŷŵ 

et 1 µm. 
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Figure 46 : Vue en coupe MEB de la surface du T40 A oxydé à haute température 

 

OŶ ĐoŶstate ĐlaiƌeŵeŶt iĐi Ƌue la ĐouĐhe Ŷ’est pas paƌfaiteŵeŶt adhĠƌeŶte puisƋue des 

ŵoƌĐeauǆ de l’oǆǇde se soŶt dĠtaĐhĠs par endroit. Et même si ces délitements se sont révélés peu 

Ŷoŵďƌeuǆ ;ϯ suƌ l’eŶseŵďle de l’ĠĐhaŶtilloŶͿ, Đette zoŶe peut ĐoŶstitueƌ uŶe ďƌğĐhe daŶs la 

pƌoteĐtioŶ à l’hǇdƌogğŶe. De ŵġŵe, des poƌositĠs oŶt ĠtĠ oďseƌǀĠes au Ŷiǀeau de l’oǆǇde et Đe, tout 

le long de la couche. De telles porosités constituent des points faibles à la fois mécaniques, favorisant 

le dĠlaŵiŶage de l’oǆǇde et affaiďlissaŶt soŶ adhĠƌeŶĐe, et ĐhiŵiƋues, faĐilitaŶt poteŶtielleŵeŶt le 

passage de l’hǇdƌogğŶe. 

 

Des chargements cathodiques ont été réalisés sur ces échantillons pré-oxydés, pendant 48 

heures. La microstructure du T40 A pré-oxydé et chargé en hydrogène a été observée au MEB (voir 

figure 47). 

 

  

Figure 47 : Vue en coupe des faces opposées du T40 A oxydé puis hydruré électrochimiquement pendant 48h 
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OŶ oďseƌǀe aloƌs plusieuƌs phĠŶoŵğŶes. Tout d’aďoƌd, uŶe dĠĐohĠsioŶ à l’iŶteƌfaĐe ŵĠtal-

oǆǇde a oĐĐasioŶŶĠ des aƌƌaĐheŵeŶts ĐoŶsĠƋueŶts de l’oǆǇde. Plus loĐaleŵeŶt la zoŶe d’alpha-case 

a ĠgaleŵeŶt suďi des aƌƌaĐheŵeŶts, pƌoďaďleŵeŶt liĠs à uŶe fƌagilisatioŶ paƌ l’oǆǇgğŶe et 

l’hydrogène en solution solide. 

Ensuite, des hydrures ont été observés dans tout le volume du matériau, répartis sous forme 

d’aiguilles alloŶgĠes. On rappelle ici que seule une faĐe de l’échantillon a été mise en contact avec la 

solution lors du chargement (voir partie 2.1.2, figure 19). Après chargement, on retrouve pourtant 

uŶe ƌĠpaƌtitioŶ hoŵogğŶe des hǇdƌuƌes. L’hǇdƌogğŶe seŵďle aǀoiƌ pĠŶĠtƌĠ depuis toutes les faces 

de l’ĠĐhaŶtilloŶ. Les différents défauts identifiés précédemment daŶs la ĐouĐhe d’oǆǇde ont pu 

faĐiliteƌ la pƌopagatioŶ de l’hǇdƌogğŶe suƌ toute la supeƌfiĐie de l’ĠĐhaŶtilloŶ. 

EgaleŵeŶt, la zoŶe d’alpha-case semble être dépourvue d’hǇdƌuƌe ;ǀoiƌ figure 48a). Un tel 

phĠŶoŵğŶe peut s’eǆpliƋueƌ paƌ la diffĠƌeŶĐe de ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe daŶs le 

titane  puƌ et daŶs uŶe solutioŶ solide d’oǆǇgğŶe daŶs -Ti. En effet, il a été démontré que le 

coefficient de diffusion de l’hǇdƌogğŶe daŶs le titaŶe heǆagoŶal seƌait deuǆ fois plus iŵpoƌtaŶt aǀeĐ 

une teneur en oxygène de 15% atomiques [72]. EgaleŵeŶt, la pƌĠseŶĐe d’oǆǇgğŶe eŶ solutioŶ solide 

augŵeŶte seŶsiďleŵeŶt la soluďilitĠ de l’hǇdƌogğŶe eŶ phase  [73]. Ces deux données limitent donc 

la pƌoďaďilitĠ de pƌĠĐipitatioŶ de l’hǇdƌuƌe daŶs la zoŶe d’alpha-case. 

 

  

a)      b) 

Figure 48 : Observations MEB du T40 A oxydé puis chargé en hydrogène pendant 48h, a) arrachements dans 
l’alpha-case, et b) zone délitée 

 

A la figure 48ď, oŶ oďseƌǀe ĠgaleŵeŶt Ƌu’à la suite d’uŶ dĠliteŵeŶt de la ĐouĐhe d’oǆǇde, de 

l’hǇdƌuƌe s’est foƌŵĠ autouƌ de Đe poiŶt d’eŶtƌĠe daŶs l’alpha-Đase. L’alpha-case, pour toutes les 

ƌaisoŶs ĐitĠes pƌĠĐĠdeŵŵeŶt, est d’oƌdiŶaiƌe défavorable à la précipitation des hydrures. Soit il s’agit 

-case 
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-case 

zone délitée 
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d’uŶe zoŶe où l’alpha-case est totalement absent, soit la teneur locale en hydrogène au niveau de 

cette zone est élevée. Sur la figure 48b, on observe un hydrure se propageant parallèlement à la 

suƌfaĐe saŶs pĠŶĠtƌeƌ la zoŶe d’alpha Đase. La première hypothèse semble donc plus probable et 

l’alpha-case, fragile, se serait délité localement de manière préalable au chargement, créant une 

« poƌte d’eŶtƌĠe » à l’hǇdƌogğŶe. 

L’effet pƌoteĐteuƌ de l’oǆǇde seŵďle iĐi tout ƌelatif. CepeŶdaŶt, l’eǆpĠƌieŶĐe a peƌŵis de 

mettƌe ĐlaiƌeŵeŶt eŶ ĠǀideŶĐe la diffĠƌeŶĐe de ŵode de diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe et de pƌĠĐipitatioŶ 

de l’hǇdƌuƌe iŶduites par la présence de cet oxyde en surface du titane. Il faut également nuancer ces 

conclusions au regard du fait Ƌu’il s’agit d’uŶ essai pƌĠliminaire, donc peu optimisé. Le résultat aurait 

pu être différent pour d’autƌes ĐoŶditions de pré-oxydation du matériau. 

 

On peut donc conclure iĐi Ƌue le tƌaiteŵeŶt d’oǆǇdatioŶ testĠ iĐi Ŷ’a pas pleiŶeŵeŶt jouĠ soŶ 

rôle de barrière, mais modifie le mode de diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe. Il eŵpġĐhe uŶe ĐouĐhe ĐoŶtiŶue 

de se former à la surface mais permet parallèlement à des hydrures de précipiter sous forme 

d’aiguilles daŶs le ǀoluŵe de l’ĠĐhaŶtilloŶ. 

 

4. IŵpaĐt de la ŶuaŶĐe d’alliage suƌ l’hydƌuƌatioŶ ĐathodiƋue 

4.1. Chargement cathodique d’uŶe autre nuance grade 2 : le T40 B 

4.1.1. Caractérisation de la nuance T40 B 

DaŶs le ďut d’Ġtudieƌ l’iŵpaĐt de la ĐoŵpositioŶ d’alliage suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt eŶ 

hydruration, une seconde nuance de T40, nommée T40 B dans la suite du document, a fait l’oďjet de 

chargements cathodiques et a été analysée de manière comparative aux résultats obtenus dans le 

cas du T40 A. Cette ŶuaŶĐe a ĠtĠ appƌoǀisioŶŶĠe sous foƌŵe de tôles de ϭ,ϲ ŵŵ d’Ġpaisseuƌ. On 

donne au Tableau 7 les teneurs admissibles seloŶ l’ASTM, aiŶsi Ƌue les teŶeuƌs ŵesuƌĠes au seiŶ des 

deux nuances T40 A et T40 B pour comparaison.  
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Elément Ti Fe O N C H 

Teneur maxi (ppm m.)  3000 2500 300 1000 150 

Teneur nominale (% m.) 99,2      

Teneur T40 A bal. 460 800 < 20 95 27 

Teneur T40 B bal. 1200 850 70 90 25 

 

Tableau 7 : Teneurs limites admises pour un alliage de titane grade 2 (T40) selon ASTM B265, comparaison 
avec les teneurs mesurées au sein des nuances T40 B et T40 A 

 

On constate ici une différence importante au niveau de la teneur en fer, presque trois fois 

supérieure pour le T40 B. Un niveau plus élevé en fer a des conséquences en ce qui concerne la 

microstructure et les propriétés mécaniques du matériau, notamment un durcissement structural. En 

outre, la teneur en fer impacte directement le nombre de précipités TiFe présents au niveau de la 

microstructure, comme le montre la figure 49.  

 

 

 

Figure 49 : Observation MEB de la microsctructure du T40 B (tranche LS) 

 

Le taux de fer plus élevé implique une densité de précipités plus importante au sein de la 

matrice. Il est remarquable que ces précipités sont ici souvent de forme allongée, contrairement au 

T40 A qui présentait des précipités à la géométrie plus sphérique. Une autre remarque est 

l’aligŶeŵeŶt de Đes pƌĠĐipitĠs daŶs le seŶs de laŵiŶage. 

précipités TiFe 

alignement des précipités : sens de laminage 
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surface du feuillard. Cette figure marque une différence supplémentaire avec le T40 A. Un pôle seul 

aiŶsi iŶĐliŶĠ est la ĐoŶsĠƋueŶĐe d’uŶ pƌoĐĠdĠ de ŵise eŶ foƌŵe asǇŵĠtƌiƋue, iŶduisaŶt uŶ 

ĐisailleŵeŶt tƌğs iŵpoƌtaŶt daŶs l’Ġpaisseuƌ du ŵatĠƌiau. 

 

4.1.2. Effet des précipités TiFe sur la formation d’uŶe ĐouĐhe d’hydrure 

Les différences significatives mises en évidence ci-avant vont nous permettre d’Ġtudieƌ l’effet 

de la ŶuaŶĐe suƌ la foƌŵatioŶ de l’hǇdƌuƌe, à la fois eŶ teƌŵes de ĐoŵpositioŶ ĐhiŵiƋue, de ŵise eŶ 

foƌŵe ou d’Ġtat de suƌfaĐe. A ces fins, des échantillons plats découpés à partir de la nuance T40 B ont 

été hydrurées électrochimiquement sur la tranche TS avec un état de surface poli-miroir. Plusieurs 

durées ont été testées et analysées en microscopie électronique à balayage (Figure 53).  

 

    

a)      b) 

Figure 53 : Vues eŶ Đoupe d’ĠĐhaŶtilloŶs de T40 B chargés a) 4h, b) 48h 

 

On remarque alors que, de manière similaire au cas du T40 A, il se forme en surface une 

ĐouĐhe d’hydrure. De la même façon l’Ġpaisseuƌ de Đette ĐouĐhe augŵeŶte aǀeĐ la duƌĠe de 

chargement et pour des durées importantes de chargement un phénomène de fissuration apparaît 

au sein de la couche de surface aiŶsi Ƌue des pĠŶĠtƌatioŶs loĐales d’hǇdƌuƌe (voir figure 53b). 

Cependant, sa structure ainsi que l’iŶteƌfaĐe ŵĠtal/hǇdƌuƌe seŵďleŶt ŵoiŶs ďieŶ dĠfiŶis Ƌue 

pour le T40 A. Ce constat est fait pour toutes les durĠes de ĐhaƌgeŵeŶts et peut s’eǆpliƋueƌ paƌ la 

différence de cristallinité avec le T40 A. En effet, les grains du T40 B sont moins bien définis et la 

microstructure contient des défauts en quantité probablement plus importante. Ces défauts pouvant 

faire barƌiğƌe à la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe. 
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La diffĠƌeŶĐe de teǆtuƌe peut ĠgaleŵeŶt joueƌ uŶ ƌôle. Elle tƌaduit la pƌĠseŶĐe d’uŶ Đhaŵp de 

contraintes de cisaillement au sein du matériau. Ces contraintes peuvent avoir une incidence sur la 

pƌopagatioŶ de l’hǇdƌogğŶe et la fƌĠƋueŶĐe de saut d’uŶ site iŶteƌstitiel à uŶ autƌe. 

EŶ ŵesuƌaŶt l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe apƌğs diffĠƌeŶtes duƌĠes et eŶ 

comparant ces valeurs aux résultats du T40 A, on peut les reporter en fonction de la durée de 

chargement afin d’oďtenir la courbe tracée à la figure 54. 

 

 

Figure 54 : CaƌƌĠ de l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe eŶ foŶĐtioŶ de la duƌĠe de ĐhaƌgeŵeŶt, ĐoŵpaƌaisoŶ 
entre le T40 B et le T40 A 

 

On constate ici Ƌue la ĐiŶĠtiƋue de foƌŵatioŶ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe à la suƌfaĐe du ŵatĠƌiau 

est très inférieure pour le T40 B à Đe Ƌu’elle est pouƌ le T40 A. La constante cinétique vaut ici k = 0,8 

.10-15 m2.s-1, soit inférieur de 58% à la cinétique mesurée pour le T40 A. Il est probable que le taux de 

fer ainsi que la différence de texture joueŶt uŶ ƌôle pƌĠpoŶdĠƌaŶt daŶs la ŵaŶiğƌe doŶt l’hǇdƌogğŶe 

pénètre dans le titane.  

Les contraintes de cisaillement peuvent éventuellement limiter la percolation des sites 

interstitiels. La déformation de cisaillement est également connue pour augmenter le nombre 

d’iŶteƌfaĐes iŶteƌŶes au ŵĠtal, joints de macles et sous joints de grains en particulier. Et il a été 

démontré précédemment que ces interfaces pouvaient dévier, voire stopper la progression de 

l’hǇdƌuƌe. Pouƌ s’eŶ assuƌeƌ, des aŶalǇses eŶ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue eŶ tƌaŶsŵissioŶ ;METͿ 

pourraient être menées avant et après hydruration. 

Au contraire la teneur en fer plus élevée pose d’autƌes questions, en particulier au voisinage 

des précipités TiFe. Il a notamment été constaté que les précipités TiFe allongés répartis au sein du 
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T40 B et proches de la surface chargée favoriseraieŶt loĐaleŵeŶt la pĠŶĠtƌatioŶ de l’hǇdƌogğŶe et 

doŶĐ la foƌŵatioŶ d’hǇdƌuƌe plus pƌofoŶdĠŵeŶt ;ǀoiƌ figure 55). 

 

 

Figure 55 : Vue en coupe de la surface d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ de T40 B chargé 48h 

 

L’hǇdƌuƌe seŵďle se foƌŵeƌ autouƌ du pƌĠĐipitĠ, lui seƌǀaŶt aloƌs de suppoƌt de geƌŵiŶatioŶ. 

Il a d’ailleuƌs ĠtĠ oďseƌǀĠ uŶ fait siŵilaiƌe daŶs le Đas de ĐhaƌgeŵeŶts eŶ hǇdƌogğŶe gazeuǆ [46] où 

une teneur élevée en fer favorisait la ƌĠteŶtioŶ de l’hǇdƌogğŶe. L’iŶteƌfaĐe ŵĠtal/pƌĠĐipitĠ constitue 

potentiellement un chemin privilégié de diffusion pour l’hǇdƌogğŶe le long du précipité par rapport à 

la matrice titane . 

 

La teneur en fer importante du feuillard T40 B semble jouer un ƌôle paƌ l’iŶteƌŵĠdiaiƌe des 

pƌĠĐipitĠs TiFe. EŶ effet, ŵġŵe si, daŶs Ŷos ĐoŶditioŶs, l’Ġpaisseuƌ ŵoǇeŶŶe de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe 

foƌŵĠe est plus faiďle, et la ĐiŶĠtiƋue de foƌŵatioŶ de Đette ĐouĐhe plus leŶte, l’iŶteƌfaĐe eŶtƌe la 

matrice -Ti et les précipités TiFe semble jouer un rôle de piège à hydrogène et de lieu privilégié de 

précipitation des hydrures. La morphologie allongée des précipités est alors localement favorable à 

l’iŶĐuƌsioŶ plus pƌofoŶde d’hǇdƌuƌes. La ƋuestioŶ se pose aloƌs eŶ teƌŵes de propriétés mécaniques 

du matériau ainsi hydruré, à savoir si l’iŶteƌfaĐe ŵĠtal-précipité seule est plus favorable, ou non, que 

la double interface métal/hydrure-précipité à la propagation de la déformation mécanique. Pour 

dĠteƌŵiŶeƌ si l’hǇdƌuƌe seƌait la souƌĐe d’uŶe fƌagilisatioŶ et d’uŶe ƌuptuƌe pƌĠŵatuƌĠe, des tests de 

résilience sur feuillards vierge et hydruré pourraient être réalisés. 

précipité TiFe 
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4.2. Chargement cathodique d’uŶ alliage de titane +  

4.2.1. Caractérisation de la nuance TA6V 

La matrice du titane commercialement pur est composée à 100% de phase -Ti parsemé de 

précipités intermétalliques TiFe. Néanmoins, les ƌĠsultats oďteŶus suƌ Đe tǇpe d’alliage Ŷe pƌĠjugent 

pas de Đe Ƌu’il eŶ seƌait pouƌ des alliages ĐoŵŵeƌĐiauǆ +  et donc de l’iŶflueŶĐe de la phase  sur 

l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe et l’hǇdƌuƌatioŶ du ŵatĠƌiau. DaŶs Đet oďjeĐtif l’alliage TAϲV, alliage le plus 

étudié mais également le plus largement utilisé, a été considéré dans le cadre du présent travail. 

De même que pour les deux nuances de TϰϬ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt ĠtudiĠes, l’ASTM dĠfiŶit la 

gaŵŵe de ĐoŵpositioŶ de l’alliage TAϲV, ŶoŵŵĠ gƌade ϱ seloŶ la ŶoŵeŶĐlatuƌe aŶglo-saxonne, et 

pƌĠĐise les teŶeuƌs ŶoŵiŶales eŶ ĠlĠŵeŶts d’alliage et adŵissiďles eŶ iŵpuƌetĠs (Tableau 8). 

 

Elément Ti Al V Fe O N C H 

Teneur maxi (ppm m.)    2500 2000 200 1000 150 

Teneur maxi (% m.) 90,0 6,0 4,0      

Teneur mesurée TA6V bal. 6,2 4,0 1400 1900 45 200 45 

 

Tableau 8 : Teneurs limites admises pour un alliage de titane grade 5 (TA6V) selon ASTM B265, comparaison 
avec les teneurs mesurées dans le TA6V étudié au cours du projet TESAMI 

 

OŶ ĐoŶstate aloƌs Ƌue le tauǆ d’aluŵiŶiuŵ est lĠgğƌeŵeŶt plus ĠleǀĠ Ƌue la Ŷoƌŵe et Ƌue les 

ĠlĠŵeŶts d’iŵpuƌetĠs soŶt ĐoŶtƌôlĠs sensiblement en dessous de la limite admise. Le taux de 

vanadium est, quant à lui, tout à fait en accord avec la norme et permet de stabiliser une fraction 

volumique en phase  à température ambiante [5, 74] traduisant son caractère bêta-gène isomorphe 

vis-à-vis du titane. 

La ŵiĐƌostƌuĐtuƌe ƌĠǀğle d’ailleuƌs la pƌĠseŶĐe de phase , apparaissant en microscopie 

ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage sous foƌŵe d’uŶ ƌĠseau de filaŵeŶts plus Đlaiƌs, visible à la figure 56. 
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La ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de l’alliage est ŵanifestement différente dans le plan LT par rapport aux 

plaŶs d’oďseƌǀatioŶ LS et TS. Ces ŵoƌphologies de gƌaiŶs laissent présager une certaine anisotropie 

des propriétés, notamment mécaniques, du TA6V. La dureté a donc été mesurée dans les trois sens 

d’oďseƌǀatioŶ et ƌepoƌtĠe à la figure 58. 

 

 

Figure 58 : Répartition de la dureté en fonction du sens de mesure pour la tôle TA6V 

 

On constate ici que la dispersion des valeurs de dureté en fonction du sens de mesure est 

moins importante que la microstructure aurait pu le laisser présager. La dureté du TA6V étudié 

s’Ġtaďlit aiŶsi eŶtƌe ϯϬϬ et ϯϭϬ HV, ce qui est faible mais cohérent avec la norme. 

 

4.2.2. Effet de la pƌĠseŶĐe d’uŶe phase  suƌ l’hǇdƌuƌatioŶ 

Tout Đoŵŵe les deuǆ ŶuaŶĐes pƌĠseŶtĠes pƌĠĐĠdeŵŵeŶt, le TAϲV a fait l’oďjet de 

chargements cathodiques par la tranche TS de la tôle polie miroir. Après chargement, la surface 

chargée revêt un aspect encore partiellement brillant, contrairement aux chargements sur T40. Les 

échantillons ont ensuite été observés en coupe en microscopie électronique à balayage (figure 59).  
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bien une modification microstructurale importante. Des analyses chimiques réalisées par ailleurs 

(LECO) par NEOTISS ont montré que la soudure ne souffƌait d’auĐuŶe pollutioŶ, et que le gaz 

protecteur aǀait doŶĐ ďieŶ jouĠ soŶ ƌôle loƌs du soudage. C’est pouƌƋuoi des aŶalǇses de la 

microstructure ont été réalisées en microscopie électronique à balayage (voir figure 62). 

 

  

a)      b) 

Figure 62 : Microstructure observée sur la tranche du tube, a) dans le métal de base, et b) au centre de la 
soudure 

 

La microstructure observée dans le métal de base présente des grains dont la géométrie 

semble équiaxe. Ils sont cependant affectés de nombreuses macles, qui étaient bien plus rares dans 

les grains du feuillard initial, témoins du procédé de fabrication et des déformations importantes 

subies par le feuillard. 

Au niveau du centre de la soudure, qui représente la zone fondue du cordon soudé, la 

microstructure est très différente. On peut y observer notamment de nombreuses structures en 

lattes avec des grains de forme très aléatoire et le plus souvent souvent allongée. Une telle 

ŵoƌphologie est le sigŶe d’uŶ refroidissement brutal subi par le matériau après le soudage, propre 

au procédé de fabrication. 

Ces différentes observations corroborent l’augŵeŶtatioŶ de la duƌetĠ ĐoŶstatĠe au Ŷiǀeau du 

centre du cordon de soudure. 
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Ensuite, la morphologie de la couche est très différente dans les deux cas. Pour la zone 

foŶdue, l’iŶteƌfaĐe hǇdƌuƌe/ŵĠtal est paƌallğle à la suƌfaĐe, et peu de pĠŶĠtƌatioŶs loĐales d’hǇdƌuƌes 

ont été observées. A l’iŶǀeƌse, le Ŷoŵďƌe de pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌuƌes daŶs la )AT est tƌğs iŵpoƌtaŶt, 

de l’oƌdƌe de ϵϬ ŵŵ-1. Une telle densité de pénétrations est également plus élevée que celle 

constatée dans le métal de base (40 mm-1). 

La ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de la )AT est issue d’uŶe tƌaŶsfoƌŵatioŶ du métal de base par la chaleur 

transmise depuis la zone fondue toute proche. Il en résulte généralement un grossissement des 

gƌaiŶs et paƌfois uŶ ƌeĐuit de ĐeƌtaiŶs dĠfauts. La sĠǀĠƌitĠ de l’hǇdƌuƌatioŶ de la )AT s’eǆpliƋue doŶĐ 

probablement par cette différence de microstructure, puisque le nombre de défauts cristallins, 

susĐeptiďles de fƌeiŶeƌ la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe, est potentiellement plus faible dans la ZAT que 

dans la ZF. 

Il semble alors clair que la microstructure ainsi que les défauts cristallins jouent un rôle 

important dans les différences observées. Toutefois il Ŷe s’agit Ƌue d’essais pƌĠliŵiŶaiƌes, ƌĠalisĠs suƌ 

une nuance de T40 particulière, pour des paramètres géométriques de tube particuliers et dans des 

ĐoŶditioŶs d’hǇdƌuƌatioŶ spĠĐifiƋues. Il sera alors nécessaire de ŵultiplieƌ le Ŷoŵďƌe d’essais eŶ 

faisant varier certains paramètres de fabrication du produit afin de se placer dans des conditions plus 

réalistes vis-à-vis de la gamme de fabrication possible. 

 

5.3. Chargement sur tube aplati et effet de la déformation mécanique 

Un autre paramètre identifié comme pouvant avoir un impact sur la formation des hydrures 

est la déformation mécanique [75]. Afin de tester cette relation entre déformation mécanique et 

hydruration, il est ŶĠĐessaiƌe d’appliƋueƌ à uŶ ĠĐhaŶtilloŶ des dĠfoƌŵatioŶs iŵpoƌtaŶtes et aiŶsi 

l’ĠĐƌouiƌ de ŵaŶiğƌe sigŶifiĐatiǀe afiŶ d’oďteŶiƌ uŶ Đhaŵp de ĐoŶtƌaiŶtes ƌĠsiduelles. 

Pour ce faire, des tronçons de tube ont été aplatis suivant une méthode normalisée. Ce type 

d’essai est usuelleŵeŶt appliƋuĠ à des tuďes faďƌiƋuĠs paƌ NEOTISS et permet de contrôler la qualité 

du tube en production, et en particulier de sa soudure. Ce tǇpe d’essai est ƌĠalisĠ seloŶ la Ŷoƌŵe 

ASTM B338-13a. Pour tester le tube, Đe deƌŶieƌ est plaĐĠ suƌ le ďâti d’uŶe pƌesse, la souduƌe disposĠe 

latéralement. Une cale est placée à côté du tube qui est ensuite écrasé par la plaque mobile de la 

pƌesse jusƋu’à eŶtƌeƌ eŶ ĐoŶtaĐt aǀeĐ la Đale ;ǀoiƌ figure 65). Dans le cas du titane grade 2, la hauteur 

H de la cale à employer est calculée en millimètres paƌ l’ĠƋuatioŶ (XIV) donnée par la norme, avec t 

l’Ġpaisseuƌ du feuillaƌd utilisĠ pouƌ faďƌiƋueƌ le tuďe eŶ ŵŵ et D le diamètre extérieur du tube (ici 

1,24 et 19 mm respectivement) : 
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On voit donc bien ici que le champ de contrainte présent au sein de la partie centrale du tube 

après son écrasement induit des différences signifiĐatiǀes daŶs la ŵoƌphologie de l’hǇdƌuƌe foƌŵĠ eŶ 

suƌfaĐe, tout paƌtiĐuliğƌeŵeŶt les pĠŶĠtƌatioŶs loĐales d’hǇdƌuƌes oďseƌǀĠes daŶs les diffĠƌeŶtes 

zones identifiées. Une déformation en compression a tendance à rendre les pénétrations plus 

parallèles à la suƌfaĐe et ŵoiŶs pƌofoŶdes taŶdis Ƌu’uŶe dĠfoƌŵatioŶ de tƌaĐtioŶ augŵeŶte leuƌ 

Ŷoŵďƌe et leuƌ pƌofoŶdeuƌ. DaŶs le Đas de la ĐoŵpƌessioŶ, la pƌopagatioŶ de l’hǇdƌogğŶe est doŶĐ 

favorisée de manière parallèle à la surface, ce qui explique la profondeur réduite de pénétration. Au 

contraire, la traction a pour effet de dilater les paramètres de maille du réseau cristallin, rendant plus 

faĐile le passage de l’hǇdƌogğŶe, Đe Ƌui eǆpliƋue la pƌofoŶdeuƌ ŵaǆiŵale de pĠŶĠtƌatioŶ plus 

importante ainsi que le nombre de pénétrations plus élevé. 

 

6. Discussion sur les résultats de chargement cathodique 

Les chargements cathodiques de longue durée réalisés sur le feuillard T40 A ont permis de 

foƌŵeƌ uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe à la suƌfaĐe du ŵatĠƌiau. Cette ĐouĐhe s’est ƌĠǀĠlĠe ƌelatiǀeŵeŶt 

continue et homogène sur toute la surface exposée à la solution. Cependant, pour certains grains, il 

est apparu que la couche formée était localement plus épaisse. D’autƌes oďseƌǀatioŶs MEB ont 

révélé que la couche avait une structure en foƌŵe de ĐoloŶŶes Ƌui s’aligŶeŶt paƌallğleŵeŶt les uŶes 

aux autres dans un même grain. Il a aussi été mis en évidence le rôle clé joué par certains défauts 

plans, joints de grains et de macles. Ces défauts peuvent dĠǀieƌ la pƌogƌessioŶ de l’hǇdƌuƌe, parfois 

même la stopper, ou parfois la favoriser. 

Ces différents constats sembleŶt aloƌs faiƌe appaƌaîtƌe l’idĠe que l’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠ suit 

des directions de propagation privilégiées au sein des grains. En conséquence, la sévérité de 

l’hǇdƌuƌatioŶ seƌait diƌeĐteŵeŶt dĠpeŶdaŶte de l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistallogƌaphiƋue des gƌaiŶs pƌĠseŶts 

eŶ suƌfaĐe et paƌ lesƋuels l’hǇdƌogğŶe pénètre. 

Des cartographies EBSD ont été réalisées sur des échantillons chargés pendant 48 heures par 

la suƌfaĐe à l’Ġtat ďƌute de feuillaƌd afin de tenter de mettre en évidence une tendance sur 

l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe des gƌaiŶs les plus seŶsiďles à l’hydruration. Ces analyses ont révélé une 

seŶsiďilitĠ aĐĐƌue à l’hǇdƌuƌatioŶ pouƌ uŶe plage d’aŶgles ƌelatiǀeŵeŶt restreinte autouƌ de l’aǆe Đ. 

Lorsque le plan parallèle à la surface est le plan de base (ͲͲͲͳ), le plan prismatique (ͳͲͳ̅Ͳ) ou bien le 

plan (ʹͳ̅ͳ̅Ͳ), l’hǇdƌuƌatioŶ est ŵoiŶs sĠǀğƌe Ƌue daŶs le Đas où l’hǇdƌogğŶe pĠŶğtƌe seloŶ uŶe 
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diƌeĐtioŶ iŶĐliŶĠe eŶtƌe ϰϬ et ϲϱ° autouƌ de l’aǆe Đ. Cette plage d’aŶgles peut alors être représentée 

par un cône de révolution creux dont l’aǆe de symétrie est confondu aǀeĐ l’aǆe Đ. 

 

Le procédé de fabrication du feuillard induit une texturation qui se caractérise par une 

iŶĐliŶaisoŶ de l’aǆe Đ paƌ ƌappoƌt à la suƌfaĐe du feuillaƌd dans la direction de laminage. Aux vues des 

ƌĠsultats, Đette iŶĐliŶaisoŶ pouƌƌait s’aǀĠƌeƌ faǀoƌaďle pouƌ Đe Ƌui est de l’hǇdƌuƌatioŶ du ŵatĠƌiau, 

mais délétère pour ce qui est de ses conséquences en termes de propriétés mécaniques, si elle se 

trouvait dans la plage angulaire mentionnée avant. La texture induite par le procédé de mise en 

forme peut doŶĐ ġtƌe faǀoƌaďle à la pĠŶĠtƌatioŶ de l’hǇdƌogğŶe daŶs le titaŶe et dĠfaǀoƌaďle à 

l’iŶtĠgƌitĠ du ŵatĠƌiau. 

Il seŵďle aiŶsi Ƌue, daŶs Ŷos ĐoŶditioŶs de ĐhaƌgeŵeŶt et pouƌ Ŷotƌe ŵatĠƌiau, l’hǇdƌuƌatioŶ 

du titane soit plus sévère suivant des directions incluses dans ce cône. Cependant, la pénétration de 

l’hǇdƌogğŶe se fait suiǀaŶt des diƌeĐtioŶs ĐƌistallogƌaphiƋues pƌĠĐises et doŶt les iŶdiĐes <uǀtǁ> soŶt 

discrets. Il pourrait alors être intéressant de restreindre encore davantage la plage des directions les 

plus faǀoƌaďles à l’iŶĐuƌsioŶ de l’hǇdƌogğŶe daŶs le titaŶe daŶs le ďut d’ideŶtifieƌ les diƌeĐtioŶs 

précises et de connaître la cause du caractère favorable de ces directions, densité atomique des 

plaŶs tƌaǀeƌsĠs, ou ďieŶ sauts plus aisĠs d’uŶ site interstitiel à un autre le long de ces directions. 

 

Il est doŶĐ ĐeƌtaiŶ Ƌue l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe joue uŶ ƌôle de pƌeŵieƌ oƌdƌe suƌ l’hǇdƌuƌatioŶ 

du titane, en particulier suƌ l’Ġpaisseuƌ foƌŵĠe à la suƌfaĐe du ŵatĠƌiau. NĠaŶŵoiŶs, il est ĠgaleŵeŶt 

apparu que certains défauts du réseau cristallin, notamment plans, influençaient de manière 

sigŶifiĐative la façoŶ doŶt l’hǇdƌuƌe se foƌŵe et se pƌopage daŶs les gƌaiŶs. Certains joints de grains et 

de macle se sont révélés être des barrières efficaces à la propagatioŶ de l’hǇdƌogğŶe et ĐeƌtaiŶes 

macles ont dévié cette propagation, confirmant l’hǇpothğse seloŶ laƋuelle l’hǇdƌogğŶe diffuse seloŶ 

des directions privilégiées au sein du réseau -Ti. 

 

Il a ĠtĠ ŵis eŶ ĠǀideŶĐe l’iŶflueŶĐe Ƌue les ĐoŶditioŶs de suƌfaĐe, et notamment la présence 

d’uŶ oǆǇde, pouǀaieŶt aǀoiƌ suƌ l’hǇdƌuƌatioŶ [44, 45]. Il est aloƌs appaƌu iŵpoƌtaŶt de testeƌ l’effet 

d’uŶ oǆǇde TiO2 de tǇpe ƌutile à la suƌfaĐe du ŵatĠƌiau suƌ l’hǇdƌuƌatioŶ, eŶ paƌtiĐulier dans le but de 

préciser sa fonction protectrice vis-à-ǀis de l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe. 

Les essais de pré-oxydation du T40 A ont été menés à 850°C dans un four sous air à pression 

atŵosphĠƌiƋue et oŶt aďouti à la foƌŵatioŶ d’uŶe ĐouĐhe de ƌutile de ϯ µŵ d’Ġpaisseuƌ à la surface 
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du ŵatĠƌiau aiŶsi Ƌue d’uŶe ĐouĐhe d’alpha-Đase de ϭϴ µŵ d’Ġpaisseuƌ situĠe sous la ĐouĐhe 

d’oǆǇde. Il est appaƌu Ƌue la ĐouĐhe d’oǆǇde Đoŵpoƌtait loĐaleŵeŶt ĐeƌtaiŶs dĠfauts d’adhĠƌeŶĐe, 

bien que rares, et globalement de nombreuses porosités. 

Néanmoins, un tel traitement a également pu modifier la microstructure, par grossissement 

de grains pas exemple, ce qui peut en conséquence modifier le comportement du matériau. Et dans 

le Đas où la ĐouĐhe d’oǆǇde foƌŵĠe seƌait plus fiŶe, l’effet protecteur serait a priori également 

différent. 

A la suite de Đes tƌaiteŵeŶts d’oǆǇdatioŶ, la surface de plusieuƌs ĠĐhaŶtilloŶs oŶt fait l’oďjet 

de chargements cathodiques pendant 48 heures. A la suite de ces chargements, les échantillons ont 

été observés sur la tranche en microscopie électronique à balayage. Il a alors été constaté que la 

ĐouĐhe d’oǆǇde Ŷ’aǀait pas ĠtĠ altĠƌĠe paƌ le tƌaiteŵeŶt d’hǇdƌuƌatioŶ, et Ƌu’auĐuŶ hǇdƌuƌe Ŷ’aǀait 

pƌĠĐipitĠ au seiŶ de la ĐouĐhe d’alpha-case. 

L’aďseŶĐe d’hǇdƌuƌe pƌĠĐipitĠ daŶs la ĐouĐhe d’alpha-case trouve une double explication 

daŶs le ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ et daŶs la soluďilitĠ de l’hǇdƌogğŶe daŶs le titaŶe . En effet, il a été 

ŵoŶtƌĠ Ƌue le ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe Ġtait ŵultipliĠ paƌ Ϯ eŶ pƌĠseŶĐe d’oǆǇgène en 

solution solide [72], limitant dans un premier temps sa précipitation. Egalement, il est à noter que la 

soluďilitĠ de l’hǇdƌogğŶe est sigŶifiĐatiǀeŵeŶt aĐĐƌue eŶ pƌĠseŶĐe d’oǆǇgğŶe [73], ce qui laisse à 

peŶseƌ Ƌue daŶs Ŷotƌe Đas la zoŶe d’alpha-case consiste en une phase  enrichie en oxygène ainsi 

Ƌu’eŶ hǇdƌogğŶe, tous deuǆ dissous eŶ solutioŶ solide. 

De plus, contrairement aux autres chargements à température ambiante, qui entrainaient la 

foƌŵatioŶ d’uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe à la suƌfaĐe de l’ĠĐhaŶtilloŶ, iĐi les hydrures se sont trouvés 

répartis daŶs tout le ǀoluŵe de l’ĠĐhaŶtilloŶ sous foƌŵe d’aiguilles dispersées aléatoirement et de 

manière éparse. La microstructure qui en découle est tout à fait comparable au cas de chargements 

gazeux, donc à plus haute température [46, 78]. Un tel constat pose à la fois la question du régime de 

diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe à teŵpĠƌatuƌe aŵďiaŶte et du ƌôle de ďaƌƌiğƌe à l’hǇdƌogğŶe atteŶdu de la 

ĐouĐhe d’oǆǇde. En effet, le mécanisme permettant à l’hǇdƌogğŶe de diffuseƌ à l’ĠĐhelle de plusieuƌs 

millimètres en 48h à température ambiante est inconnu. 

 

Pour en formuler une interprétation, plusieurs pistes sont à envisager. En outre la couche 

d’oǆǇde peƌŵet peut-ġtƌe de diŵiŶueƌ la fugaĐitĠ de l’hǇdƌogğŶe à la surface du matériau. 

L’iŵpoƌtaŶĐe du ŵĠĐaŶisŵe d’aďsoƌptioŶ diƌeĐte du pƌotoŶ dĠĐƌite à la partie 1.3.2 (modèle Crolet et 

al. [50]) est peut-être également sous-estiŵĠe, ou ďieŶ la pƌĠseŶĐe de Đette ĐouĐhe d’oǆǇde ŵodifie la 

paƌt de ĐoŶtƌiďutioŶ des deuǆ ŵĠĐaŶisŵes d’aďsoƌptioŶ ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue. 
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EŶfiŶ, pouƌ Đe Ƌui ĐoŶĐeƌŶe la foŶĐtioŶ de ďaƌƌiğƌe à l’hǇdƌuƌatioŶ Ƌue la ĐouĐhe d’oǆǇde 

devait ƌeŵpliƌ, soŶ effiĐaĐitĠ s’est révélée liŵitĠe. Il est ŵġŵe pƌoďaďle Ƌue la pƌĠseŶĐe d’hǇdƌogğŶe 

en volume soit plus dommageable pour le comportement mécanique du titane et que la présence de 

ces hydrures dans toute l’Ġpaisseuƌ faĐilite la pƌopagatioŶ de fissuƌe au seiŶ du ŵatĠƌiau. En plus de 

Ƌuoi il est iŵpoƌtaŶt de gaƌdeƌ à l’espƌit Ƌue la ĐouĐhe d’oǆǇde aiŶsi Ƌue l’alpha-case ont également 

un effet de fragilisation du titane. Cependant, ces essais se sont limités à une température, une durée 

et une atmosphère précise. Un tel résultat est donc à relativiser au regard des nombreux essais qui 

seƌaieŶt à ƌĠaliseƌ et Ƌui peƌŵettƌaieŶt d’eŶ ŵodĠƌeƌ les ĐoŶĐlusioŶs. 

 

L’Ġtude de l’hǇdƌuƌatioŶ suƌ plusieuƌs ŶuaŶĐes de titaŶe a permis de mettre en évidence 

plusieurs phénomènes. En premier lieu, la comparaison du comportement en hydruration de deux 

nuances de T40, l’uŶe ;TϰϬ BͿ eŶƌiĐhie eŶ feƌ paƌ ƌappoƌt à l’autƌe ;TϰϬ AͿ. D’autƌes diffĠƌeŶĐes oŶt 

également été mises en évidence, notamment au niveau de la microstructure, avec des grains plus 

petits et de forme moins clairement définie pour le T40 B, ainsi que des précipités intermétalliques 

TiFe plus nombreux, conséquence de la teneur plus élevée en fer. 

Dans les deux cas, les eǆpĠƌieŶĐes de ĐhaƌgeŵeŶt ĐathodiƋue oŶt aďouti à la foƌŵatioŶ d’uŶe 

ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe eŶ suƌfaĐe doŶt l’Ġpaisseuƌ augŵeŶte aǀeĐ la duƌĠe de ĐhaƌgeŵeŶt. CepeŶdaŶt, 

Đette ĐouĐhe a seŵďlĠ ďieŶ ŵieuǆ dĠfiŶie daŶs le Đas du TϰϬ A et l’iŶteƌfaĐe hǇdƌuƌe/ŵĠtal plus 

précisément visible. Les deux cinétiques de chargement ont été établies et par comparaison ont 

permis de mettre en évidence que la ĐiŶĠtiƋue de foƌŵatioŶ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe sur la tranche 

polie du T40 B est iŶfĠƌieuƌe de pƌğs de ϲϬ% à Đe Ƌu’elle est sur la tranche du T40 A. Cette différence 

de ĐiŶĠtiƋue s’eǆpliƋue pƌiŶĐipaleŵeŶt paƌ la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe ŵoiŶs ƌeĐƌistallisée du T40 B, et 

ŶotaŵŵeŶt uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ dĠfauts plus iŵpoƌtaŶte, piĠgeaŶt poteŶtielleŵeŶt l’hǇdƌogğŶe et 

limitant la pƌogƌessioŶ de l’hǇdƌuƌe. De plus, une telle hypothèse est en cohérence avec la cinétique 

parabolique, qui traduit un phénomène limité par le transport des espèces. 

NĠaŶŵoiŶs, Đette ĐiŶĠtiƋue tƌğs diffĠƌeŶte est à ŵettƌe eŶ ƌegaƌd d’uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt loĐal 

poteŶtielleŵeŶt plus ŶĠfaste au ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue du ŵatĠƌiau. EŶ l’oĐĐuƌƌeŶĐe, le 

ĐhaƌgeŵeŶt du TϰϬ B a ƌĠǀĠlĠ uŶe pƌĠĐipitatioŶ pƌiǀilĠgiĠe de l’hǇdƌuƌe au niveau des précipités TiFe, 

le loŶg de l’iŶteƌfaĐe ŵĠtal/pƌĠĐipitĠ. Ces précipités étant plus nombreux et plus volumineux, 

notamment de forme allongée, dans le cas du T40 B, l’hǇdƌuƌe pĠŶğtƌe aiŶsi loĐaleŵeŶt de ŵaŶiğƌe 

plus profonde, ce qui pourrait constituer des zones de fragilisation. La facilitation apportée par un 

taux de fer plus important à la pƌĠĐipitatioŶ de l’hǇdƌuƌe aǀait paƌ ailleuƌs ĠtĠ ŵis eŶ ĠǀideŶĐe paƌ 

des chargements gazeux. 
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L’autƌe alliage testĠ est uŶe ŶuaŶĐe de TAϲV. Il s’agit d’uŶ alliage de titaŶe ĐoŶteŶaŶt ϲ% 

ŵassiƋues d’aluŵiŶiuŵ et ϰ% ŵassiƋues de ǀaŶadiuŵ. A Đe titƌe il possède une fraction de phase  à 

teŵpĠƌatuƌe aŵďiaŶte, eŶǀiƌoŶ ϳ% eŶ ǀoluŵe. Il s’agit doŶĐ d’uŶ alliage ďiphasĠ + . 

Les essais de ĐhaƌgeŵeŶt ƌĠalisĠs suƌ Đet alliage Ŷ’oŶt pas ƌĠǀĠlĠ la pƌĠseŶĐe d’hǇdƌuƌe pouƌ 

les durées courtes (4 heures et en deçà). Cependant, pour des durées plus longues de chargement, 

des hydrures ont été observés dans la phase  et Đe jusƋu’à plusieuƌs ŵilliŵğtƌes de la suƌfaĐe. 

L’hǇdƌogğŶe est de Ŷatuƌe ďġta-gène [27, 31, 35], aussi est-il bien plus soluble en phase  Ƌu’eŶ 

phase . De fait l’hǇdƌogğŶe s’iŶsğƌe ǀƌaiseŵďlaďleŵeŶt daŶs la phase  qui court-circuite alors la 

phase . UŶe fois la liŵite de soluďilitĠ de l’hǇdƌogğŶe atteiŶte dans le titane , l’hǇdƌuƌe pƌĠĐipite 

en phase  depuis l’iŶteƌfaĐe /  ǀeƌs l’iŶtĠƌieuƌ du gƌaiŶ . EŶ l’aďseŶĐe de phase , Đ’est-à-dire 

daŶs le Đas d’alliages puƌeŵeŶt , la pƌĠĐipitatioŶ de l’hǇdƌuƌe est oďteŶue à des duƌĠes ďieŶ plus 

longues [29, 79, 80]. De plus, Đette pƌĠĐipitatioŶ est ƌetaƌdĠe d’autaŶt plus Ƌue l’aluŵiŶiuŵ pƌĠseŶt 

en phase  Ǉ augŵeŶte la soluďilitĠ de l’hǇdƌogğŶe. Toutefois, cette précipitation peut avoir lieu à 

des profondeurs bien plus importantes que pour les nuances commercialement pures (voir figure 

72Ϳ, a pƌioƌi aussi pƌofoŶdĠŵeŶt Ƌu’uŶe zoŶe de phase  contiguë à la suƌfaĐe peut l’ġtƌe. 

 

 

Figure 72 : MiĐƌogƌaphie MEB d’uŶ alliage TAϲV ĐhaƌgĠ ϰϴh paƌ la tƌaŶĐhe à l’Ġtat poli ŵiƌoiƌ 

 

hydrures 

surface 
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Il apparaît aiŶsi ĐlaiƌeŵeŶt Ƌue la ŶuaŶĐe d’alliage a uŶ effet foŶdaŵeŶtal suƌ le 

comportement du matériau vis-à-vis de l’hǇdƌogğŶe. EŶ pƌeŵieƌ lieu, la teŶeuƌ eŶ iŵpuƌetĠ d’uŶe 

nuance commercialement pure iŶflueŶĐe la ƌeĐƌistallisatioŶ de l’alliage, et iŵpaĐte doŶĐ directement 

la faĐilitĠ pouƌ l’hǇdƌogğŶe de pĠŶĠtƌeƌ et de pƌĠĐipiteƌ. Cependant, une teneur trop élevée en fer 

occasionnerait une précipitation locale préférentielle au niveau des précipités TiFe. Le mode de 

fabrication du feuillard peut également avoir uŶe iŶflueŶĐe ĐƌuĐiale. EŶ effet, Đ’est lui Ƌui dĠteƌŵiŶe la 

texture finale du matériau. Il a été ŵoŶtƌĠ Ƌue l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe, doŶĐ la teǆtuƌe, avait uŶ ƌôle 

ŶoŶ ŶĠgligeaďle daŶs l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe. La maîtrise du procédé est donc une donnée 

iŶdispeŶsaďle à la ĐoŵpƌĠheŶsioŶ de l’hǇdƌuƌatioŶ du titaŶe. 

Pour ce qui est des alliages biphasés + , la présence de phase  joue le rôle de court-circuit 

suƌ la diffusioŶ de l’hydrogène qui précipite dans les grains  une fois la phase  saturée. Cependant, 

la nuance testée ici possède uŶe ŵiĐƌostƌuĐtuƌe ĠƋuiaǆe. Il seƌait iŶtĠƌessaŶt d’eǆpĠƌiŵeŶteƌ le 

comportement du même alliage avec une microstructure duplexe en présence de lattes au sein de 

certains grains. 

 

Les expériences de chargement cathodiques de tubes fabriqués par NEOTISS à partir du 

feuillard T40 A oŶt ĐoŶduit à la foƌŵatioŶ d’uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe ƌelatiǀeŵeŶt iŶhoŵogğŶe à la 

surface du tube. La ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe à la suƌfaĐe du ŵĠtal de ďase s’est révélée tout à fait 

comparable aux cas de chargement par la surface du feuillard T40 A. Ce premier constat tend à 

montrer que le procédé de mise en forme des tubes NEOTISS est relativement neutre du point de 

vue de la sensibilité du feuillard à l’hǇdƌuration. 

L’aspeĐt iŶhoŵogğŶe de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe appaƌaît loƌsƋu’oŶ s’iŶtĠƌesse à la souduƌe du 

tube, et en particulier aux différentes zones qui composent cette soudure, zone fondue (ZF) et zone 

affectée thermiquement (ZAT). La ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe au ĐeŶtƌe de la souduƌe, Đ’est-à-dire au 

Ŷiǀeau de la )F s’est ƌĠǀĠlĠe sigŶifiĐatiǀeŵeŶt plus fiŶe ;ϳ µŵͿ Ƌue pouƌ le ŵĠtal de ďase ;ϵ µŵͿ, 

taŶdis Ƌu’il s’est agi du ĐoŶtƌaiƌe au Ŷiǀeau de la )AT aǀeĐ uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe plus épaisse (12 

µm).  

Un autre aspect de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe est sa morphologie. En outre, pour certaines 

configurations de chargement et pour des durées importantes de chargement, des pénétrations 

d’hǇdƌuƌes oŶt ĠtĠ oďseƌǀĠes, plus ou moins localement. Elles se présentent sous la foƌŵe d’aiguilles, 

ƌeliĠes ou ŶoŶ à la ĐouĐhe ĐoŶtiŶue foƌŵĠe eŶ suƌfaĐe. Ces pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌuƌe ŵodifieŶt la 

ŵoƌphologie de la ĐouĐhe hǇdƌuƌĠe et Ŷe soŶt pas ideŶtiƋues daŶs tous les Đas. EŶ l’oĐĐuƌƌeŶĐe, Đes 

pĠŶĠtƌatioŶs oŶt fait l’oďjet d’uŶ dĠŶoŵďƌeŵeŶt et soŶt diffĠƌeŶtes d’uŶe zoŶe à l’autƌe. DaŶs le 
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ŵĠtal de ďase, oŶ Đoŵpte eŶǀiƌoŶ ϰϬ pĠŶĠtƌatioŶs paƌ ŵilliŵğtƌe oďseƌǀĠ taŶdis Ƌu’elles soŶt ŵoiŶs 

de 5 mm-1 dans la ZF et près de 90 mm-1 dans la ZAT. La microstructure, là encore, est la cause de 

telles différences. 

 

L’hǇdƌuƌe foƌŵĠ ĐoŶsiste doŶĐ paƌfois eŶ uŶe siŵple ĐouĐhe hoŵogğŶe et ĐoŶtiŶue, et 

paƌfois eŶ uŶe ĐouĐhe ĐoŶtiŶue aĐĐoŵpagŶĠe de pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌuƌes, plus ou ŵoiŶs 

nombreuses, modifiant ainsi la morphologie globale de la couche. Une couche ainsi constituée peut 

alors être caractérisée par différents paramètres morphologiques, densité de pénétrations (mm-1), 

pƌofoŶdeuƌ ŵaǆiŵale ou eŶĐoƌe l’aŶgle ŵoǇeŶ d’iŶĐliŶaisoŶ des pĠŶĠtƌatioŶs paƌ ƌappoƌt à la 

surface. L’aŶalǇse de Đes paƌaŵğtƌes ŵoƌphologiƋues s’est ŶotaŵŵeŶt aǀĠƌĠe pertinente dans la 

ĐoŵpƌĠheŶsioŶ des effets ŵĠĐaŶiƋues suƌ la foƌŵatioŶ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe. 

 

La ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe à la suƌfaĐe des ĠĐhaŶtilloŶs peut adopteƌ plusieuƌs foƌŵes. Il a 

eŶtƌe autƌe ĠtĠ ŶotĠ Ƌu’elle se pƌĠseŶtait sous la foƌŵe d’uŶe ĐouĐhe ĐoŶtiŶue et paƌallğle à la 

surface chargée, dans le cas de chargements de surfaces polies miroir et pour des durées courtes, ou 

bien de cette même couche agrémentée de pénétrations en foƌŵe d’aiguilles. Ces aiguilles ne se 

répartissent pas de la même manière dans tous les échantillons. Elles peuvent être plus ou moins 

nombreuses, plus ou moins profondes, plus ou moins inclinées par rapport à la surface. L’état de 

surface, la microstructure ainsi que les sollicitations mécaniques ont toutes les trois une influence sur 

ces observations. 

Quatre paramètres ont été identifiés et qui permettent de caractériser la morphologie de la 

ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe : 

 l’Ġpaisseuƌ (hors pénétrations) 

 la densité de pénétrations (par mm) 

 la profondeur maximale de pénétration 

 l’aŶgle ŵoǇeŶ de pĠŶĠtƌatioŶ ;paƌ ƌappoƌt à la suƌfaĐeͿ. 

Le Tableau 9 sǇŶthĠtise les ϰ paƌaŵğtƌes ŵoƌphologiƋues de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe, étudiés 

dans différentes configurations de chargement. 
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Ech. T40 A Tube Tube aplati 

Zone 
Surface 

LT 

Soudure 
ZF 

Soudure 
ZAT 

Métal de 
base 

Soudure 
ZF 

Centre 
interne 

(tension) 

Centre 
externe 
(compr.) 

Zones 
non 

déform. 

Epaisseur 8,9 µm 7,5 µm 12 µm 9 µm 7 µm 9 µm 8,2 µm 9 µm 

Densité 26 mm
-1

 < 5 mm-1 90 mm-1 40 mm-1 < 5 mm-1 58 mm-1 30 mm-1 35 mm-1 

Prof. max 80 µm 20 µm 100 µm 40 µm 25 µm 150 µm 80 µm 150 µm 

Angle 62° - 64° 62° - 61° 40° 58° 

 

Tableau 9 : Synthèse des paramètres morphologiques des hydrures de différents échantillons chargés 16h 

 

ChaƋue ĐoloŶŶe ƌepƌĠseŶte l’eŶseŵďle des paƌaŵğtƌes ŵoƌphologiƋues de la ĐouĐhe 

d’hǇdƌuƌe, pouƌ uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ou uŶe zoŶe dĠfiŶie d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ. La colonne bleue représente les 

valeurs obtenues après 16 heures de chargement sur la surface brute du feuillard T40 A. Ces valeurs 

serviront de référence à la comparaison des autres échantillons hydrurés. Les valeurs vertes 

représentent les cas où la valeur mesurée est significativement plus faible que la valeur de référence 

et les valeurs mauves significativement plus élevées. 

L’aŶalǇse ĐoloŶŶe paƌ ĐoloŶŶe de Đe taďleau peƌŵet de dégager certaines tendances. Pour ce 

qui est de la soudure, les résultats sont tout à fait siŵilaiƌes daŶs la )F, Ƌu’il s’agisse du tuďe faďƌiƋuĠ 

par NEOTISS ou bien de ce même tube après aplatissement. Et dans les deux cas, les paramètres sont 

en dessous des valeurs références. Les données recueillies au niveau de la ZAT du tube semblent 

confirmer uŶe seŶsiďilitĠ aĐĐƌue de Đette zoŶe à l’hǇdƌogğŶe. DaŶs Đes deuǆ Đas la microstructure 

semble jouer un rôle prépondérant, favorablement dans le premier et de manière défavorable dans 

le second. 

Pour ce qui est du métal de base, les valeurs sont très proche du cas référence, ainsi que 

pour les zones peu déformées du tube aplati. Ce constat semble confirmer que le procédé de 

faďƌiĐatioŶ du tuďe Ŷ’altğƌe pas, ou de ŵaŶiğƌe peu sigŶifiĐatiǀe, la ŵiĐƌostructure et la sensibilité du 

feuillaƌd à l’hǇdƌogğŶe. 

 

EŶfiŶ, l’effet des contraintes et des déformations mécaniques est ĐlaiƌeŵeŶt visiďle loƌsƋu’oŶ 

compare les valeurs mesurées dans la zone ĐeŶtƌale du tuďe aplati, eŶ paƌtiĐulieƌ d’uŶe faĐe paƌ 

rapport à l’autƌe. Les siŵulatioŶs d’Ġtat de ĐoŶtƌaiŶte ƌĠalisĠes oŶt ŵoŶtƌĠ Ƌue la faĐe eǆteƌŶe de 

cette zone est sollicitée en compression tandis que la face interne est soumise à une contrainte de 

traction. Les valeuƌs du taďleau ƌĠvğleŶt Ƌue la ĐoŶtƌaiŶte Ŷ’a pas ou peu d’iŶflueŶĐe suƌ l’Ġpaisseuƌ 

de la couche formée. Toutefois, les principales différences apparaissent sur les autres paramètres 
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ŵoƌphologiƋues. DaŶs le Đas de ĐoŶtƌaiŶtes de teŶsioŶ, les pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌuƌe soŶt plus 

nombreuses et plus profoŶdes Ƌue la ƌĠfĠƌeŶĐe. A l’iŶveƌse, la faĐe eŶ ĐoŵpƌessioŶ ŵoŶtƌe uŶ Ŷoŵďƌe 

de pĠŶĠtƌatioŶ aiŶsi Ƌu’uŶe pƌofoŶdeuƌ ŵaǆiŵale Đoŵpaƌaďles à la ƌĠfĠƌeŶĐe, ŵais uŶ aŶgle de 

pénétration moyen significativement plus faible. Il semble donc que la contrainte joue un rôle 

davaŶtage suƌ la ŵoƌphologie de la ĐouĐhe hǇdƌuƌĠe Ƌue suƌ l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe eŶ elle-même. 

UŶe ĐoŶtƌaiŶte de tƌaĐtioŶ augŵeŶte le Ŷoŵďƌe de pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌuƌe aiŶsi Ƌue leuƌ pƌofoŶdeuƌ 

ŵaǆiŵale, taŶdis Ƌu’uŶe ĐoŶtƌaiŶte de ĐoŵpƌessioŶ seŵďle liŵiteƌ l’aŶgle aveĐ leƋuel les 

pénétrations se forment, les rendant plus « parallèles » à la surface. Ce résultat avait été obtenu par 

ailleuƌs daŶs le Đas de ĐhaƌgeŵeŶt d’alliages de zirconium [76, 77]. Il avait alors été mis en évidence 

uŶe oƌieŶtatioŶ pƌĠfĠƌeŶtielle des hǇdƌuƌes eŶ pƌĠseŶĐe d’uŶ Đhaŵp de ĐoŶtƌaiŶte. 

 

Les tendances ainsi mises en exergue se trouvent exacerbées en analysant des éprouvettes 

U-bends chargés cathodiquement, utilisées dans le chapitre qui suit pour caractériser le 

comportement en corrosion sous contrainte de nos matériaux. Pour de tels échantillons, le taux de 

dĠfoƌŵatioŶ est ŵaîtƌisĠ et peƌŵet d’atteiŶdƌe des Ŷiǀeauǆ de ĐoŶtƌaiŶtes plus iŵpoƌtaŶts Ƌu’aǀeĐ 

l’aplatisseŵeŶt de tube. Mais de ŵaŶiğƌe siŵilaiƌe, uŶe faĐe se tƌouǀe solliĐitĠe eŶ tƌaĐtioŶ et l’autƌe 

face en compression. Pour le tube aplati, seules les ĐoŶtƌaiŶtes ƌĠsiduelles, issues de l’ĠĐƌouissage du 

titane, sont présentes au moment du chargement en hydrogène, puisque la pression exercée pour 

l’aplatiƌ Ŷ’est pas ŵaiŶteŶue apƌğs aplatisseŵeŶt. Au ĐoŶtƌaiƌe, le U-bend a été maintenu sous 

sollicitation statique duƌaŶt le pƌoĐessus d’hǇdƌuƌatioŶ. Ce ŵaiŶtieŶ eŵpġĐhe le ƌetouƌ ĠlastiƋue du 

matériau et soumet alors la partie dĠfoƌŵĠe de l’ĠĐhaŶtilloŶ à uŶe ĐoŵposaŶte puƌeŵeŶt ĠlastiƋue 

Ƌui ǀieŶt s’ajouteƌ auǆ ĐoŶtƌaiŶtes ƌĠsiduelles issues du pliage de l’ĠĐhaŶtilloŶ. 

 

La ŵise eŶ œuǀƌe de tels ĠĐhaŶtilloŶs eŶ foƌŵe de U a, paƌ la suite, peƌŵis de s’atteleƌ au 

second objectif de cette étude qui vise à caractériser le comportement en corrosion sous contrainte 

du titane et ses alliages. 
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LoƌsƋu’ils soŶt souŵis à des ĐoŶditioŶs d’eŶviƌoŶŶeŵeŶt paƌtiĐuliğƌes ;teŵpĠƌatuƌe, 

pression, pH), les alliages de titane peuvent montrer une seŶsiďilitĠ à l’hǇdƌogène. La précipitation 

d’hǇdƌuƌes issus de Đette pƌise eŶ hǇdƌogğŶe est susceptible de modifier les propriétés de l’alliage. 

Pour ce qui est de la corrosion, le titane est réputé pour sa résistance, même au sein de milieux 

agressifs. Cependant, la passivation du titane pourrait être perturbée par une sollicitation mécanique 

intense en conditions thermochimiques et mécaniques sévères. Les objectifs de cette étude du 

ĐoŵpoƌteŵeŶt d’alliages de titaŶe eŶ ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte (CSC) sont alors de plusieurs ordres : 

 ĐoŵpƌeŶdƌe les ŵĠĐaŶisŵes ŵis eŶ jeu loƌs de la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe au seiŶ du 

solide ainsi que ses conséquences sur le comportement du matériau 

 identifier les origines et conséquences de la précipitation des hydrures dans le 

volume des éprouvettes 

 Ġtaďliƌ si l’eŶviƌoŶŶeŵeŶt theƌŵoĐhiŵiƋue de réacteur nucléaire a un impact sur la 

résistance du matériau à la corrosion et sur son vieillissement. 

Les expériences de corrosion sous contrainte seront réalisées sans irradiation du milieu, ni du 

matériau. L’Ġtude de l’effet des ƌadiatioŶs suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt des alliages de titaŶe Ŷe seƌa doŶĐ 

pas traitée ici. La souƌĐe d’hǇdƌogğŶe Ŷe seƌa aiŶsi pas oďteŶue paƌ ƌadiolǇse [81] mais par 

dissolution dans le ŵilieu liƋuide de dihǇdƌogğŶe gazeuǆ aiŶsi Ƌu’en pré-formant une couche 

d’hǇdƌuƌe à la suƌfaĐe de ĐeƌtaiŶes Ġpƌouvettes. Pour ce faire, la préparation des échantillons 

s’appuie suƌ la pƌĠ-hydruration développée au Chapitre I, préalable essentiel à la mise eŶ œuvƌe des 

expérimentations de CSC. EŶ outƌe la teŵpĠƌatuƌe d’essai de ϯϱϬ°C, ƌepƌĠseŶtative de l’appliĐatioŶ 

visée, est seŶsĠe dĠĐleŶĐheƌ la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe eŶ voluŵe daŶs le solide. 

AfiŶ d’aĐĐĠlĠƌeƌ les ĐiŶĠtiƋues de dĠgƌadatioŶ du ŵatĠƌiau, les conditions de sollicitation 

ŵĠĐaŶiƋue et d’eǆpositioŶ theƌŵoĐhiŵiƋue oŶt ĠtĠ Đhoisies pƌoĐhes ŵais volontairement plus 

sévères que celles rencontrées en milieu primaire. Plusieurs types d’Ġpƌouvettes seƌoŶt aloƌs testĠs 

en autoclave, déformées (U-bends) ou non (lamelles), et doŶt l’Ġtat de suƌfaĐe iŶitial pouƌƌa ġtƌe 

modifié par traitement de pré-hydruration, pré-oxydation ou bien pré-polissage. L’ĠvaluatioŶ du 

comportement des différentes nuances d’alliage testées se fera sur un critère macroscopique 

d’appaƌitioŶ ĠveŶtuelle de fissuƌes ŵais ĠgaleŵeŶt suƌ l’étude microstructurale des éprouvettes 

après essai. Les analyses permettront en particulier de révéler et quantifier l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe 

et de mettre en évidence la pƌĠĐipitatioŶ d’hǇdƌuƌes dans le volume du solide. 
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1. Généralités sur la corrosion sous contrainte 

1.1. Origines du phénomène 

La corrosion sous contrainte est un phénomène faisant intervenir une synergie entre la 

ĐoƌƌosioŶ d’uŶ ŵatĠƌiau, dans un milieu plus ou moins agƌessif, et l’aĐtioŶ d’uŶe ĐoŶtƌaiŶte 

mécanique. La contrainte peut avoir diverses origines : résiduelle (conséquence du mode 

d’ĠlaďoƌatioŶ du ŵatĠƌiauͿ, theƌŵiƋue ;dilatatioŶͿ, ou foŶĐtioŶŶelle ;solliĐitatioŶ iŶhĠƌeŶte auǆ 

ĐoŶditioŶs d’utilisatioŶͿ. 

Quelle que soit la nature de la déformation subie par le matériau, ce type de corrosion se 

caractérise systématiquement paƌ l’appaƌitioŶ ;aŵoƌçageͿ et la pƌopagatioŶ de fissuƌes. La diƌeĐtioŶ 

gloďale de pƌopagatioŶ de Đes fissuƌes est peƌpeŶdiĐulaiƌe au seŶs d’appliĐatioŶ de la ĐoŶtƌaiŶte. Les 

fissures ne peuvent se propager que si la contrainte est supérieure à la limite de résistance du 

matériau. Cette limite mécanique est propre au matériau mais est influencée, parfois de manière 

dramatique, par le milieu au sein duquel le matériau est plongé. 

 

On identifie principalement deux ŵĠĐaŶisŵes à l’oƌigiŶe du phĠŶoŵğŶe de ĐoƌƌosioŶ sous 

contrainte et de la propagation de fissures : 

 la rupture locale du film passif 

 la fƌagilisatioŶ paƌ l’hǇdƌogğŶe. 

Dans le premier cas, la fissure se propage selon plusieurs étapes successives : 

 la rupture locale du film passif, présent naturellement à la surface du matériau 

 la dissolution du métal, alors exposé au milieu 

 la foƌŵatioŶ d’uŶ Ŷouveau filŵ passif [82, 83]. 

La propagation de la fissure est alors directement liée à la quantité de métal oxydé et 

dissous. Ce mécanisme est aussi dépendant de la vitesse de déformation du matériau, qui influence 

la fréquence de rupture de la couche de passivation. Il est également tributaire des cinétiques de 

dissolution et de foƌŵatioŶ du filŵ passif, doŶt dĠpeŶd l’avaŶĐĠe de la fissuƌe à ĐhaƋue ƌuptuƌe 

locale du film. Chaque matériau subit donc des mécanismes de corrosion sous contrainte et 

d’eŶdoŵŵageŵeŶt Ƌui lui soŶt pƌopƌes. 
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Une compétition apparaît alors entre la vitesse de déformation (rupture du film en fond de 

fissure) et la vitesse de formation de la couche de passivation. Cette compétition est illustrée à la 

figure 73. 

 

 

Figure 73 : Compétition entre vitesse de déformation et vitesse de passivation [84] 

 

OŶ Ŷote iĐi Ƌu’uŶe passivatioŶ ƌapide du ŵĠtal aďoutit à uŶe pƌopagatioŶ tƌğs leŶte de la 

fissuƌe, taŶdis Ƌu’uŶe passivatioŶ tƌop leŶte ĐoŶduiƌait à la foƌŵatioŶ d’uŶe poiŶte de fissuƌe tƌğs 

évasée. Cette forme émoussée du fond de fissure est très défavorable à son avancée, les contraintes 

se trouvant alors réparties sur une zone bien plus étendue. Pour déclencher un tel mécanisme 

d’eŶdoŵŵageŵeŶt il est donc nécessaire d’adapteƌ la vitesse de déformation appliquée à la vitesse 

de passivation du métal au sein du milieu étudié. 

 

La pƌĠseŶĐe d’hǇdƌogğŶe au seiŶ d’uŶ ŵatĠƌiau a, la plupaƌt du teŵps, des effets ŶĠfastes suƌ 

les propriétés de celui-Đi. La fƌagilisatioŶ paƌ l’hǇdƌogğŶe ;FPHͿ est l’uŶe des Đauses les plus souveŶt 

iŶvoƋuĠes à la suite de ƌuptuƌes pƌĠŵatuƌĠes de piğĐes ou de stƌuĐtuƌes daŶs l’iŶdustƌie. AssoĐiĠ à 

une sollicitation mécanique, thermique ou chimique, ce phénomène induit des conditions 

d’aŵoƌçage et de pƌopagatioŶ de fissuƌes comme présentées ci-dessus. La fragilisation par 

l’hǇdƌogğŶe est uŶe souƌĐe de ƌuptuƌes diffĠƌĠes, Đ’est-à-dire de ruptures consécutives à une 

ƌedistƌiďutioŶ de l’hǇdƌogğŶe. Cette ƌedistƌiďutioŶ iŶduit uŶe ĐoŶditioŶ loĐale ĐƌitiƋue peƌŵettaŶt 

l’eŶdoŵŵageŵeŶt et la ƌuptuƌe. Les ruptures imputées à la FPH affectent de nombreux domaines de 

l’iŶdustƌie ;ŶuĐlĠaiƌe, pĠtƌoĐhiŵie, gaz, autoŵoďile, aĠƌoŶautiƋue, ŵaƌitiŵe, ĠŶeƌgieͿ, oĐĐasioŶŶaŶt 

plusieurs incidents notables, qui ont fait l’oďjet de plusieurs études [85]. 

Ces Ġtudes oŶt peƌŵis d’ideŶtifieƌ de Ŷoŵďƌeuǆ ŵĠĐaŶisŵes de FPH, doŶt les plus ĐitĠs soŶt : 

 HIC ou hydrogen induced cracking [86] 

 HTHA ou high temperature hydrogen attack [87] 
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 SSC ou sulfide stress cracking [88] 

 SOHIC ou stress oriented hydrogen induced cracking [89]. 

Le ŵĠĐaŶisŵe HIC est liĠ à l’hǇdƌogğŶe iŶteƌŶe, Đ’est-à-dire absorbé par le matériau. Il 

intervient la plupart du temps sur des équipements travaillant sous haute pression et gradient 

theƌŵiƋue iŵpoƌtaŶt. DaŶs Đe Đas, l’hǇdƌogğŶe eŶ solutioŶ solide se ƌeĐoŵďiŶe à ĐeƌtaiŶes iŶteƌfaĐes 

;iŶĐlusioŶ, zoŶe de sĠgƌĠgatioŶͿ pouƌ foƌŵeƌ du dihǇdƌogğŶe iŶteƌstitiel, jusƋu’à plusieuƌs centaines 

de ďaƌ de pƌessioŶ paƌtielle iŶteƌŶe. Le HIC aďoutit le plus souveŶt à l’eŶdoŵŵageŵeŶt paƌ 

fissuration et à la décohésion du matériau. 

Le ŵĠĐaŶisŵe HTHA appaƌaît à haute teŵpĠƌatuƌe, souveŶt au seiŶ d’iŶstallatioŶs 

pétrochimiques, et dépend pƌiŶĐipaleŵeŶt de la pƌessioŶ paƌtielle eŶ hǇdƌogğŶe. DaŶs le Đas d’uŶ 

phĠŶoŵğŶe HTHA, l’hǇdƌogğŶe se ƌeĐoŵďiŶe aveĐ d’autƌes iŶteƌstitiels ;ĐaƌďoŶe, oǆǇgğŶe, azoteͿ 

s’ils soŶt eŶ ĐoŶĐeŶtƌatioŶ suffisaŶte. EŶ dĠĐoule la foƌŵatioŶ de poĐhes de ŵĠthaŶe, d’eau ou 

d’aŵŵoŶiaĐ. OŶ ƌeŶĐoŶtƌe Đe pƌoĐessus suƌtout daŶs ĐeƌtaiŶs aĐieƌs faiďleŵeŶt alliĠs, la 

ƌeĐoŵďiŶaisoŶ de l’hǇdƌogğŶe aveĐ le ĐaƌďoŶe ĐoŶduisaŶt aloƌs à la foƌŵatioŶ de ŵĠthaŶe. 

Le mécanisme SSC intervient en milieu sulfuré riche en H2S. En effet, le sulfuƌe d’hǇdƌogğŶe 

est uŶe espğĐe ĐoŶŶue pouƌ favoƌiseƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe. Le pƌoĐessus de SSC ĐoƌƌespoŶd à la 

ƌuptuƌe fƌagile d’uŶ ŵatĠƌiau iŶitialeŵeŶt duĐtile, eŶ ŵilieu hǇdƌogĠŶaŶt, à des ĐoŶtƌaiŶtes 

inférieures à la limite élastique. A la différence du mécanisme HIC, le mode de dégradation SSC 

ŶĠĐessite la pƌĠseŶĐe d’uŶ Đhaŵp de ĐoŶtƌaiŶte, iŶteƌŶe ou eǆteƌŶe. L’iŵpaĐt de Đe phĠŶoŵğŶe 

dépend en partie de la température. Il est maximal à température ambiante mais négligeable à des 

températures avoisinant les 100°C et au-delà. 

Le mécanisme SOHIC est un phénomène « hybride » impliquant également la contrainte. Ce 

processus intervient dans le cas de pièces déjà sujettes à un phénomène HIC mais soumises à une 

contrainte mécanique. En conditions SOHIC, la fissure se propage perpendiculairement à la direction 

de sollicitation de la pièce vers les zones les plus ductiles. Une différence peut être faite entre le 

SOHIC primaire, qui consiste en une propagation de fissure depuis la surface vers des microfissures 

iŶteƌŶes de tǇpe HIC, du SOHIC seĐoŶdaiƌe pouƌ leƋuel les ĐoŶtƌaiŶtes se ĐoŶĐeŶtƌeŶt au dƌoit d’uŶe 

fissure interne de type HIC qui se propagera. 

Cette liste Ŷ’est pas eǆhaustive et Ŷe pƌĠseŶte Ƌue les pƌiŶĐipauǆ ŵĠĐaŶisŵes de FPH. Ces 

processus de FPH induisent uŶe ŵodifiĐatioŶ aiŶsi Ƌu’un endommagement du matériau. Les 

ŵĠĐaŶisŵes d’altĠƌatioŶ soŶt de Ŷatuƌes diveƌses, foƌŵatioŶ d’hǇdƌuƌes, plastiĐitĠ iŶduite paƌ 

l’hǇdƌogğŶe, laĐuŶes iŶduites paƌ l’hǇdƌogğŶe ou encore décohésion du matériau. 
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Dans des conditioŶs sĠvğƌes d’hǇdƌogĠŶatioŶ, certains métaux, titane et zirconium entre 

autƌes, doŶŶeŶt lieu à la foƌŵatioŶ d’uŶ hǇdƌuƌe, ƌeŶdue possiďle paƌ la plus gƌaŶde staďilitĠ des 

hǇdƌuƌes Ƌue de l’hǇdƌogğŶe eŶ solutioŶ solide à concentration comparable. Certains auteurs 

montrent que l’hǇdƌuƌe foƌŵĠ est toutefois plus duƌ et fƌagile Ƌue la solutioŶ solide, du fait d’uŶe 

interface métal-hydrure défavorable à la propagation des déformations. La pƌĠseŶĐe d’hǇdƌuƌes se 

caractérise alors par une perte de ductilité du matériau et un abaissement de la contrainte maximale 

à rupture [90]. CepeŶdaŶt, il seŵďleƌait Ƌue ĐeƌtaiŶs hǇdƌuƌes, seloŶ leuƌ stœĐhioŵĠtƌie et les 

conditions de sollicitation, puissent accommoder une déformation plastique et s’ĠĐƌouiƌ [66]. 

L’Ġtude de la foƌŵatioŶ laĐuŶaiƌe iŶduite paƌ l’hǇdƌogğŶe ƌepose suƌ la faĐultĠ de 

l’hǇdƌogğŶe eŶ solutioŶ solide à foƌŵeƌ de Ŷouvelles laĐuŶes, appelĠes « lacune surabondantes » et à 

les stabiliser. Des mesuƌes de ĐoŶĐeŶtƌatioŶs eŶ laĐuŶes avaŶt et apƌğs aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe oŶt 

constaté un excès en lacune après hydrogénation pour plusieurs matériaux [91, 92]. Deux 

phénomènes permettent de fournir une explication :  

 d’uŶe paƌt l’ĠŶeƌgie d’iŶteƌaĐtioŶ hǇdƌogğŶe-laĐuŶe diŵiŶue l’ĠŶeƌgie de foƌŵatioŶ 

des lacunes [92] 

 d’autƌe paƌt, les Ŷouvelles laĐuŶes foƌŵĠes sous l’effet d’uŶ gƌadieŶt theƌŵiƋue, 

d’uŶe dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue ou d’uŶ ƌaǇoŶŶeŵeŶt irradiant sont stabilisées par le 

piĠgeage d’atoŵes d’hǇdƌogğŶe [93]. 

De ŵaŶiğƌe gĠŶĠƌale, la staďilisatioŶ des laĐuŶes paƌ l’hǇdƌogğŶe est le fait d’uŶe staďilitĠ 

aĐĐƌue des atoŵes d’hǇdƌogğŶe au dƌoit d’uŶe laĐuŶe paƌ ƌapport à une solution solide. Il en résulte 

la foƌŵatioŶ de ŵiĐƌoĐavitĠs aiŶsi Ƌu’uŶe sĠgƌĠgatioŶ de l’hǇdƌogğŶe au Ŷiveau des iŶteƌfaĐes, et par 

conséquent une perte globale de ductilité. 

Paƌŵi les diffĠƌeŶts tǇpes d’eŶdoŵŵageŵeŶt issus de la FPH, la plastiĐité induite par 

l’hǇdƌogğŶe est le plus fƌĠƋueŵŵeŶt ĠvoƋuĠ. L’iŶteƌaĐtioŶ hǇdƌogğŶe-dislocation provoque deux 

pƌiŶĐipauǆ ŵĠĐaŶisŵes d’eŶdoŵŵageŵeŶt : 

 L’ĠŵissioŶ de disloĐatioŶs iŶduites paƌ l’hǇdƌogğŶe adsoƌďĠ AIDE ;adsoƌptioŶ 

induced dislocation emission). Ce phénomène est similaire aux mécanismes de 

fragilisation par les métaux liquides. Il consiste en un affaiblissement des liaisons 

ŵĠtalliƋues paƌ l’hǇdƌogğŶe adsoƌďĠ, faĐilitaŶt le glisseŵeŶt eŶtƌe les plaŶs 

cristallographiques et favorisant localement l’ĠŵissioŶ de disloĐatioŶs depuis la 

suƌfaĐe. Sous l’effet d’uŶe solliĐitatioŶ ŵĠĐaŶiƋue, les disloĐatioŶs aiŶsi Ġŵises se 

propagent perpendiculairement au sens de sollicitation et tendent à faciliter la 

fissuration du matériau. Le faciès de rupture typique présente des cupules [94]. 
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 L’aĐĐƌoisseŵeŶt de la loĐalisatioŶ de la plastiĐitĠ paƌ l’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠ HELP 

(hydrogen enhanced localized plasticity). Ce processus est lié à la propriété que 

l’hǇdƌogğŶe a d’augŵeŶteƌ la ŵoďilitĠ des disloĐatioŶs, pƌovoƋuaŶt uŶe plastiĐitĠ 

locale qui peut être très élevée et conduire à une rupture ductile [95]. 

EŶfiŶ l’eŶdoŵŵageŵeŶt sous foƌŵe de dĠĐohĠsioŶ est issu de la sĠgƌĠgatioŶ de l’hǇdƌogğŶe 

à une interface (joint de grains, plan cristallin, interface interphase), provoquant une diminution des 

foƌĐes de ĐohĠsioŶ iŶteƌatoŵiƋues de Đette iŶteƌfaĐe, d’où uŶe diŵiŶutioŶ de l’ĠŶeƌgie ŶĠĐessaire à 

l’aŵoƌçage d’uŶe fissuƌe. Si les ĐoŶtƌaiŶtes loĐales devieŶŶeŶt supĠƌieuƌes auǆ foƌĐes de ĐohĠsioŶ, il 

peut alors se produire une rupture fragile. 

 

Chaque matériau, dans des conditions données, subit certains de ces phénomènes. Dans le 

cas du titane , la foƌŵatioŶ d’hǇdƌuƌes de titaŶe est le pƌiŶĐipal phĠŶoŵğŶe oďseƌvĠ ĠtaŶt doŶŶĠ la 

faible solubilité de l’hǇdƌogğŶe au seiŶ du ŵĠtal. CepeŶdaŶt, le ŵĠĐaŶisŵe HELP a ĠtĠ ŵeŶtioŶŶĠ 

par certains auteurs pour de faibles teneurs en hydrogène et à température élevée [57]. 

 

1.2. Objectif des différents essais 

Dans le cadre du projet TESAMI, il est apparu fondamental de tester le comportement en 

corrosion sous contrainte du titane en milieu primaire, mais hors irradiation dans un premier temps. 

En effet, les données bibliographiques relatives à de tels tests sont relativement rares et le plus 

souvent incomplètes. 

Il eǆiste de Ŷoŵďƌeuǆ tǇpes d’essai de ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte. Cette ĐoŶtƌaiŶte peut-être 

dǇŶaŵiƋue, Đ’est-à-dire avec une vitesse de dĠfoƌŵatioŶ iŵposĠe, Đ’est ŶotaŵŵeŶt le Đas des essais 

de traction lente ou de flexion rotative. Cependant, la plupart des essais de corrosion sous contrainte 

soŶt ƌĠalisĠs de ŵaŶiğƌe statiƋue et peuveŶt ġtƌe ŵis eŶ œuvƌe soit à ĐoŶtƌaiŶte ĐoŶstante, soit à 

déformation constante. 

DaŶs le Đas d’essais de ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte effeĐtuĠs à ĐoŶtƌainte constante, on peut 

citer différents montages tels que les échantillons U-bends équipés de ressort latéral permettant de 

conserver une sollicitatioŶ peƌŵaŶeŶte de l’Ġpƌouvette. Les essais à l’aide d’aŶŶeauǆ 

dynamométriques sont également assez fréquents dans les domaines du pétrole et du gaz, 

notamment en milieu enrichi en H2S. Il s’agit iĐi de ĐoŶtƌaiŶdƌe l’Ġpƌouvette plaĐĠe eŶ soŶ ĐeŶtƌe par 
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2. Mise en place et validation des essais de CSC 

2.1. Protocoles de préparation des échantillons 

2.1.1. Découpe et pliage des éprouvettes de corrosion sous contrainte 

Dans le but de réaliser les éprouvettes de corrosion sous contrainte, des coupons de 10 mm 

de large par 100 mm de long ont été découpés par jet d’eau, la longueur du coupon coïncidant avec 

le sens de laminage des différents feuillards et tôles approvisionnés. Une telle méthode de découpe 

peƌŵet d’oďteŶiƌ uŶe Đoupe Ŷette, aveĐ uŶ état de surface satisfaisant, mais permet avant tout 

d’Ġviteƌ uŶe pollution que pourrait générer une découpe par voie thermique ou par tronçonnage 

avec une meule, à liant résinoïde ou vitrifié par exemple. Cette précaution est très importante afin de 

s’assuƌeƌ Ƌue le pƌoĐessus de ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte Ŷ’est pas iŶflueŶĐĠ paƌ uŶe ĠveŶtuelle 

pollution de surface qui perturberait les analyses et interprétations des résultats. Cette technique de 

dĠĐoupe ƌĠduit ĠgaleŵeŶt l’iŶtƌoduĐtioŶ de ĐoŶtƌaiŶtes au Ŷiveau de la seĐtioŶ dĠĐoupĠe eŶ 

comparaison à un mode de découpe mécanique (cisaille). Et par rapport à une découpe thermique 

(oxycoupage), elle limite les modifications de microstructure des échantillons, qui pourrait changer le 

comportement du matériau. 

UŶe autƌe pƌĠĐautioŶ à pƌeŶdƌe est l’aďatteŵeŶt des aŶgles des ĐoupoŶs, afiŶ de liŵiteƌ les 

effets de coin dus aux angles vifs et connus pour être problématiques, concentration de contraintes 

et d’espğĐes ĐhiŵiƋues ŶotaŵŵeŶt. 

A partir de ces coupons, deuǆ tǇpes d’Ġpƌouvettes peuveŶt ġtƌe faďƌiƋuĠes : 

 les éprouvettes plates, non déformées, de type lamelle 

 les éprouvettes de type U-bend. 

 

Les Ġpƌouvettes plates soŶt oďteŶues paƌ usiŶage d’uŶ tƌou oďloŶg à uŶe eǆtƌĠŵitĠ du 

coupon. Ce tƌou peƌŵet de suspeŶdƌe l’Ġpƌouvette à l’uŶe des ďƌaŶĐhes du ĐouveƌĐle de l’autoĐlave 

tout en facilitant le passage de l’Ġpƌouvette au niveau de tiges coudées utilisées pour suspendre les 

éprouvettes en solution. Le sĐhĠŵa d’uŶe Ġpƌouvette plate est présenté à la figure 75.  
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La première option (figure 76a) est une méthode de pliage en une étape. Le coupon est placé 

sur deuǆ appui, ĐeŶtƌĠ paƌ ƌappoƌt au poiŶçoŶ Ƌui desĐeŶd et dĠfoƌŵe l’ĠĐhaŶtilloŶ. Cette teĐhŶiƋue 

est parfaitement symétrique mais génère des frottements entre les appuis, le poinçon et 

l’ĠĐhaŶtilloŶ pouvaŶt ŵodifieƌ la suƌfaĐe de Đe deƌŶieƌ. 

La seconde option (figure 76b) consiste à maintenir une extrémité du coupon encastrée entre 

uŶ ĐǇliŶdƌe et uŶ suppoƌt plat. L’eǆtƌĠŵitĠ liďƌe de l’ĠĐhaŶtilloŶ est aloƌs ƌaďattue autouƌ du ĐǇliŶdƌe. 

UŶe telle teĐhŶiƋue Ŷ’iŶduit auĐuŶ fƌotteŵeŶt ŵais pose tout de ŵġŵe uŶ Đertain nombre de 

pƌoďlğŵes. EŶ paƌtiĐulieƌ, la jaŵďe ŵoďile du U situĠe eŶtƌe le poiŶt de ĐoŶtaĐt de l’ĠĐhaŶtilloŶ et du 

cylindre et le bras de pliage peut se déformer et modifier la répartition des déformations dans 

l’Ġpƌouvette. 

DaŶs Ŷotƌe Đas, Đ’est la solution en une étape qui est ƌeteŶue et ŵise eŶ œuvƌe pouƌ le pliage 

des éprouvettes U-bend. Des intercalaires polymères ont alors été utilisés pour réduire les 

frottements et préserver la surface des éprouvettes. En modifiant la taille du poinçon de pliage, il est 

possible de cintrer les échantillons de manière plus ou moins large, et de maîtriser ainsi le taux de 

dĠfoƌŵatioŶ iŵposĠ à l’Ġpƌouvette. Ce tauǆ se ĐalĐule paƌ la foƌŵule ;XV) : 

 ε = eD+e         (XV) 

 

avec  le taux de déformation, e l’Ġpaisseuƌ du feuillaƌd et D le diaŵğtƌe de ĐiŶtƌage. 

DaŶs le Đas où l’Ġpaisseuƌ est faiďle, voiƌe ŶĠgligeaďle devaŶt le diaŵğtƌe, oŶ peut poseƌ 

l’appƌoǆiŵatioŶ D + e  D. Cette foƌŵule peut aloƌs s’eǆpƌiŵeƌ de ŵaŶiğƌe siŵplifiĠe paƌ : 

 ε = eD         (XVI) 

 

Des essais de traction en température ont été réalisés par les partenaires du projet TESAMI 

et ƌĠvğleŶt Ƌu’à ϯϬϬ°C, le TϰϬ B pƌĠseŶte uŶ alloŶgeŵeŶt à charge maximale (déformation mesurée à 

la contrainte maximale à rupture Rm) de 8%, et le TA6V de 6%. Il a donc été décidé de se placer dans 

un cas défavorable et de plier les éprouvettes U-bends, toutes nuances confondues, à un taux de 

déformation de 6%. UŶe fois ĐiŶtƌĠe, l’Ġpƌouvette se tƌouve sous la foƌŵe d’uŶ U tel Ƌue sĐhĠŵatisĠ 

à la figure 77. 
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Les épaisseurs des trois nuances pliées sont différentes, on constate alors logiquement que 

pour atteindre les 6% de déformation, il est nécessaire de plier chaque feuillard selon un diamètre 

qui lui est propre. C’est pouƌƋuoi tƌois poiŶçoŶs de pliages oŶt été usinés, de diamètre 20 mm, 26 

mm et 29 mm pour le pliage des nuances T40 A, T40 B et TA6V respectivement. Ces poinçons 

s’adapteŶt suƌ uŶe ŵaĐhiŶe de pliage, ĐoŶçue à l’aide du logiĐiel CREO (voir figure 78a) et fabriquée 

spécifiquement pour le cintrage des éprouvettes U-bend. 

 

   

a)      b) 

Figure 78 : a) Vue en 3D de la machine de pliage conçue et réalisée pour la mise en contrainte des U-bends, et 

b) photogƌaphie d’uŶe Ġpƌouvette U-bend maintenue par un système de type sabot 

 

Après pliage, les échantillons sont maintenus en contrainte grâce à un sabot (voir figure 78b) 

dĠĐoupĠ ĠgaleŵeŶt au jet d’eau au seiŶ du ŵġŵe feuillaƌd Ƌue l’Ġpƌouvette Ƌu’il ŵaiŶtieŶt, afiŶ 

d’Ġviteƌ tout effet de ĐoƌƌosioŶ galvaŶiƋue. Sans ce sabot, les jambes du U ont teŶdaŶĐe à s’ĠĐaƌteƌ 

(voir figure 79). 

 

 

Figure 79 : Photographie d’uŶ U-bend après pliage, hors sabot 

 

mécanisme de 

force (type cric) 
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appuis 
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On constate ici que les valeurs mesurées dans le sens longitudinal sont proches de la 

contrainte maximale à rupture du T40. Les conditions mécaniques dans lesquels les essais ont été 

menés semblent donc sévères. 

 

2.1.2. Pré-hydruration des éprouvettes de corrosion sous contrainte 

L’uŶ des oďjeĐtifs de l’Ġtude du ĐoŵpoƌteŵeŶt eŶ ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte Ġtait de générer 

uŶe souƌĐe d’hǇdƌogğŶe Đapaďle de siŵuleƌ ĐeƌtaiŶs effets de la ƌadiolǇse de l’eau au Đœuƌ des 

réacteurs à eau pressurisée [81]. C’est à Đette fiŶ Ƌue de l’hǇdƌogğŶe a ĠtĠ iŶtƌoduit au seiŶ de 

l’autoĐlave loƌs des essais. Toutefois, afiŶ de s’assuƌeƌ uŶe souƌĐe supplĠŵeŶtaiƌe d’hǇdƌogğŶe, des 

éprouvettes ont été pré-chargées en hydrogène, et ce pour les deux nuances principales de cette 

étude : le T40 A et le T40 B. Le Tableau 12 donne les valeurs de courant utilisées pour pré-hydrurer 

les éprouvettes de corrosion sous contrainte (CSC). 

 

Echantillon U-bend Lamelle 

configuration surface surface 

surface exposée (cm²) 7 4,5 

courant imposé I (mA) 70 45 

 

Tableau 12 : Valeurs de courant imposées pour le chargement des éprouvettes de CSC 

 

Les deuǆ tǇpes d’ĠĐhantillon, lamelles et U-bend, fabriqués à partir du feuillard T40 A ont été 

chargés pendant 4 heures et 16 heures chacun. Ces deux durées ont donc été choisies afin de 

douďleƌ l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe foƌŵĠe pour une durée de 4 heures de chargement et donc doubler 

la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe introduite : une cinétique parabolique requiert de porter la durée à la 

puissance 2 pour douďleƌ la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe (conformémeŶt à l’ĠƋuatioŶ XIII doŶŶĠe au 

Chapitre I). De plus, ces deux durées de chargement ont été les plus étudiées pour les chargements 

ĐathodiƋues et soŶt doŶĐ Đelles suƌ lesƋuelles les doŶŶĠes d’hǇdƌuƌatioŶ aĐƋuises sont les plus 

fournies. 

Pour réaliser le chargement des lamelles plates, les porte-échantillons utilisés sont les 

mêmes que ceux employés lors du chargement par la tranche et par la surface du feuillard, présentés 

au Chapitre I (partie 3). La lamelle a ĠtĠ ĠƋuipĠe d’uŶ ŵoƌĐeau de ƌuďaŶ adhĠsif à sa suƌfaĐe afiŶ Ƌue 

la solutioŶ de ĐhaƌgeŵeŶt Ŷe soit pas eŶ ĐoŶtaĐt aveĐ l’iŶtĠgƌalitĠ de la suƌfaĐe iŵŵeƌgĠe de 
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l’Ġpƌouvette U-ďeŶd est plus Ġpaisse et ŵoŶtƌe des pĠŶĠtƌatioŶs d’hǇdƌogğŶe plus Ŷoŵďƌeuses, plus 

profondes et avec un angle à la surface plus important que la face interne du U. En comparaison, une 

seule diffĠƌeŶĐe a ĠtĠ ĐoŶstatĠe eŶtƌe les deuǆ faĐes de l’ĠĐhaŶtilloŶ « pont », au niveau de 

l’Ġpaisseuƌ, Ƌui est plus iŵpoƌtaŶte à la suƌfaĐe diƌeĐteŵeŶt exposée à la contre-ĠleĐtƌode Ƌu’à la 

surface opposée, tous les autres paramètres morphologiques de la couĐhe d’hǇdƌuƌe ĠtaŶt Ġgauǆ 

(voir Tableau 13). 

 

Echantillon U-bend « Pont » 

Face 
Exposée 

(tension) 

Opposée 

(compress.) 
Exposée Opposée 

Epaisseur 8,5 µm 5 µm 9 µm 5 µm 

Densité 160 mm
-1

 25 mm
-1

 28 mm
-1

 26 mm
-1

 

Profondeur max 120 µm 60 µm 80 µm 60 µm 

Angle moyen pénétrations 64° 37° 60° 58° 

 

Tableau 13 : Comparaison des paƌaŵğtƌes ŵoƌphologiƋues de l’hǇdƌuƌe foƌŵĠ pour le U et le « pont » 

 

Ces observations semblent donc confirmer les résultats du premier chapitre et permettent 

de ĐoŵpƌeŶdƌe Ƌue la ĐoŶtƌaiŶte Ŷ’est aloƌs pas ƌespoŶsaďle de la diffĠƌeŶĐe d’Ġpaisseuƌ d’hǇdƌuƌe 

d’uŶe faĐe paƌ ƌappoƌt à l’autƌe, ŵais iŶflueŶĐe la ŵoƌphologie de Đette couche hydrurée, 

notamment les pénétrations locales. 

 

Une fois pré-hydrurés, ces échantillons ont été testés en autoclave dans les conditions 

décrites précédemment, au même titre que les échantillons vierges. 

 

2.2. Installations employées et conditions expérimentales 

Loƌs de l’ĠlaďoƌatioŶ du pƌojet TESAMI, des ĐoŶditioŶs de test pƌoĐhes des ĐoŶditioŶs de 

réacteur à eau pressurisée ont été définies. Elles ont été appliquées aux tests de corrosion sous 

contrainte de la présente étude et sont les suivantes : 

 teŵpĠƌatuƌe d’essai de ϯϱϬ°C 

 pression totale de 210 bars 

 duƌĠe d’eǆpositioŶ de ϱϬϬ heuƌes ;  3 semaines) 
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 eau liquide lithiée entre 0,4 et 1,2 ppm en Li
+
 (LiOH dissous) 

 hydrogène dissous à hauteur de 12 à 30 cm3.kg-1 

 solution désaérée (oxygène dissous < 100 ppb) 

 teneur en chlorure Cl- < 0,1 ppm 

 pH de la solution entre 9,75 et 10,5 

 conductivité de la solution contrôlée entre 13 et 42 µS.cm-1 

 

L’iŶtĠƌieuƌ de l’autoĐlave de test a ĠtĠ ĠƋuipĠ d’uŶ Đheŵisage ƌĠalisĠ eŶ hastelloǇ CϮϮ 

spécialement pour nos essais. Ce Đheŵisage est ĠƋuipĠ de laŶguettes de ziƌĐoŶes peƌŵettaŶt d’isoleƌ 

ĠleĐtƌiƋueŵeŶt du paŶieƌ suƌ leƋuel ƌeposeŶt les ĠĐhaŶtilloŶs et doŶĐ d’Ġviteƌ tout effet de Đouplage 

galvanique entre le chemisage et le panier. 

 

  

Figure 85 : Vues de l’iŶtĠƌieuƌ de l’autoĐlave avaŶt feƌŵetuƌe aͿ du ďatĐh #ϭ, et ďͿ du ďatĐh #Ϯ 

 

Ce panier a également été conçu et fabriqué en titane spécifiquement pour nos essais. Il se 

Đoŵpose d’uŶ ĐouveƌĐle auƋuel soŶt soudĠes des suspeŶtes suƌ lesƋuelles des potences sont 

également soudées. Le couvercle est percé en plusieurs endroits, notamment pour permettre le 

passage d’uŶe soŶde de ŵesuƌe d’hǇdƌogğŶe, du tǇpe palladiuŵ-argent, au centre du panier ainsi 

que les conduites permettant le bullage de désaération et d’iŶtƌoduĐtioŶ de l’hǇdƌogğŶe, et uŶ 

thermocouple.. Les potences sur lesquelles sont accrochées les éprouvettes sont également garnies 

d’uŶ fouƌƌeau eŶ ziƌĐoŶe, daŶs le ďut d’Ġviteƌ uŶ Đouplage galvaŶiƋue eŶtƌe le paŶieƌ et les 

éprouvettes. Les plans de conception de ce couverĐle soŶt dĠtaillĠs à l’aŶŶeǆe IV. La figure 86 donne 

un aperçu de la disposition des différentes parties de l’autoĐlave. 
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2.3. MatƌiĐe d’essai 

DaŶs le ďut de ƌeĐueilliƌ uŶ ŵaǆiŵuŵ d’iŶfoƌmation et de balayer un large spectre de 

paramètres expérimentaux, 8 alliages différents ont été soumis aux essais de corrosion sous 

contrainte en autoclave. ϱ d’eŶtƌe euǆ soŶt des ŶuaŶĐes de TϰϬ ;gƌade ϮͿ de pƌoveŶaŶĐes diverses, 

une nuance de T35 (grade 1) et de T60 (grade 4) toutes deux fabriquées dans des conditions très 

siŵilaiƌes, aiŶsi Ƌu’uŶ alliage TAϲV ;gƌade ϱͿ. ChaĐuŶe de Đes ŶuaŶĐes d’alliage a ĠtĠ testée sous 

foƌŵe de laŵelles plates, ŶoŶ dĠfoƌŵĠes doŶĐ. Seules ĐeƌtaiŶes oŶt fait l’oďjet d’uŶ Đintrage en U et 

doŶĐ d’uŶ test sous foƌŵe d’Ġpƌouvettes U-bend. En effet, les feuillards et les tôles de ces nuances 

ont des épaisseurs différentes et seuls trois poinçons ont été usinés, garantissant 6% de déformation 

aux nuances T40 A, T40 B et TA6V. 

La plupaƌt des laŵelles plates oŶt ĠtĠ testĠes à l’Ġtat vieƌge, Đ’est-à-dire sans modification de 

la surface du coupon initial. Cependant, des traitements de surface ont été réalisés sur certains 

échantillons, avec différents objectifs : 

 le pré-polissage (jusƋu’à PϰϬϬϬͿ Ƌui peƌŵet d’aŶŶihileƌ la diffĠƌeŶĐe des ĐoŶditioŶs 

de surface, particulièrement pour la nuance T40 B qui présente initialement une 

rugosité de surface plus importante que le T40 A 

 la pré-oxydation (850°C, 15 minutes sous air) qui permet de tester l’effet de la 

pƌĠseŶĐe d’uŶe ĐouĐhe d’oǆǇde et d’alpha-case en surface sur la pénétration de 

l’hǇdƌogğŶe, eŶ paƌtiĐulieƌ soŶ ƌôle pƌoteĐteuƌ ou liŵitaŶt vis-à-vis de l’hydruration 

(voir Chapitre I) 

 la sǇŶthğse d’uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe eŶ suƌfaĐe Ƌui peƌŵet d’iŶtƌoduiƌe uŶe souƌĐe 

supplĠŵeŶtaiƌe d’hǇdƌogğŶe, s’ajoutaŶt à l’hǇdƌogğŶe gazeuǆ dissous, et aiŶsi 

augŵeŶteƌ la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe diffusaŶt au seiŶ du ŵatĠƌiau peŶdaŶt l’essai. 

Pour les échantillons pré-hydrurés, deux durées de chargement, 4 et 16 heures, ont été 

choisies. La ĐiŶĠtiƋue de foƌŵatioŶ de l’hǇdƌuƌe est paƌaďoliƋue. AiŶsi eŶ faisaŶt le Đhoiǆ de ϰh et 

ϭϲh, Ŷous pouvoŶs Ŷous assuƌeƌ Ƌue l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe foƌŵĠe eŶ ϭϲ heuƌes de ĐhaƌgeŵeŶt 

est deux fois plus élevée que la couche formée en 4 heures. 

De plus, afiŶ de s’assuƌeƌ de la ƌepƌĠseŶtativitĠ de ĐhaƋue ĐoŶfiguƌatioŶ d’ĠĐhaŶtilloŶ, 

ĐhaƋue ĠĐhaŶtilloŶ, vieƌge ou ŵodifiĠ, a ĠtĠ iŶtƌoduit eŶ deuǆ ou tƌois eǆeŵplaiƌes daŶs l’autoĐlave, 

daŶs les liŵites de la ĐapaĐitĠ totale d’aĐĐueil du panier. Au cumulé, 59 éprouvettes, représentant 18 

ĐoŶfiguƌatioŶs diffĠƌeŶtes d’ĠĐhaŶtilloŶs, oŶt ĠtĠ introduites et testées en autoclave. Un nombre 

aussi important d’Ġpƌouvettes Ŷe peut pas ġtƌe iŶtƌoduit eŶ uŶe seule Đhaƌge d’essai, le voluŵe de 

l’autoclave ainsi que du panier étant limités, il a donc été nécessaire de répartir les éprouvettes sur 
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deuǆ ďatĐhs d’essai, ƌĠalisĠs à peu de teŵps d’iŶteƌvalle. Le Tableau 14 doŶŶe la ŵatƌiĐe d’essai 

ƌĠĐapitulaŶt l’eŶseŵďle des ĠĐhaŶtilloŶs testĠs au Đouƌs des deuǆ Đhaƌges, ou ďatĐhs, d’essai. 

 

  T40 A T40 B T40 C T40 D T40 E T35 T60 TA6V 

La
m

e
ll

e
s 

(n
o

n
-

d
é

fo
rm

é
e

s)
 Vierge 3+2 3+2 2 2 2 3 2 3 

Pré-poli  3       

Pré-hydruré 4h 3        

Pré-hydruré 16h 3 2       

U
-b

e
n

d
s 

(d
é

fo
rm

é
s 

6
%

) Vierge 3+3 3+3      3 

Pré-oxydé 3        

Pré-hydruré 4h 3        

Pré-hydruré 16h 3        

 3 = échantillons batch #1, 3 = échantillons batch #2 

Tableau 14 : MatƌiĐe d’essai sǇŶthĠtisaŶt l’eŶseŵďle des Ġpƌouvettes testées en autoclave 

 

Parmi ces éprouvettes, certaines ont été testées dans les deux batchs, à la fois en T40 A et B, 

lamelles plates et U-bends. Ces ĠĐhaŶtilloŶs peƌŵetteŶt de s’assuƌeƌ Ƌu’auĐuŶe diffĠƌeŶĐe ŵajeuƌe 

Ŷ’a pu iŶteƌveŶiƌ d’uŶe Đhaƌge à l’autƌe (échantillons « témoins »). On pose ici l’hǇpothğse Ƌue si les 

Ġpƌouvettes eŶ TϰϬ A et eŶ TϰϬ B se soŶt ĐoŵpoƌtĠes de ŵaŶiğƌe siŵilaiƌe d’uŶ ďatĐh à l’autƌe, aloƌs 

les ĐoŶditioŶs d’essai des deuǆ ďatĐhs peuvent être considérées comparables. 

 

2.4. Suivi du déroulement des essais de corrosion sous contrainte 

Au cours des deux Đhaƌges d’essai de corrosion sous contrainte, trois paramètres de 

l’autoclave ont été monitorés : 

 la température de la solution 

 la pƌessioŶ totale au seiŶ de l’autoĐlave 

 la pression partielle en dihydrogène au sein de la solution. 

Ces trois paramètres sont reportés en fonction du temps sur les courbes présentées à la 

figure 87. 
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PƌĠalaďleŵeŶt à l’essai de CSC, Đertaines lamelles plates et éprouvettes U-bends réalisées 

avec le feuillard T40 A ont subi un traitement de pré-hydruration électrochimique, pendant 4 heures 

et ϭϲ heuƌes, taŶdis Ƌue d’autƌes U-bends ont été pré-oxydés en surface à haute température. 

Après passage en autoclave, on constate à la surface des lamelles une coloration homogène 

grise-dorée (voir figure 88a) aux reflets verts-oƌaŶgĠs, ĐaƌaĐtĠƌistiƋue de l’oǆǇdatioŶ du titaŶe  [97].  

 

     

a)     b)     c) 

Figure 88 : Photographies de lamelles en T40 A a) vierges, b) pré-hydrurées 4h, et c) pré-hydrurées 16h, après 

500h en autoclave 

 

La diffĠƌeŶĐe de teiŶte oďseƌvĠe suƌ les Ġpƌouvettes vieƌges pƌovieŶt d’uŶ effet d’ĠĐlaiƌage, la 

couleur réelle est ainsi homogène, contrairement à ce que pourrait laisser penser la photographie. La 

coloration se révèle davantage bleutée au niveau des zones ayant subi un traitement de pré-

hǇdƌuƌatioŶ, sigŶe d’uŶe oǆǇdatioŶ diffĠƌeŶte entre la surface brute et la surface pré-hydrurée de 

l’ĠĐhaŶtilloŶ. Pouƌ le ŵoŶtƌeƌ des aŶalǇses ĠleĐtƌoĐhiŵiƋues telles Ƌue des Đouƌďes iŶteŶsitĠ-

poteŶtiel pouƌƌaieŶt ġtƌe ŵises eŶ œuvƌe, les aŶalǇses XPS eŶtƌepƌises s’ĠtaŶt ƌĠvĠlĠes 

infructueuses. Des analǇses eŶ speĐtƌoŵĠtƌie d’iŵpĠdaŶĐe pouƌƌaieŶt ĠgaleŵeŶt appoƌteƌ des 

informations sur le film passif initial. 

AuĐuŶe Ġpƌouvette faďƌiƋuĠe à paƌtiƌ du feuillaƌd TϰϬ A Ŷ’a ŵoŶtƌĠ d’aŵoƌĐe de ƌuptuƌe ou 

de fissuƌe. CepeŶdaŶt, il a ĠtĠ ĐoŶstatĠ au ŵoŵeŶt de l’ouveƌtuƌe de l’autoĐlave Ƌue ĐeƌtaiŶs U se 

soŶt dĠĐƌoĐhĠs de leuƌ saďot de ŵaiŶtieŶ. Il s’agit des Ġpƌouvettes U-bends pré-hydrurées (figure 89c 

et d) et pré-oxydées (figure 89b). Le maintien des U est assuré par les frottements entre le U et le 

zones pré-

hydrurées 

Désunion de bord 

suƌveŶue à l’usiŶage 
(avant essai CSC) 
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saďot, gĠŶĠƌĠs paƌ la pƌĠseŶĐe d’uŶ ƌetouƌ ĠlastiƋue dĠĐƌit pƌĠĐĠdeŵŵeŶt. L’ĠĐaƌteŵeŶt au ďout des 

jambes du U était alors de 23,5 mm. Le diamètre du poinçon de pliage étant de 20 mm, cet 

écartement du U correspond donc à 3,5 mm de retour élastique. Dans le cas des échantillons 

décrochés de leur sabot de maintien, ce retour élastique a donc été totalement annihilé puisque 

l’ĠĐaƌteŵeŶt au ďout des jaŵďes du U a ĠtĠ ŵesuƌĠ eŶ ŵoǇeŶŶe à ϮϬ,Ϭϵ ŵŵ, soit eŶviƌoŶ Ϭ,ϭ ŵŵ 

de retour élastique. Un retour élastique si faible semble alors insuffisant pour assurer un maintien du 

U dans le sabot.  

 

   

a)      b) 

   

c)     d) 

Figure 89 : Photogƌaphies d’Ġpƌouvettes U-bends en T40 A a) vierges, b) pré-oxydées, c) pré-hydrurées 4h, et d) 

pré-hydrurées 16h, après 500h en autoclave 

 

Suƌ Đes iŵages est ĐlaiƌeŵeŶt visiďle l’aďseŶĐe de ƌetouƌ ĠlastiƋue suƌ les U-bends pré-

oxydés et pré-hydrurés. Cette absence de retour élastique peut avoir plusieurs origines, relaxation 

assistĠe paƌ l’hǇdƌogğŶe ou ŵise eŶ foƌŵe ;figeage de la géométrie) par précipitation des hydrures 

au refroidissement. La perte de retour élastique est bien moins importante en ce qui concerne les 

éprouvettes vierges (figure 89aͿ puisƋue l’ĠĐaƌteŵeŶt ŵesuƌĠ apƌğs passage eŶ autoĐlave s’Ġtaďlit à 

Ϯϭ,ϵϵ ŵŵ, Đ’est-à-dire un retour élastique de 2 mm environ. Cet affaiblissement du retour élastique 

seŵďle aiŶsi ġtƌe liĠ à uŶe ƌelaǆatioŶ de ĐoŶtƌaiŶte due auǆ ĐoŶditioŶs theƌŵiƋues de l’eǆpĠƌieŶĐe. 

NĠaŶŵoiŶs, il est ŶĠĐessaiƌe d’aŶalǇseƌ la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe des ĠĐhaŶtilloŶs testĠs afiŶ de s’eŶ assuƌeƌ. 
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Les analyses et observations menées sur les éprouvettes découpées au sein du feuillard T40 

A ĐoŶfiƌŵeŶt Ƌu’il Ŷ’Ǉ a pas ou tƌğs peu de diffĠƌeŶĐes eŶtƌe les ƌĠsultats oďteŶus suƌ Đes ĠĐhaŶtilloŶs 

après la première ou la secoŶde Đhaƌge d’essai. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe, les ƌĠsultats pƌĠseŶtĠs Đi-après se 

concentreront à décrire les effets du traitement de corrosion sous contrainte effectué en autoclave 

au cours du batch n°1. 

DaŶs le ďut d’ideŶtifieƌ les phases foƌŵĠes eŶ suƌfaĐe, ŵais également de vérifier ou 

d’iŶfiƌŵeƌ uŶe ĠveŶtuelle aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe, uŶe aŶalǇse eŶ diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X a ĠtĠ 

menée en configuration Bragg-Brentano (aussi nommée « thêta-2 thêta ») sur une lamelle vierge de 

T40 A. Le diffractogramme acquis au cours de cette analyse est donné à la figure 90.  

 

 

Figure 90 : Diffractogramme RX acquis sur une lamelle plate en T40 A vierge après 500h en autoclave 

 

Sur ce diffractogramme sont détectées plusieurs phases. Dans un premier temps, les 

principaux pics, les plus intenses, sont attribuables à la matrice de titane . Certains de ces pics sont 

d’ailleuƌs dĠĐalĠs veƌs les petits aŶgles paƌ ƌappoƌt à la ƌĠfĠƌeŶĐe du titaŶe puƌ. UŶ tel décalage est la 

ĐoŶsĠƋueŶĐe d’uŶe dilatatioŶ de la ŵaille, sigŶe d’uŶe espğĐe pƌĠseŶte eŶ solutioŶ solide dans la 

matrice. Un hydrure du type TiH2 de structure tétragonale primitive et sous-stœĐhioŵĠtƌiƋue est 

également détecté, ainsi que deux oxydes TiO2, anatase principalement, et dans une moindre mesure 

ƌutile. Paƌ ailleuƌs plusieuƌs piĐs Ŷ’oŶt pas pu ġtƌe iŶdeǆĠs, mais semblent correspondre à des sous-

oxydes de titane, de type Ti5O9 ou bien Ti7O13 ŶoŶ stœĐhioŵĠtƌiƋues. 
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Il semble donc que les éprouvettes de T40 A vieƌges aieŶt aďsoƌďĠ de l’hǇdƌogğŶe. Un dosage 

paƌ aŶalǇse des gaz de ĐoŵďustioŶ ƌĠvğle Ƌue la teŶeuƌ fiŶale eŶ hǇdƌogğŶe de l’ĠĐhaŶtilloŶ s’Ġtaďlit 

à 189 ppm, pour 27 ppm au sein du feuillard avant essai de corrosion sous contrainte. Ce taux 

d’hǇdƌogğŶe est suffisaŶt pouƌ foƌŵeƌ les hydrures détectés en DRX. Une analyse de la 

microstructure confirme ce résultat, comme le montre la figure 91. 

 

 

Figure 91 : Observation MEB réalisée sur la tranche LS d’uŶe laŵelle eŶ TϰϬ A vieƌge apƌğs ϱϬϬh eŶ autoclave 

 

Les hǇdƌuƌes seŵďleŶt iĐi se ƌĠpaƌtiƌ de ŵaŶiğƌe alĠatoiƌe daŶs le voluŵe de l’ĠĐhaŶtilloŶ.  

De plus, la taille ŵoǇeŶŶe des gƌaiŶs du feuillaƌd TϰϬ A est d’eŶviƌoŶ ϯϱ µŵ. L’espaĐeŵeŶt eŶtƌe les 

hǇdƌuƌes Ŷ’est aloƌs pas Đoŵpatiďle aveĐ uŶe telle taille et seŵďle ĐoŶfiƌŵeƌ Ƌu’ils Ŷe soŶt pas 

répartis spécifiquement aux joints de grains. Cette conclusion est confirmée par des observations 

MEB sous un faisceau de plus haute énergie, visibles à la figure 92. 
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Figure 92 : OďseƌvatioŶ MEB de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe d’uŶe laŵelle eŶ TϰϬ A vierge après 500h en autoclave 

 

Ces observations confirment que certains hydrures ont précipité au niveau de joints de grains 

taŶdis Ƌue d’autƌes oŶt pƌĠĐipitĠ au Đœuƌ des gƌaiŶs, voiƌe sur plusieurs grains à la fois (précipitation 

trans-granulaire). 

Les lamelles sont des échantillons non déformés, issus directement de la découpe du 

feuillard. Elles ne sont donc pas sollicitées mécaniquement et permettent, par comparaison aux 

éprouvettes U-ďeŶd, d’ideŶtifieƌ ĐeƌtaiŶs effets des ĐoŶtƌaiŶtes ŵĠĐaŶiƋues auǆƋuelles les U-bend 

sont soumis. Ainsi, des observations ont été réalisées en microscopie électronique à balayage, à la 

fois au sein de la zone déformée et au niveau des jambes du U. Ces observations sont visibles à la 

figure 93. 
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granulaires 
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a)      b) 

Figure 95 : aͿ iŵage MEB, et ďͿ Đaƌtogƌaphie de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ oǆǇgğŶe, sous la suƌfaĐe d’uŶe laŵelle vieƌge 

 

L’aĐƋuisitioŶ de la Đaƌtogƌaphie WDS a duré 15 heures pour plus de 70 balayages de la zone. 

Malgré cela, oŶ ĐoŶstate iĐi ĐlaiƌeŵeŶt Ƌu’il Ŷ’Ǉ a au Ŷiveau de la ĐouĐhe auĐuŶe diffĠƌeŶĐe de 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ oǆǇgğŶe. Cette ŵesuƌe disƋualifie doŶĐ l’hǇpothğse de l’alpha-case issu de la 

diffusioŶ de l’oǆǇgğŶe. UŶe hǇpothğse plus pƌoďaďle pƌovieŶt de l’idĠe Ƌue la suƌfaĐe du feuillaƌd et 

sa tƌaŶĐhe Ŷ’oŶt pas le ŵġŵe ĐoŵpoƌteŵeŶt. UŶe telle diffĠƌeŶĐe peut avoiƌ plusieuƌs oƌigiŶes : 

ƌugositĠ et/ou ĐouĐhe d’oǆǇde diffĠƌeŶte ou ďieŶ  effet de teǆtuƌe. Il est aloƌs pƌoďaďle Ƌue l’uŶe de 

Đes deuǆ suƌfaĐes pƌivilĠgie les ĠĐhaŶges aveĐ l’eŶviƌoŶŶeŵeŶt ĐhiŵiƋue de l’autoclave. 

PeŶdaŶt le ƌefƌoidisseŵeŶt de l’autoĐlave, les hǇdƌuƌes pƌĠĐipiteŶt et la pƌessioŶ de 

l’eŶĐeiŶte diminue. On constate même une pression inférieure à la pression atmosphérique dans les 

dernières heures du refroidissement. De plus, l’hǇdƌogğŶe diffuse taŶt Ƌue la teŵpĠƌatuƌe est 

supĠƌieuƌe à ϳϬ°C. UŶe ďaisse de pƌessioŶ aĐĐoŵpagŶĠe d’uŶe teŵpĠƌatuƌe permettant la diffusion 

de l’hǇdƌogğŶe auƌait doŶĐ pu provoquer une déplétion en hydrogène proche de la surface, liée à 

uŶe dĠsoƌptioŶ. Il s’agit d’ailleuƌs de la deƌŶiğƌe Ġtape du pƌoĐĠdĠ theƌŵo-hydrogène, étudié depuis 

plusieurs années [57]. 

 

Ces résultats permettent de disposer d’une référence sur le comportement du T40 A en 

ĐoŶditioŶs de ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte. NĠaŶŵoiŶs, l’uŶ des oďjeĐtifs de la pƌĠseŶte thğse est de 

caractériser ce même comportement mais avec une source d’hǇdƌogğŶe supplĠŵeŶtaiƌe, eŶ 

l’oĐĐuƌƌeŶĐe uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe à la suƌfaĐe des Ġpƌouvettes. 

 

pollution SiO2 

(polissage) 

8 µm 
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3.2. Influence du traitement de pré-chargement sur la précipitation des hydrures 

Pouƌ ĐoŵpƌeŶdƌe l’iŵpaĐt de Đette souƌĐe supplĠŵeŶtaiƌe, des Ġpƌouvettes, dĠformées (U-

bends) ou non (lamelles) ont été pré-chargées en hydrogène. En pratique, uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe a 

été formée à la surface des éprouvettes, sur une zone précisément délimitée. Dans le but de déceler 

une influence du traitement de pré-hydruration sur la nature des phases formées sur les 

éprouvettes, une analyse en DRX a été réalisée sur la zone pré-ĐhaƌgĠe d’uŶe laŵelle ;voiƌ figure 96). 

 

 

Figure 96 : Diffractogramme RX acquis sur une lamelle de T40 A pré-hydrurée 16h après 500h en autoclave 

 

Ce diffractogramme permet de constater que la nature des phases formées, aussi bien oxyde 

Ƌu’hǇdƌuƌe, soŶt tout à fait siŵilaiƌes à Đe Ƌui avait ĠtĠ oďteŶu suƌ laŵelle vieƌge. La principale 

diffĠƌeŶĐe ƌĠside daŶs le fait Ƌu’auĐuŶ piĐ iŶĐoŶŶu Ŷ’a iĐi ĠtĠ oďseƌvĠ. 

L’aŶalǇse de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe révèle des différences dans la morphologie des hydrures entre 

la zone pré-hǇdƌuƌĠe et les zoŶes vieƌges de l’Ġpƌouvette ;voiƌ figure 97). 
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donc à plus haute température dans les zones les plus concentrées en hydrogène (dépendance de la 

taille critique des germes en fonction de la température [98]). Dans les zones de concentration plus 

faible, les hydrures se forment à plus basse température et sont donc plus nombreux mais plus 

petits. 

 

Les effets du pré-chargement en hydrogène sont donc clairement identifiés mais ne 

permettent pas de ĐoŶĐluƌe ƋuaŶt à l’effet ĐoŶjoiŶt d’uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ĠlevĠe eŶ hǇdƌogğŶe et d’un 

Đhaŵp de dĠfoƌŵatioŶ. C’est pouƌƋuoi Đeƌtaines éprouvettes U-bend ont également été pré-

chargées pendant 4 et 16 heures. Néanmoins, les résultats obtenus sur les lamelles pré-hydrurés se 

sont montrés similaires entre les échantillons pré-hydrurés pendant 4 heures et ceux pré-hydrurés 16 

heures, à une notion de taille près. Aussi, bien que tous les U-bends pré-chargés aient été analysés 

de la même manière, la partie suivante détaillera uniquement les résultats des analyses menées sur 

les U-bend pré-hydrurés pendant 16 heures. A toutes fins utiles, les résultats obtenus sur les U-bends 

pré-ĐhaƌgĠs ϰ heuƌes soŶt ƌepoƌtĠs à l’aŶŶeǆe VI. 

 

3.3. Effet de la déformation mécanique sur la morphologie des hydrures 

On rappelle ici que les éprouvettes U-bends pré-chargées pendant 16 heures ont été 

analysées avant d’ġtƌe testĠes eŶ autoĐlave ;voiƌ paƌtie 2.1.2). Il avait alors été mis en évidence un 

rôle important de la mise en forme de U, et de son maintien sous contrainte, sur la morphologie de 

l’hǇdƌuƌe de suƌfaĐe. Il a ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ĐoŶstatĠ Ƌu’apƌğs les essais en autoclave, le retour élastique 

du U avait été drastiquement réduit de 97 %. De sorte que les U ne se maintenaient plus dans leur 

saďot et s’ĠtaieŶt dĠĐƌoĐhĠs du paŶieƌ au ŵoŵeŶt de l’ouveƌtuƌe de l’autoĐlave. La microstructure 

du matériau a été observée au MEB eŶ diffĠƌeŶts eŶdƌoits de l’Ġpƌouvette. Les iŵages oďteŶues soŶt 

visibles à la figure 99. 
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Ƌu’à ĐeƌtaiŶs joiŶts de gƌaiŶs ;figure 101a). On ĐoŶfiƌŵe iĐi ĠgaleŵeŶt le ƌôle jouĠ paƌ l’oƌieŶtatioŶ 

cristalline eŶ ƌeŵaƌƋuaŶt Ƌu’au seiŶ d’uŶ ŵġŵe gƌaiŶ, les hǇdƌuƌes seŵďleŶt pƌĠĐipiteƌ suivaŶt la 

même orientation, ou suivant des orientations inclinées de 60° les unes par rapport aux autres. On 

ĐoŶfiƌŵe ĠgaleŵeŶt l’iŶflueŶĐe des dĠfauts plaŶs suƌ la pƌopagatioŶ des hǇdƌuƌes, plusieuƌs d’eŶtƌe 

eux semblant voir leur progression déviée et parfois stoppée par un joint de grain, comme mis en 

évidence au Chapitre I. 

Dans la zone pré-hydrurée (figure 101b), les hydrures semblent se localiser plus précisément, 

et eŶ l’oĐĐuƌƌeŶĐe plus souveŶt au Ŷiveau des joiŶts de gƌaiŶs. Il apparaît ainsi que le traitement de 

pré-hydruration couplé à une déformation mécanique modifie significativement la manière dont les 

hydrures précipitent et se répartissent au sein du T40 A. Ce résultat est cohérent avec la cinétique 

hétérogène (théorie de la germination [98]). En effet, elle affirme que plus la concentration est 

élevée et moins les germes sont nombreux. Il semble donc cohérent que ces germes se situent aux 

eŶdƌoits où ils oŶt le ŵoiŶs ďesoiŶ d’ĠŶeƌgie pouƌ se foƌŵeƌ, eŶ l’oĐĐuƌƌeŶĐe les joiŶts de gƌaiŶs. 

Cette observation contredit néanmoins ce qui avait été obtenu sur les U-bends vierges pour 

lesƋuels auĐuŶe diffĠƌeŶĐe Ŷ’avait ĠtĠ oďseƌvĠe eŶtƌe la zoŶe dĠfoƌŵĠe et les jaŵďes du U. La souƌĐe 

supplĠŵeŶtaiƌe d’hǇdƌogğŶe ĐoŶstitue doŶĐ uŶ faĐteuƌ tƌğs iŶflueŶt suƌ le Đoŵpoƌteŵent du 

ŵatĠƌiau. Toutefois, des ŵesuƌes de duƌetĠ oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠes ŵais Ŷ’oŶt pas peƌŵis d’ideŶtifieƌ uŶ 

ĠveŶtuel duƌĐisseŵeŶt de l’alliage paƌ les hǇdƌuƌes. L’augŵeŶtatioŶ ĐoŶstatĠe se liŵitaŶt au 

maximum à 7 HV, elle représente une hausse de 5 % de la dureté, non significative donc au regard de 

l’iŶĐeƌtitude de ŵesuƌe. 

Pour ce qui est de la relaxation constatée sur tous les U-bends, des mesures de contrainte 

ont été réalisées par diffraction des rayons X sur la zone pré-hydrurée, au sommet du U (0°). Les 

valeuƌs oďteŶues soŶt ĐoŵpaƌĠes à Đelles oďteŶues iŶitialeŵeŶt, avaŶt tƌaiteŵeŶt daŶs l’autoĐlave, 

dans le Tableau 15. 

 

Echantillon Longitudinale (MPa) Transverse (MPa) 

Lamelle vierge 80 0 

Lamelle pré-chargée 16h après CSC 100 350 

U-bend vierge 0° 510 240 

U-bend pré-chargé 16h après CSC 490 340 

valeurs mesurées à ± 40 MPa 

Tableau 15 : Comparaison des valeurs de contraintes mesurées sur différentes éprouvettes avant et après CSC 
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On constate alors que les valeurs de contrainte sont sensiblement proches et on peut alors 

ĠĐaƌteƌ l’hǇpothğse de la ƌelaǆatioŶ des ĐoŶtƌaiŶtes paƌ l’hǇdƌogğŶe. Il s’agit eŶ ƌĠalitĠ d’uŶ effet de 

ŵise eŶ foƌŵe et de figeage de la gĠoŵĠtƌie de l’Ġpƌouvette par précipitation des hydrures. Pour le 

vérifier, il serait intéressant de réaliser un traitement de recuit sous vide à température modérée afin 

de ne pas relaxer thermiquement les contraintes. Un tel traitement provoquerait une désorption de 

l’hǇdƌogğŶe et si Ŷotƌe hǇpothğse s’avğƌe ĐoƌƌeĐte, le ƌetouƌ ĠlastiƋue ƌĠappaƌaitƌait, se tƌaduisaŶt 

aloƌs paƌ uŶe augŵeŶtatioŶ de l’ĠĐaƌteŵeŶt des jaŵďes du U. 

On remarque également, en comparant les valeurs des contraintes au sein des lamelles 

initiale et pré-hydrurée testée en CSC, que la précipitation des hydrures induit un champ de 

contraintes transverse important (environ 350 MPa). Cette observation est cohérente avec un 

ĐoeffiĐieŶt d’eǆpaŶsioŶ ĐhiŵiƋue de l’hǇdƌuƌe supĠƌieuƌ à ϭ et dépendant de la texture (plans 

d’haďitatͿ. 

 

3.4. Effet d’uŶ oǆǇde de suƌfaĐe 

DaŶs le ďut d’appƌĠheŶdeƌ l’iŶflueŶĐe de la pƌĠseŶĐe d’uŶ oǆǇde à la suƌfaĐe du feuillaƌd suƌ 

son absorption en hydrogène et mettre en évidence un éventuel caractère protecteur vis-à-vis de 

cette absorption, certaines éprouvettes U-bends ont été oxydée préalablement aux essais de 

corrosion sous contrainte. Cette oxydation a été réalisée dans un four à moufles sous air ambiant à 

ϴϱϬ°C peŶdaŶt ϭϱ ŵiŶutes. Il s’agit du même protocole que décrit au Chapitre I, qui conduit donc aux 

mêmes constats après oxydation : ϯ µŵ d’oǆǇde TiO2 ƌutile à la suƌfaĐe et ϭϴ µŵ d’alpha-case. La 

ĐouĐhe d’oǆǇde Đoŵpoƌte là eŶĐoƌe ĐeƌtaiŶs dĠfauts, ŶotaŵŵeŶt des poƌositĠs visiďles à la figure 

102a. De plus, suite à la pré-oxydation, les U ont vu une grande partie de leur retour élastique 

amoindri par le traitement. Les contraintes ont donc probablement été relaxées et certains défauts 

initiés par le pliage ont pu être recristallisés par le traitement thermique subi. Le retour élastique 

résiduel était tout de même suffisant pour que les U restent acrochés à leur sabot de maintien 

loƌsƋu’ils oŶt ĠtĠ suspeŶdus au paŶieƌ. Apƌğs CSC, le ƌetouƌ ĠlastiƋue a totaleŵeŶt dispaƌu et de 

même que pour les éprouvettes pré-hydrurées, les éprouvettes pré-oxydées se sont décrochées de 

leur sabot. La microstructure de ces échantillons a été analysée au MEB et donnent les images de la 

figure 102b. 
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a)    b)    c) 

Figure 103 : Photographies de lamelles en T40 B a) vierges, b) pré-hydrurées 16h, et c) pré-polies, après 500h 

en autoclave 

 

De la même manière, les éprouvettes U-bends fabriquées à partir de T40 B montrent une 

coloration bleutée-indigo (voir figure 104). Comme pour les U-bends en T40 A, parmi ceux fabriqués 

eŶ TϰϬ B auĐuŶe aŵoƌĐe de ƌuptuƌe ou de fissuƌatioŶ Ŷ’a ĠtĠ oďseƌvĠe. 

 

  

Figure 104 : Photogƌaphies d’Ġpƌouvettes U-bend en T40 B vierges après 500h en autoclave 

 

Toutefois, à la différence des éprouvettes en T40 A, celles en T40 B ont conservé une partie 

de leuƌ ƌetouƌ ĠlastiƋue. IŶitialeŵeŶt, l’ĠĐaƌteŵeŶt eŶtƌe les jaŵďes du U avait ĠtĠ ŵesuƌĠ à ϯϱ,ϲ 

mm et il est de 28,08 mm après essai. Le poinçon de cintrage est de 26 mm de diamètre ce qui 

correspond à un retour élastique initial de 9,6 mm et final de 2,1 mm environ. Un tel retour élastique 

résiduel est suffisant pour maintenir les U dans leur sabot respectif. 

zone pré-

hydrurée 
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Un dosage en hydrogène par combustioŶ d’ĠĐhaŶtilloŶ ƌĠvğle Ƌu’apƌğs CSC la teŶeuƌ eŶ 

hǇdƌogğŶe au seiŶ de l’ĠĐhaŶtilloŶ est de ϯϰ ppŵ ŵassiƋues, ĐoŶtƌe Ϯϱ ppŵ iŶitialeŵeŶt. Cette 

augmentation de 36 % de la teneur en hydrogène semble alors très limitée ĐoŵpaƌĠe à Đe Ƌu’elle est 

pour les éprouvettes en T40 A (600 %). Un tel écart peut avoir plusieurs causes : 

 l’Ġtat de surface (rugosité, oxyde, contraintes résiduelles, défauts) 

 la teneur en fer  

 la teneur en éléments mineurs 

 la microstructure 

 le procédé de mise en forme. 

La suite de cette paƌtie s’attaĐhe à testeƌ certaines de ces hypothèses. 

 

4.2. Effet d’uŶ tƌaiteŵeŶt de pré-hydruratioŶ suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe 

Le traitement de pré-hydruration permet en premier lieu de réduire le film passif avant de 

former des hydrures à la surface du matériau. AfiŶ de testeƌ l’hǇpothğse du ƌôle jouĠ paƌ la ĐouĐhe 

de passivatioŶ suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe, uŶ tƌaiteŵeŶt de pƌĠ-hydruration a été réalisé sur des 

lamelles plates prélevées au sein du feuillard T40 B, préalablement aux essais en autoclave. Ces 

deƌŶiğƌes oŶt aiŶsi fait l’oďjet de ĐhaƌgeŵeŶts peŶdaŶt ϭϲ heuƌes puis oŶt ĠtĠ oďseƌvĠes suƌ la 

tranche au MEB (figure 106). 

 

 

Figure 106 : OďseƌvatioŶ MEB d’uŶe laŵelle plate eŶ TϰϬ B ĐhaƌgĠe ϭϲh 

 

hydrures 
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Sur la vignette 1, oŶ ƌeŵaƌƋue Ƌue les Ŷids d’hǇdƌuƌe oŶt dispaƌu de la suƌfaĐe du matériau 

et foƌŵeŶt des agƌĠgats d’hǇdƌuƌes. OŶ ƌeŵaƌƋue ĠgaleŵeŶt Ƌu’eŶ s’éloignant de la zone pré-

hǇdƌuƌĠe ;vigŶettes Ϯ et ϯͿ, ils soŶt de plus eŶ plus ƌaƌes. La diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe s’est doŶĐ 

dĠƌoulĠe daŶs le voluŵe de l’ĠĐhaŶtilloŶ, ŵais il seŵďle Ƌu’auĐuŶ appoƌt d’hǇdƌogğŶe depuis le 

ŵilieu Ŷ’ait eu lieu. Ni les hydrures initialement présents en surface, ni la diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe 

depuis la surface au Đouƌs de l’eǆpĠƌieŶĐe, Ŷ’ont donc permis à l’hǇdƌogğŶe dissous en solution de 

pénétrer dans l’ĠĐhaŶtilloŶ. 

Egalement, les hydrures sont nettement visibles et répartis en groupes à des endroits précis 

du matériau. Au ŵoŵeŶt du ƌefƌoidisseŵeŶt, l’hǇdƌogğŶe Ŷ’Ġtait doŶĐ pas ƌĠpaƌti uŶifoƌŵĠŵeŶt au 

seiŶ de l’Ġpƌouvette. Il Ŷ’a pu ġtƌe Ġtaďli auĐuŶe Đorrélation entre cette répartition des hydrures et la 

présence en ces endroits de précipités TiFe. Il s’agit alors probablement de défauts cristallins qui ont 

localement pu jouer le rôle de piège à hydrogène [67]. 

 

4.3. IŵpaĐt de l’Ġtat de surface suƌ l’aďsoƌptioŶ eŶ hǇdƌogğŶe 

Dans le but de tester l’iŶflueŶĐe des ĐoŶditioŶs de suƌfaĐe suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe 

pendant les essais de corrosion sous contrainte, des éprouvettes du type lamelles ont été pré-polies 

avaŶt d’ġtƌe iŶsĠƌĠes daŶs l’autoĐlave. Cette pƌĠpaƌatioŶ de suƌfaĐe peƌŵet aiŶsi de tester 

l’hǇpothğse des paramètres de suƌfaĐe Đoŵŵe l’uŶe des Đauses de l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe 

relativement faible de la nuance T40 B par rapport au T40 A. Les lamelles ont donc été polies 

maŶuelleŵeŶt suƌ papieƌ au Đaƌďuƌe de siliĐiuŵ ;SiCͿ depuis la gƌaŶuloŵĠtƌie PϯϮϬ jusƋu’à PϰϬϬϬ. 

Elles ont ensuite été testées en autoclave puis analysées au MEB (voir figure 108). 
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Figure 108 : OďseƌvatioŶ MEB de la tƌaŶĐhe d’uŶe laŵelle eŶ TϰϬ B pré-polie après 500h en autoclave 

 

On confirme ici que la rugosité de surface a bien été réduite. Cependant, on note 

paƌallğleŵeŶt l’aďseŶĐe d’hǇdƌuƌe au seiŶ de l’ĠĐhaŶtilloŶ. Les ŵesuƌes de la teŶeuƌ eŶ hǇdƌogğŶe 

ont par ailleurs donné une valeur de 31 ppm massiques, contre 25 ppm initialement. Ce résultat 

confirme que les éprouvettes en T40 B pré-polies Ŷ’oŶt pas aďsoƌďĠ d’hǇdƌogğŶe et iŶfiƌŵeŶt doŶĐ 

l’hǇpothğse des conditions de surface du feuillard comme facteur limitant la prise en hydrogène du 

T40 B par rapport au T40 A. 

 

4.4. Effet des teŶeuƌs eŶ feƌ et eŶ oǆǇgğŶe suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe 

DaŶs le ďut d’iŶvestigueƌ le ƌôle des iŵpuƌetĠs de ĐoŵpositioŶ, feƌ et oǆǇgğŶe 

pƌiŶĐipaleŵeŶt, deuǆ autƌes ŶuaŶĐes d’alliage oŶt ĠtĠ testĠes eŶ ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte, sous la 

forme de lamelles plates. Il s’agit d’uŶe ŶuaŶĐe de Tϯϱ ;gƌade ϭͿ, ĐaƌaĐtĠƌisĠe paƌ des tauǆ eŶ feƌ et 

eŶ oǆǇgğŶe tƌğs ďas, et d’uŶe ŶuaŶĐe de TϲϬ ;gƌade ϰͿ ĐaƌaĐtĠƌisĠe paƌ des teŶeuƌs ďieŶ plus ĠlevĠes 

dans ces deux éléments. Les deux feuillards approvisionnés ont subi une route de fabrication 

similaire et sont tous les deux fouƌŶis sous foƌŵe de ĐoupoŶs de Ϭ,ϲ ŵŵ d’Ġpaisseuƌ. Le  

Tableau 16 ƌĠĐapitule les teŶeuƌs eŶ ĠlĠŵeŶts d’impureté mesurées au sein de ces deux nuances et 

comparées aux nuances T40 A et B. 
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Elément Fe O N C H 

T40 A 460 800 20 95 27 

T40 B 1300 850 70 90 25 

T35 (grade 1) 150 250 20 40 15 

T60 (grade 4) 1100 3400 70 60 24 

 

Tableau 16 : Teneurs en impuretés élémentaires, exprimées en ppm massiques, des nuances T35 et T60 

comparées aux nuances T40 A et B 

 

Nous pouvons ici vérifier que la nuance T35 possède de faibles teneurs en fer et en oxygène, 

mais également en éléments marginaux, azote et carbone, par rapport aux nuances T40 A et B. Et 

loƌsƋu’oŶ Đoŵpaƌe Đes deƌŶiğƌes à la ŶuaŶĐe TϲϬ, oŶ ƌeŵaƌƋue Ƌue la teneur en oxygène du grade 4 

est ďieŶ plus ĠlevĠe, d’uŶ faĐteuƌ ϰ eŶviƌoŶ. La teŶeuƌ eŶ feƌ du TϲϬ est Đoŵpaƌaďle à Đelle de la 

nuance T40 B et les tauǆ d’ĠlĠŵeŶts ŵiŶoƌitaiƌes se situeŶt daŶs la ŵġŵe gaŵŵe de valeuƌs. 

Afin de mettre en évidence un effet supposĠ de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe suƌ l’aďsoƌptioŶ 

d’hydrogène, les microstructures de ces deux nuances ont également été observées, et visibles à la 

figure 109. 

 

  

a)      b) 

Figure 109 : Microstructures des nuances a) T60, et b) T35, observées au MEB 

 

Ces micrographies illustrent clairement la différence de teneur en fer, qui se traduit, dans le 

cas de la nuance T60, par un nombre important de précipités TiFe, absents au sein de la 

microstructure du T35. On constate également que pour les deux nuances, malgré une taille de 

grains différente et contrairement à la microstructure du T40 B, la recristallisation des grains semble 

correcte. Cette idée est renforcée par le fait que les précipités TiFe présents dans le T60 ne 
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présentent pas une morphologie allongée et ne semblent pas non plus être alignés dans le sens de 

laminage. Les résultats décrits ci-après seront donc obtenus sur deux nuances à la microstructure 

recristallisée mais aux teneurs en impuretés très différentes. 

 

Comme pour tous les autres échantillons testés en autoclave, aucune éprouvette fabriquée à 

paƌtiƌ des feuillaƌds Tϯϱ et TϲϬ Ŷ’a ŵoŶtƌĠ d’aŵoƌĐe de ƌuptuƌe ou de fissuƌatioŶ. DuƌaŶt l’essai, les 

lamelles en T60 ont vu apparaître à leur surface une coloration bleutée similaire à celle observée à la 

surface des éprouvettes en T40 B. La coloration de surface observée après CSC sur les échantillons de 

la nuance T35 est également bleutée, mais avec davantage de reflets dorés. La figure 110 fournit des 

images des Ġpƌouvettes eŶ TϲϬ et Tϯϱ apƌğs leuƌ soƌtie de l’autoĐlave. 

 

   

a)     b) 

Figure 110 : Photographies des lamelles plates a) en T60, et b) en T35, après 500h en autoclave 

 

Une analyse microstructurale de ces deux nuances après corrosion sous contrainte a été 

réalisée. Les micrographies obtenues sont présentées à la figure 111. 

 

Désunion de bord 

suƌveŶue à l’usiŶage 
(avant essai CSC) 
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a)      b) 

Figure 111 : OďseƌvatioŶ MEB de la tƌaŶĐhe d’uŶe laŵelle de aͿ TϲϬ, et ďͿ T35, après 500h en autoclave 

 

OŶ ƌeŵaƌƋue iĐi l’aďseŶĐe d’hǇdƌuƌe, daŶs tout le voluŵe de l’ĠĐhaŶtilloŶ. Ce ĐoŶstat est 

confirmé par les dosages en hydrogène réalisés sur des éprouvettes, à la fois en T35 et en T60. La 

teneur en hydrogène au sein du T60 est mesurée à 35 ppm massiques, contre 24 ppm avant CSC, soit 

uŶe augŵeŶtatioŶ de ϰϲ %. Pouƌ la ŶuaŶĐe Tϯϱ, l’hǇdƌogğŶe est dosĠ à Ϯϲ ppŵ ŵassiƋues, pouƌ ϭϱ 

ppm initialement, soit 73 % de hausse. Cette hausse est une nouvelle fois à relativiser au regard de ce 

qui avait été mesuré pour les Ġpƌouvettes eŶ TϰϬ A vieƌges et de l’eƌƌeuƌ de ŵesuƌe, de l’oƌdƌe de ϭϬ 

ppŵ pouƌ Đe tǇpe d’aŶalǇse. 

Il semble donc que, dans nos conditions expérimentales, les teneurs en fer et en oxygène ne 

jouent pas un rôle significatif sur l’aďsoƌptioŶ eŶ hǇdƌogğŶe, guère plus que la microstructure et 

l’Ġtat de ƌeĐƌistallisatioŶ des gƌaiŶs a pƌioƌi. Il est également possible que le fer joue un rôle de 

barrière pour des teneuƌs ĠlevĠes ou ďieŶ tƌğs ďasses ŵais Ƌu’uŶe ĐoŵpositioŶ iŶteƌŵĠdiaiƌe entre 

deuǆ ďoƌŶes, ƌestaŶt à dĠteƌŵiŶeƌ, favoƌise l’aďsoƌptioŶ eŶ hǇdƌogğŶe. 

 

Toutefois, une autre hypothèse avancée reste à étudier afin de teŶteƌ d’eǆpliƋueƌ une telle 

différence de comportement vis-à-vis de l’hǇdƌogğŶe : l’effet d’ĠlĠŵeŶts d’iŵpuƌetĠ ŵiŶeuƌs, Đ’est-à-

dire présents en très faible quantité. 

 

4.5. Influence des éléments interstitiels mineurs suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe 

C’est aveĐ l’oďjeĐtif de tƌaŶĐheƌ la validitĠ de l’hǇpothğse des ĠlĠŵeŶts ŵiŶeuƌs Ƌue d’autƌes 

nuances de T40 ont été approvisionnées : T40 C, D et E. Elles sont toutes les trois fournies sous la 
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foƌŵe de feuillaƌd de ϭ,Ϯ ŵŵ d’Ġpaisseuƌ et pƌĠseŶteŶt des rugosités de surface et un aspect visuel 

similaires, imposés paƌ les spĠĐifiĐatioŶs d’appƌovisioŶŶeŵeŶt. Les ĐoŵpositioŶs de Đes 3 nuances 

sont détaillées au Tableau 17 et ĐoŵpaƌĠes auǆ TϰϬ A et B aiŶsi Ƌu’à la Ŷoƌŵe ASTM. 

 

Elément Fe O N C H 

ASTM B265-GR2 3000 2500 300 1000 150 

T40 A 460 800 20 95 27 

T40 B 1300 850 70 90 25 

T40 C 500 850 50 50 10 

T40 D 500 900 30 15 10 

T40 E 500 1000 50 170 21 

 

Tableau 17 : Teneurs en impuretés élémentaires, exprimées en ppm massiques, des nuances de T40 C, D et E 

comparées à la norme ASTM B265-GR2 et aux nuances T40 A et B 

 

On remarque que les teneurs en fer des T40 C, D et E sont identiques et très proche de la 

valeuƌ du TϰϬ A. Il eŶ va de ŵġŵe pouƌ les teŶeuƌs eŶ oǆǇgğŶe Ƌui s’ĠtageŶt eŶtƌe ϴϱϬ ppŵ 

massiques pour le T40 C et 1000 ppm pour le T40 E. Toutefois, et comme attendu, quelques 

différences sont notables au niveau des teneurs en éléments marginaux, azote et carbone en 

particulier. 

Ces tƌois ŶuaŶĐes de TϰϬ oŶt fait l’oďjet d’aŶalǇses ŵiĐƌostƌuĐtuƌales au MEB. Les iŵages de 

leur microstructure sont comparées à la nuance de référence T40 A et visibles à la figure 112. 

 

  

a)      b) 
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c)      d) 

Figure 112 : Microstructures des nuances a) T40 A, b) T40 C, c) T40 D, et d) T40 E, observées au MEB 

 

On note ici une différence très importante de taille de grains entre la nuance T40 A et les 

nuances T40 C, D et E. En effet, les grains de la nuance T40 A sont clairement plus volumineux que 

pour les trois autres (figure 112a). On remarque également le nombre plus important de précipités 

TiFe au sein de la microstructure des T40 C et D (figure 112b et c) que la nuance E (figure 112d). 

 

Après CSC, auĐuŶe ƌuptuƌe Ŷi fissuƌe Ŷ’a ĠtĠ ĐoŶstatĠe paƌŵi les Ġpƌouvettes faďƌiƋuĠes aveĐ 

les feuillards T40 C, D et E. Elles montrent toutes les trois une coloration de surface similaire, 

s’appƌoĐhaŶt de Đe Ƌui avait ĠtĠ oďteŶu suƌ le TϰϬ A : une surface grise-dorée aux reflets verts et 

orangés (voir figure 113). 
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a)    b)    c) 

Figure 113 : Photographies des lamelles plates a) en T40 C, b) en T40 D, et c) en T40 E, après 500h en autoclave 

 

La microstructure des éprouvettes a alors été observée en microscopie électronique à 

balayage. Les micrographies issues de ces observations sont données à la figure 114. 

 

  

a)  

 

bulk surface 
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b)  

 

  

c) 

Figure 114 : Observations MEB de lamelles plates en a) T40 C, b) T40 D et c) T40 E, après 500h en autoclave 

 

OŶ oďseƌve iĐi la pƌĠseŶĐe d’hǇdƌuƌe daŶs tout le voluŵe des ĠĐhaŶtilloŶs, et Đe pouƌ les tƌois 

nuances. Ce résultat est tout à fait comparable aux observations réalisées sur les éprouvettes en T40 

A vieƌges. OŶ ƌeŵaƌƋue ŵġŵe uŶe ĐouĐhe eǆeŵpte d’hǇdƌuƌe sous la suƌfaĐe, pƌĠseŶte suƌ toute la 

pĠƌiphĠƌie de l’ĠĐhaŶtilloŶ. Les dosages eŶ hǇdƌogğŶe ƌĠvğleŶt uŶe teŶeuƌ tƌğs pƌoĐhe pouƌ les tƌois 

nuances après CSC. Le Tableau 18 récapitule les valeurs des teneurs initiales et finales en hydrogène. 

 

Nuance T40 A T40 C T40 D T40 E 

H initial 27 10 10 21 

H final 190 85 109 110 

Augmentation H 600 % 750 % 990 % 430 % 

 

Tableau 18 : Tauǆ d’hǇdƌogğŶe ŵesuƌĠ avaŶt et apƌğs essai de CSC pouƌ les ŶuaŶĐes TϰϬ A, C, D et E 

 

bulk surface 

bulk surface 
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Les valeurs confirment bien une absorption importante en hydrogène pour les 3 nuances 

testées ici. Il semble donc que les éléments interstitiels mineurs (C et N) Ŷ’aieŶt Ƌue peu d’iŶflueŶĐe 

suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe. Pouƌ iŶvalideƌ dĠfiŶitiveŵeŶt Đette hǇpothğse, il seƌait ŶĠĐessaiƌe de se 

peŶĐheƌ suƌ des ĠlĠŵeŶts ŵaƌgiŶauǆ Ŷ’aǇaŶt pas ĠtĠ pƌis eŶ Đoŵpte iĐi ;Al, Si…Ϳ. 

 

5. Discussion sur les résultats de corrosion sous contrainte 

Les essais de corrosion sous contrainte ont été réalisés en autoclave dans des conditions 

proches de conditions de réacteur nucléaire, mais hors irradiation. Ils ont été menés sur deux 

gĠoŵĠtƌies d’Ġpƌouvette, laŵelle et U-bend, et ont conduit à une coloration de la surface de tous les 

ĠĐhaŶtilloŶs, tƌaduisaŶt uŶe oǆǇdatioŶ liŵitĠe du ŵatĠƌiau. Plusieuƌs ŶuaŶĐes d’alliages oŶt aiŶsi ĠtĠ 

testées, 8 au total, dont la surface a parfois été modifiée afin de mettre en évidence certains 

phénomènes. 

Pour des raisoŶs d’eŶĐoŵďƌeŵeŶt, l’eŶseŵďle des échantillons a été testé au cours de deux 

Đhaƌges d’essai. Le suivi des paƌaŵğtƌes, teŵpĠƌatuƌe et pƌessioŶs, au Đouƌs des essais aiŶsi Ƌue 

l’aŶalǇse des ĠĐhaŶtilloŶs tĠŵoiŶs pƌĠseŶts daŶs les deuǆ batchs ont permis de valider leur 

déroulement ainsi que leur répétabilité. De plus, à la suite des deux charges, aucune rupture ni 

auĐuŶe fissuƌatioŶ Ŷ’a ĠtĠ dĠteĐtĠe, ŵais plusieuƌs Ġpƌouvettes U-bends ont vu leur retour élastique 

annihilé. 

 

Les analyses des éprouvettes fabriquées à partir du feuillard T40 A, nuance de référence, 

après essai de corrosion sous contrainte ont peƌŵis d’ideŶtifieƌ les effets de la dĠfoƌŵatioŶ aiŶsi Ƌue 

des traitements de pré-hydruration et de pré-oǆǇdatioŶ suƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe et la foƌŵatioŶ 

des hydrures. Les éprouvettes vierges, lamelles et U-bends, ont montré une prise significative en 

hǇdƌogğŶe aiŶsi Ƌue la pƌĠseŶĐe daŶs tout le voluŵe des ĠĐhaŶtilloŶs d’hǇdƌuƌes TiH2, de structure 

tétragonale, répartis aléatoirement. 

Les traitements de pré-ĐhaƌgeŵeŶt oŶt aďouti à la foƌŵatioŶ d’uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe à la 

suƌfaĐe des Ġpƌouvettes utilisĠe Đoŵŵe souƌĐe supplĠŵeŶtaiƌe d’hǇdƌogğŶe à Đelui dissous eŶ 

solution. En l’absence de fissuration, l’aŶalǇse des ĠĐhaŶtilloŶs pƌĠ-hydrurés pendant 4 et 16 heures 

Ŷ’a pas peƌŵis d’ideŶtifieƌ de gƌadatioŶ daŶs les phĠŶoŵğŶes de fƌagilisatioŶ paƌ l’hǇdƌogğŶe. En 





5. Discussion sur les résultats de corrosion sous contrainte  

- 156 - 

 

Il semble ainsi que la suppression du retour élastique des éprouvettes pré-hydrurées trouve 

sa cause non pas dans une relaxation des contraintes et une élimination des dislocations, 

potentiellemeŶt assistĠe paƌ l’hǇdƌogğŶe, mais dans la précipitation des hydrures lors du 

refroidissement qui auraient figé la forme des éprouvettes telles que maintenues par leur sabot. Il 

est également possible que cette précipitation ait lieu depuis des clusters de phase  enrichie en 

hydrogène. 

D’autƌes U-bends de la nuance T40 A ont subi un traitement de pré-oxydation de leur 

surface. Le traitement est réalisé dans un four pendant 15 minutes à 850°C sous air. Il en résulte la 

foƌŵatioŶ d’uŶe ĐouĐhe d’oǆǇde TiO2 rutile d’eŶviƌoŶ ϯ µŵ d’Ġpaisseuƌ à la suƌfaĐe de l’ĠĐhaŶtilloŶ 

aiŶsi Ƌu’uŶe zoŶe d’alpha-Đase d’eŶviƌoŶ ϭϴ µŵ. Le retour élastique des U avait été amoindri durant 

le traitement, et totalement relaxé après essai de CSC. Après analyse de la microstructure, il apparait 

Ƌue de l’hǇdƌogğŶe ait tout de ŵġŵe ĠtĠ aďsoƌďĠ, se tƌaduisaŶt paƌ la pƌĠseŶĐe d’hǇdƌuƌe daŶs le 

volume des échantillons. La relaxation totale constatée peut ici avoir une origine thermique mais 

également liée à la précipitation des hydrures. Cependant, la mesure de la teneur en hydrogène 

ƌĠvğle Ƌue Đette ĐouĐhe d’oǆǇde a tout de ŵġŵe jouĠ uŶ ƌôle pƌoteĐteuƌ eŶ liŵitaŶt la ƋuaŶtitĠ 

d’hǇdƌogğŶe pĠŶĠtƌaŶt daŶs le ŵatĠƌiau.  

 

Des éprouvettes découpées au sein des tôles de T40 B ont également été mises eŶ œuvƌe eŶ 

ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte. Et de la ŵġŵe façoŶ Ƌue pouƌ la ŶuaŶĐe TϰϬ A, ĐeƌtaiŶes d’eŶtƌe elles oŶt 

vu leur surface modifiée par pré-hydruration durant 16 heures. D’autƌes eŶ ƌevaŶĐhe oŶt ĠtĠ pƌĠ-

polies avaŶt d’ġtƌe iŶsĠƌĠes daŶs l’autoĐlave. 

Apƌğs essai, l’aŶalǇse des Ġpƌouvettes eŶ TϰϬ B vieƌges ƌĠvğle l’aďseŶĐe d’hǇdƌuƌe au Ŷiveau 

de la microstructure. Les dosages en hydrogène confirment cette observation en montrant une 

absorption limitée en hydrogène, de l’oƌdƌe de ϵ ppŵ ŵassiƋues. DevaŶt uŶ tel ƌĠsultat, il est 

nécessaire d’ideŶtifieƌ le ou les facteurs qui limitent si drastiquement la prise en hydrogène. Parmi 

ces facteurs figuƌeŶt les ĐoŶditioŶs de suƌfaĐe, la ĐoŵpositioŶ de l’alliage, la teŶeuƌ en fer et en 

impuretés mineures (N et C) notamment, la microstructure ou encore le procédé de fabrication. 

C’est daŶs le ďut de testeƌ l’hǇpothğse des ĐoŶditioŶs de suƌfaĐe Ƌue ĐeƌtaiŶes Ġpƌouvettes 

ont été pré-hǇdƌuƌĠes et d’autƌes pƌĠ-polies. Le traitement de pré-hǇdƌuƌatioŶ peƌŵet de s’assuƌeƌ 

de l’ĠliŵiŶatioŶ d’uŶe ĠveŶtuelle ĐouĐhe d’oǆǇde à la suƌfaĐe du feuillaƌd avaŶt de foƌŵeƌ uŶe 

ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe. D’oƌes et dĠjà, la phase hydrurée formée par le traitement de pré-chargement 

s’est avĠƌĠe diffĠƌeŶte eŶ teƌŵes d’aspeĐt au MEB. EŶ effet, les oďseƌvatioŶs effeĐtuĠes oŶt ƌĠvĠlĠ la 

foƌŵatioŶ d’uŶ hǇdƌuƌe ŶoŶ plus sous foƌŵe d’uŶe ĐouĐhe, Đoŵŵe Đ’est le Đas à la suƌfaĐe du 
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feuillard T40 A, mais sous forme « d’îlots » ou « de nids » d’hǇdƌuƌe. L’hǇpothğse avancée au 

Chapitre I pour expliquer une telle différence était une différence de microstructure et de texture. 

Après les essais de corrosion sous contrainte, ces nids ne sont plus visibles et des hydrures se sont 

formés de manière groupée et inhomogène dans tout le volume de la zone pré-chargée. Aux 

extrémités des éprouvettes, Đ’est-à-diƌe hoƌs du Đhaŵp de diffusioŶ de l’hǇdƌogğŶe, l’aďseŶĐe 

d’hǇdƌuƌe ĐoŶfiƌŵe Ƌue le ŵatĠƌiau Ŷ’a pƌoďaďleŵeŶt pas aďsoƌďĠ d’hǇdƌogğŶe dissous eŶ solutioŶ. 

Quant aux échantillons pré-polis, les oďseƌvatioŶs MEB Ŷ’oŶt pas ŵis eŶ ĠvideŶĐe d’hǇdƌuƌe, et les 

ŵesuƌes du tauǆ d’hǇdƌogğŶe au seiŶ des ĠĐhaŶtilloŶs le ĐoŶfiƌŵeŶt ;+ ϲ ppŵͿ. Il seŵďle aloƌs Ƌue 

les hǇpothğses Ġŵises aǇaŶt tƌait auǆ ĐoŶditioŶs de suƌfaĐe du feuillaƌd TϰϬ B Ŷ’apportent pas 

d’eǆpliĐatioŶ à la pƌise liŵitĠe des Ġpƌouvettes de TϰϬ B paƌ ƌappoƌt au TϰϬ A. 

Les hǇpothğses ƌestaŶtes, tauǆ d’iŵpuƌetĠs et ŵiĐƌostƌuĐtuƌe, oŶt ĠtĠ testĠes paƌ 

l’iŶteƌŵĠdiaiƌe d’Ġpƌouvettes usiŶĠes aveĐ de Ŷouveauǆ feuillaƌds, aux compositions chimiques et 

microstructures différentes. Des nuances T35 (grade 1) et T60 (grade 4), toutes deux fabriquées dans 

les mêmes conditions, oŶt aiŶsi ĠtĠ ŵises eŶ œuvƌe et testĠes. Les deuǆ possğdeŶt uŶe 

microstructure recristallisée, avec des tailles de grains différentes, mais la première possède une 

teneur en fer et en oxygène très basses comparées aux T40 A et B, et la seconde possède un taux de 

fer comparable au T40 B mais 4 fois supérieur en oxygène. Les analyses menées au MEB après CSC 

Ŷ’oŶt, là eŶĐoƌe, pas ŵis eŶ ĠvideŶĐe d’hǇdƌuƌe, ĐoŶstat appuǇĠ paƌ les ŵesuƌes d’hǇdƌogğŶe : + 11 

ppm pour chacune des deux nuances. Ce ƌĠsultat ĠĐaƌte l’hǇpothğse de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe et il semble 

aussi que la teneur en fer, et donc en précipités TiFe, Ŷe soit pas ŶoŶ plus la Đause de l’iŵŵuŶitĠ du 

T40 B vis-à-vis de l’hǇdƌogğŶe. A ŵoiŶs Ƌue l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe Ŷe dĠpeŶde d’uŶ tauǆ de feƌ 

iŶteƌŵĠdiaiƌe, Đ’est-à-diƌe Ƌu’elle Ŷe se pƌoduise Ƌue pouƌ des teŶeuƌs Đoŵpƌises daŶs uŶ iŶteƌvalle 

précis. Le même raisonnement conduit à une conclusion similaire pour ce qui est de la teneur en 

oxygène. 

La deƌŶiğƌe hǇpothğse poƌte suƌ les ĠlĠŵeŶts d’iŵpuƌetĠs ŵiŶoƌitaiƌes, ĐaƌďoŶe et azote eŶ 

particulier. Dans cet objectif trois autres nuances, comparables au T40 A en termes de conditions de 

suƌfaĐe, oŶt ĠtĠ ŵises eŶ œuvƌe. Elles possèdent toutes les trois une microstructure similaire mais 

des tauǆ de ĐaƌďoŶe et d’azote diffĠƌeŶts. L’aŶalǇse eŶ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage des 

éprouvettes découpées dans les feuillaƌds TϰϬ C, D et E ƌĠvğle la pƌĠseŶĐe d’hǇdƌuƌes ƌĠpaƌtis daŶs 

tout le volume des échantillons, et les dosages en hydrogène montrent bien une prise significative : 

entre + 75 et + 100 ppm. Les impuretés mineures en carbone et azote semblent donc ne pas non plus 

fournir une explication satisfaisante. 
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Le Tableau 19 doŶŶe uŶ ƌĠĐapitulatif de l’eŶseŵďle des teŶeuƌs eŶ hǇdƌogğŶe ŵesuƌĠes suƌ 

les échantillons en titane commercialement pur testés en corrosion sous contrainte. 

  

nuance T40 A T40 B T40 C T40 D T40 E T35 T60 

surface vierge pré-ox. vierge pré-poli vierge vierge vierge vierge vierge 

H av. CSC 27 25 10 10 21 15 24 

H ap. CSC 190 67 34 31 85 109 110 26 35 

Variation + 600 % + 150 % + 36 % + 24 % + 750 % + 990 % + 430 % + 73 % + 46 % 

 

Tableau 19 : Récapitulatif des teneurs en hydrogène (ppm) mesurées au sein des différents échantillons de CSC 

 

Plusieuƌs autƌes hǇpothğses peuveŶt ġtƌe foƌŵulĠes, ŶotaŵŵeŶt uŶ effet d’ĠlĠŵeŶts 

d’iŵpuƌetĠs ŵaƌgiŶauǆ ŶoŶ pƌis eŶ Đoŵpte au Đouƌs de Đette étude, ou bien un effet combiné de 

plusieurs paramètres parmi ceux évoqués au cours de cette discussion. Le mode de fabrication peut 

également avoir une incidence, de la même manière que la texture qui en découle (voir textures aux 

figures 27 et 52 du Chapitre I). 

Ainsi, des expériences eŶ autoĐlave peƌŵettaŶt de testeƌ et de ĐoŶfiƌŵeƌ l’uŶe de Đes 

hypothèses seront menées à la suite de ce travail de thèse. 
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1. Conclusions générales 

Le titane et ses alliages présentent certains avantages très prometteurs au regard de certains 

pƌoďlğŵes posĠs paƌ l’eŵploi d’aĐieƌ ϯ0ϰL au Đœuƌ des ĐeŶtƌales ŶuĐlĠaiƌes. Se plaçant dans le 

contexte du projet TESAMI (Titane Et Ses Alliages en Milieu Irradié), le manque de données 

disponibles dans la littérature ne permet pas de statuer sur le comportement du titane dans des 

conditions proche de celles rencontrées au contact du milieu primaire des réacteurs à eau 

pressurisée. Les principaux objectifs du travail présenté ici étaient ainsi de caractériser les conditions 

de fƌagilisatioŶ paƌ l’hǇdƌogğŶe rencontrées par le titane, suƌ les aspeĐts d’hǇdƌuƌatioŶ 

électrochimique et leurs conséquences sur le comportement en corrosion sous contrainte du titane. 

Ce ĐoŶteǆte gĠŶĠƌal auƌa peƌŵis d’eǆaŵiŶeƌ l’implication de certains paramètres influents, 

favorables ou limitants, sur l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe et sur la précipitation des hydrures. 

Le phĠŶoŵğŶe de fƌagilisatioŶ paƌ l’hǇdƌogğŶe du titaŶe  est lié à la précipitation 

d’hǇdƌuƌes au seiŶ de la ŵatƌiĐe ŵĠtalliƋue. L’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe à l’oƌigiŶe de la foƌŵatioŶ des 

hydrures peut avoir différentes causes : gazeuse, sous pression partielle de dihydrogène et à haute 

teŵpĠƌatuƌe, ou ďieŶ ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue, paƌ polaƌisatioŶ de l’ĠĐhaŶtilloŶ eŶ solutioŶ. La méthodologie 

de l’Ġtude ƌepose suƌ l’aŶalǇse des hǇdƌuƌes foƌŵĠs daŶs diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs. Elle s’appuie suƌ la 

ŵise eŶ œuvƌe de solutioŶs peƌŵettaŶt d’hydrurer des coupons en titane et de pré-charger les 

éprouvettes testées en corrosion sous contrainte, créant ainsi uŶe souƌĐe d’hǇdƌogğŶe 

supplémentaire implantée à leur surface. 

 

Des protocoles de chargement cathodique en hydrogène ont été développés et sont 

maintenant opérationnels. Ils ont permis la sǇŶthğse d’uŶe ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe -TiH2 à la surface du 

titane commercialement pur. L’Ġtude de Đette ĐouĐhe a peƌŵis d’ideŶtifieƌ l’iŶflueŶĐe de différents 

paƌaŵğtƌes de l’eǆpĠƌieŶĐe suƌ l’hǇdƌuƌe foƌŵĠ. AiŶsi, il appaƌaît Ƌue : 

 l’oƌieŶtatioŶ ĐƌistallogƌaphiƋue des gƌaiŶs peut se ƌĠvĠleƌ favoƌaďle ou dĠfavoƌaďle à 

l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe, et Ƌu’aiŶsi la teǆtuƌe joue uŶ ƌôle iŵpoƌtaŶt 

 la présence de certains défauts plans modifie la trajectoire de propagation de 

l’hǇdƌogğŶe et seŵďle paƌfois ŵġŵe stoppeƌ sa pƌogƌessioŶ 

 la pƌĠseŶĐe d’uŶe ĐouĐhe d’oǆǇde à la suƌfaĐe de l’ĠĐhaŶtilloŶ ŵodifie le ŵode 

d’aďsoƌptioŶ et de pƌopagatioŶ de l’hǇdƌogğŶe daŶs le titaŶe 
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  la présence de précipités TiFe au sein du titane commercialement pur a une 

iŶflueŶĐe suƌ la ƌĠpaƌtitioŶ de l’hǇdƌuƌe, eŶ jouaŶt le ƌôle de site de geƌŵiŶatioŶ 

 la pƌĠseŶĐe d’uŶe phase -Ti daŶs l’alliage TA6V court-ĐiƌĐuite l’aďsoƌptioŶ 

d’hǇdƌogğŶe paƌ la phase  et retarde donc la précipitation des hydrures au sein de 

celle-ci, qui intervient après saturation en hydrogène de la phase  

 le procédé de mise en forme des tubes par soudage impacte significativement la 

sĠvĠƌitĠ de l’hǇdƌuƌatioŶ, plus iŵpoƌtaŶte au Ŷiveau de la )AT 

 la déformation mécanique Ŷe ŵodifie pas sigŶifiĐativeŵeŶt l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe 

formée mais altère la morphologie de cette couche, en particulier les pénétrations 

d’hǇdƌuƌes oďseƌvĠes, plus pƌofoŶdes et plus Ŷoŵďƌeuses eŶ pƌĠseŶĐe d’uŶe 

déformation en traction ; daŶs le Đas d’uŶe dĠfoƌŵatioŶ de ĐoŵpƌessioŶ, la 

pĠŶĠtƌatioŶ de l’hǇdƌogğŶe est davaŶtage « parallèle » à la surface. 

 

La maîtrise des pƌotoĐoles d’hǇdƌuƌatioŶ ĠleĐtƌochimique a également permis de tester le 

comportement en corrosion sous contrainte du titaŶe eŶ ŵodulaŶt la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe ƌeçu paƌ 

certaines éprouvettes. L’Ġtude des Ġpƌouvettes testĠes eŶ autoĐlave a ƌĠvĠlĠ une disparition du 

retour élastique, loƌsƋu’elles oŶt pƌĠalaďleŵeŶt ĠtĠ chargées en hydrogène, et une disparition de la 

couche de pré-hǇdƌuƌatioŶ, l’hǇdƌogğŶe aǇaŶt diffusĠ daŶs le voluŵe des ĠĐhaŶtilloŶs. Les mesures 

de contrainte réalisées tendent à prouver que l’aŶihilatioŶ du ƌetouƌ ĠlastiƋue des Ġpƌouvettes 

dĠfoƌŵĠes Ŷ’est pas la ĐoŶsĠƋueŶĐe d’uŶe ƌelaǆatioŶ de ĐoŶtƌaiŶte ŵais d’uŶ figeage de la foƌŵe par 

précipitation des hydrures au refroidissement et que cette précipitation induit des contraintes 

anisotropes, en lien avec la texture du matériau. Après examen en microscopie électronique à 

balayage, il semble que le traitement de pré-hǇdƌuƌatioŶ ĐoŶduise à la pƌĠĐipitatioŶ d’hydrures 

volumineux dans la zone pré-ĐhaƌgĠe taŶdis Ƌue le ƌeste de l’Ġpƌouvette a aďsoƌďĠ de l’hǇdƌogğŶe 

dissous dans le milieu pour former des hydrures de plus petite taille et plus nombreux. Ce constat est 

cohérent avec les principes de la cinétique hétérogène et a permis de noter un alignement des gros 

hydrures perpendiculairement à la surface pour les éprouvettes déformées. Les déformations 

mécaniques semblent donc avoir pour conséquence l’alignement des hydrures perpendiculairement 

au sens de sollicitation. 

Un traitement de pré-oxydation de la surface de ces mêmes éprouvettes conduit également, 

après CSC, à la foƌŵatioŶ d’hǇdƌuƌes. CepeŶdaŶt, la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠ s’eŶ est tƌouvĠe 

significativement réduite. Le ƌôle pƌoteĐteuƌ de l’oǆǇde seŵďle doŶĐ uŶe voie pƌoŵetteuse pouƌ Đe 

Ƌui est de l’aŶti-hydruration. Cette prise en hydrogène a été constatée sur certaines nuances de 

titane commercialement pur, contrairement à certaines autres ayant absorbé des quantités 
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d’hǇdƌogğŶe dƌastiƋueŵeŶt plus faiďles. Différentes causes ont alors été envisagées pour expliquer 

une telle différence. Cependant, ni les teneurs en fer et en oxygène, ni la différence de 

microstructure, ni les conditions de surface ne permettent de fournir une explication solide. Les 

analyses ont montré que la source d’uŶe telle diffĠƌeŶĐe Ŷe ƌĠside pas ŶoŶ plus daŶs les ĠlĠŵeŶts 

d’impuretés carbone et azote. Elle pourrait trouver son origine dans certaines teneurs en éléments 

marginaux non pris en compte au cours de cette étude, dans les divergences des modes de 

fabrication de ces nuances ;effet de l’histoiƌe du ŵatĠƌiauͿ, ou bien dans un effet synergique de 

plusieurs des paramètres cités ici. 

 

2. Perspectives 

En définitive, cette étude aura permis de mettre en évidence certains phénomènes 

jusƋu’aloƌs iŶĐoŶŶus. Elle laisse également présager le développement de solutions permettant de 

liŵiteƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe. La première des suites à donner à ce travail réside ainsi dans cette 

différence inexpliquée de comportement entre plusieurs nuances commercialement pures vis-à-vis 

de l’hǇdƌogğŶe. EŶ effet, comprendre et maîtriser les facteurs limitant l’hǇdƌuƌatioŶ du titane  et 

peƌŵettƌe de ŵettƌe eŶ œuvƌe uŶe ďaƌƌiğƌe effiĐaĐe pourrait avoir des répercussions scientifiques, 

techniques, économiques et environnementales considérables. Un tel saut technologique 

peƌŵettƌait d’aŵĠlioƌeƌ la ƋualitĠ de faďƌication, tout au loŶg de la ĐhaiŶe de ŵise eŶ œuvƌe, des 

produits semi-finis (lingot, billette, barre, fil), jusƋu’au produit final (tôle, feuillard, tube). La finalité 

seƌait ĠgaleŵeŶt d’appoƌteƌ uŶe gaƌaŶtie d’innocuité de l’hǇdƌogğŶe vis-à-vis du matériau ainsi que 

de duƌaďilitĠ des iŶstallatioŶs ƌĠalisĠes suƌ la ďase d’uŶe telle technologie. Par ailleurs, un troisième 

pƌogƌaŵŵe d’essais de corrosion sous contrainte est déjà en phase de mise au point. Il devrait aider 

à ideŶtifieƌ le ou les faĐteuƌs de ŵodĠƌatioŶ de l’absorption en hydrogène du titane 

commercialement pur. 

Toujours daŶs Đet oďjeĐtif de faiƌe ďaƌƌiğƌe à l’hǇdƌogğŶe, il a ĠtĠ ŵis eŶ ĠvideŶĐe la 

dépendance entre la sĠvĠƌitĠ de l’hǇdƌuƌatioŶ ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue et l’orientation cristalline, et donc la 

texture. Il serait intéressant à la fois sur un plan scientifique et sur un plan iŶdustƌiel d’ideŶtifieƌ plus 

en détail les directions cristallographiques défavorables à l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe aiŶsi Ƌu’Ġlaďoƌeƌ 

un modèle numérique, en dynamique moléculaire par exemple, qui permettrait de rendre compte du 

phĠŶoŵğŶe aiŶsi Ƌue d’eŶ pƌĠvoiƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt. La ŵise eŶ œuvƌe de solutioŶs teĐhŶologiƋues 
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permettant une texturation de la surface pourrait alors être potentiellement envisagée, par 

traitement mécanique (laminage, friction, étirage, grenaillage, choc laser) ou physique (revêtement 

titane texturé déposé par CVD, PVD ou MOCVD) de la surface. De la même façon, le laŶĐeŵeŶt d’uŶe 

Ġtude plus fiŶe du ƌôle pƌoteĐteuƌ d’uŶ oǆǇde de suƌfaĐe pouƌƌait ġtƌe uŶe piste sĠƌieuse à eǆploƌeƌ 

plus précisément. 

Il semble également important de réaliser une caractérisation plus poussée du 

comportement mécanique du titane suite à son passage en autoclave. Les hydrures sont censés avoir 

un effet durcissant et fragilisant sur le titane et les mesures de dureté réalisées sur les échantillons 

ĐoŶteŶaŶt des hǇdƌuƌes Ŷ’oŶt ŵoŶtƌĠ auĐuŶe augŵeŶtatioŶ sigŶifiĐative de la duƌetĠ. Des essais de 

traction et de résilience pourraient être menés à différentes températures, dont dépend la mobilité 

de l’hǇdƌogğŶe, afin de se placer dans des conditions pƌoĐhes de l’appliĐatioŶ visĠe, circuit primaire 

de réacteur nucléaire eŶ l’oĐĐuƌƌeŶĐe. Ces essais permettraient de statuer sur certaines projections 

faites au Đouƌs de la pƌĠseŶte Ġtude ƋuaŶt à l’iŶflueŶĐe de la ŵoƌphologie et de la ƌĠpaƌtitioŶ des 

hydrures sur le comportement et les propriétés mécaniques du titane hydruré, de les valider, les 

compléter ou éventuellement les infirmer. 

UŶ iŶstƌuŵeŶt Ŷ’aǇaŶt pas ĠtĠ eǆploitĠ au Đouƌs de Đe tƌavail ŵais poteŶtielleŵeŶt 

iŶtĠƌessaŶt est la ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue eŶ tƌaŶsŵissioŶ. Cette teĐhŶiƋue d’aŶalǇse peƌŵettƌait 

d’affiŶeƌ les doŶŶĠes ƌeĐueillies jusƋu’iĐi, eŶ particulier sur certaines zones de précipitation 

préférentielle des hydrures, les interfaces interphases ainsi que certains effets des hydrures sur le 

glissement et la texturation du titane . 

EŶfiŶ, l’aŶalǇse d’autƌes ŶuaŶĐes +  modulant les proportions des deux phases dans 

l’alliage présenterait un intérêt. Des essais de chargement sur la nuance TA3V (grade 9) 

peƌŵettƌaieŶt paƌ eǆeŵple de ŵieuǆ ĐoŵpƌeŶdƌe l’effet de la phase  ainsi que la germination des 

hǇdƌuƌes à l’iŶteƌfaĐe, Đette geƌŵiŶatioŶ devaŶt iŶtervenir plus tôt que pour le TA6V étant donné la 

fraction volumique en phase  plus importante pour ce dernier. Des modifications de la 

microstructure, obtenues par différents traitements thermomécaniques des alliages, permettraient 

de tester d’autƌes paramètres de fabrication. Par exemple, les microstructures duplexe et 

martensitique pourraient montrer des comportements très différents vis-à-vis de l’hǇdƌuƌatioŶ. Des 

essais de corrosion sous contrainte à température inférieure à 300°C permettraient également de 

mieux comprendre le ƌôle de la foƌŵatioŶ d’uŶe phase  iŶduite paƌ l’aďsoƌptioŶ d’hǇdƌogğŶe eŶ 

autoclave sur le comportement du titane en CSC. 
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Annexe I 

Recommandations suƌ les pƌotoĐoles de pƌĠpaƌatioŶ d’ĠĐhaŶtilloŶs 

 

Enrobage pour chargement électrochimique 

La résine employée pour enrober les échantillons destinés à être chargés en hydrogène a une 

iŵpoƌtaŶĐe à Ŷe pas ŶĠgligeƌ. Au Đouƌs de Đe tƌavail, plusieuƌs tests ŵeŶĠs aveĐ d’autƌes ƌĠsiŶes plus 

tendres, polymérisées à froid, ont montré que celles-Đi pouvaieŶt s’Ġtaleƌ suƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ au Đouƌs 

de l’Ġtape de polissage, jusƋu’à paƌfois foƌŵeƌ uŶ filŵ à sa suƌfaĐe. Ce filŵ peut ƌĠduiƌe de ŵaŶiğƌe 

totale ou paƌtielle la ƋuaŶtitĠ d’hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠe. Pouƌ teŶteƌ de ƌeŵĠdieƌ à Đes pƌoďlğŵes, 

plusieuƌs ŶettoǇages à ďase d’aĐĠtoŶe et d’alĐool oŶt ĠtĠ testĠs sans succès. La résine polymérisée à 

chaud a ainsi été pƌivilĠgiĠe loƌsƋue l’ĠĐhaŶtilloŶ devait être poli. Tandis que, pour des raisons 

pratiques, la résine polymérisée à froid a été utilisĠe loƌsƋu’il Ŷ’Ǉ avait aucun besoin de polissage de 

l’ĠĐhaŶtilloŶ eŶƌobé et/ou loƌsƋue la ĐoŶfiguƌatioŶ d’eŶƌoďage était plus complexe. 

 

Polissage des échantillons pour chargement cathodique et analyse microscopique 

Le T40 est un matériau très tendre (140 HV). Aussi les protocoles classiques utilisés pour la 

pƌĠpaƌatioŶ des aĐieƌs Ŷe peƌŵetteŶt pas d’oďteŶiƌ uŶ Ġtat de suƌfaĐe fiŶal satisfaisaŶt. Il est 

fƌĠƋueŶt, paƌ eǆeŵple, d’oďseƌveƌ l’iŶĐƌustatioŶ de paƌtiĐules de polissage, notamment aux étapes 

de fiŶitioŶ loƌs de l’utilisatioŶ de luďƌifiaŶts eŶƌiĐhis eŶ paƌtiĐules de diaŵaŶt. UŶ pƌotoĐole a doŶĐ 

été spécifiquement développé pour le polissage des échantillons, présenté au Tableau 20. 

 

 Abrasif Durée 
Rotation 

plateau 

Rotation 

échantillon 

Sens 

rotation 

Force 

appui 
Eau 

Pré-

polissage 

SiC P320 Ϯ’ 

300 rpm 150 rpm 

  

10 N 

ON 

SiC P600 ϭ’ϮϬ   ON 

SiC P1200 ϭ’ϮϬ   ON 

Finition 

Feutre + Silice 

colloïdale 

Ϯ’ 

160 rpm 130 rpm 

  

10 N 

OFF 

ϭϰ’   OFF 

Feutre seul (rinçage) 
Ϯ’   ON 

Ϯ’   ON 

 

Tableau 20 : Etapes du protocole de polissage pour analyse microstructurale 

 



Annexe I 

- 176 - 

 

Ce protocole a été réalisé sur une polisseuse semi-automatique STRUERS Tegrapol-2 et 

employé de manière indifférenciée pour le polissage de toutes les nuances étudiées au cours de ce 

travail. 

 

Protocole de préparation des échantillons pour analyse EBSD 

Le pƌotoĐole de pƌĠpaƌatioŶ des ĠĐhaŶtilloŶs pouƌ l’aŶalǇse eŶ EBSD consiste à appliquer le 

protocole de préparation métallographique décrit ci-avant suivi d’uŶe attaque de révélation 

microstructurale (potasse-peroxyde détaillée au Chapitre I), suivi du protocole décrit au Tableau 21 

(méthode polish-etching). 

 

 Abrasif Durée 
Rotation 

plateau 

Rotation 

échantillon 

Sens 

rotation 

Force 

appui 
Eau 

Polissage SiC P1200 ϭ’ϮϬ 300 rpm 150 rpm   10 N ON 

Finition 

Silice colloïdale + H2O2 ϭϲ’ 

160 rpm 130 rpm 

  

10 N 

OFF 

Feutre seul (rinçage) 
Ϯ’   ON 

Ϯ’   ON 

 

Tableau 21 : Etapes du protocole de polissage pour analyses EBSD 

 

L’Ġtape de fiŶitioŶ de Đe pƌotoĐole seƌa ƌĠpĠtĠe plusieuƌs fois, autaŶt Ƌue ŶĠĐessaiƌe, jusƋu’à 

l’oďteŶtioŶ d’uŶ Ġtat de suƌfaĐe satisfaisaŶt, eŶ gĠŶĠƌal deuǆ à tƌois fois suffiseŶt. NĠaŶŵoiŶs, il est 

iŵpoƌtaŶt d’oďseƌveƌ uŶ lapse de teŵps de ϯϬ ŵiŶutes d’eǆpositioŶ à l’aiƌ eŶtƌe le ƌiŶçage et la 

Ŷouvelle Ġtape de fiŶitioŶ. Il est ĠgaleŵeŶt iŶutile, voiƌe pĠŶalisaŶt, d’attaƋueƌ ĐhiŵiƋueŵeŶt les 

gƌaiŶs avaŶt l’aŶalǇse EBSD, la foƌŵatioŶ d’uŶe ĐouĐhe d’oǆǇde peƌtuƌďeƌait de ŵaŶiğƌe sigŶifiĐative 

le signal analysé. 
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Annexe II 

MĠthode de ŵesuƌe de l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe 

 

Il a ĠtĠ ŵoŶtƌĠ au Đouƌs de Đe tƌavail Ƌue la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe foƌŵĠe paƌ voie 

ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue Ŷ’Ġtait pas toujouƌs hoŵogğŶe. CeƌtaiŶs gƌaiŶs, eŶ foŶĐtioŶ de leuƌ oƌieŶtatioŶ 

peuvent présenter à leur surface une couche plus ou moins épaisse. Cette couche est parfois même 

agƌĠŵeŶtĠe de pĠŶĠtƌatioŶs loĐales. DaŶs Đe ĐoŶteǆte, estiŵeƌ l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe 

Ŷ’est pas siŵple et il est appaƌu ŶĠĐessaiƌe de dĠfiŶiƌ uŶ Đƌitğƌe et une méthodologie claire pour 

rendre cette mesure reproductible. 

Ainsi, les épaisseurs données dans ce document sont obtenues par le calcul de la moyenne 

de ŵiŶiŵuŵ ϲ valeuƌs. ChaĐuŶe de ses valeuƌs ƌepƌĠseŶte la ŵesuƌe de l’Ġpaisseuƌ ŵaǆiŵuŵ du 

fƌoŶt ĐoŶtiŶu de l’hydrure, donc sans tenir compte des pénétrations locales, sur la plage observée au 

hasaƌd le loŶg de la zoŶe hǇdƌuƌĠe d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ. La figure 116 donne deux exemples de la mesure 

de l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe suƌ deuǆ plages diffĠƌeŶtes d’uŶ ŵġŵe ĠĐhaŶtilloŶ. 

 

  

Figure 116 : Exemple de mesure sur deux plages d’oďseƌvatioŶ d’uŶ ŵġŵe ĠĐhaŶtilloŶ 

 

Il faut cependant faire attention à ne pas tenir compte des fissurations qui entraînent 

localement un gonflement apparent et donc une surépaisseur non représentative de la mesure. 
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Annexe III 

Mesuƌe des paƌaŵğtƌes gĠoŵĠtƌiƋues de la ĐouĐhe d’hǇdƌuƌe à l’aide du logiĐiel GeoGeďƌa 

 

GéoGebra est un logiciel de géométrie 2D et 3D permettant de construire des figures planes 

et eŶ voluŵe, ŵais ĠgaleŵeŶt de ƌĠaliseƌ des ŵesuƌes de distaŶĐe et d’aŶgles ainsi que des calculs 

mathématiques. Il est utilisé dans le cadre de ce travail pour caractériser les paramètres 

gĠoŵĠtƌiƋues de ĐeƌtaiŶes ĐouĐhes d’hǇdƌuƌes loƌsƋue Đelles-ci montrent des morphologies 

Đoŵpleǆes, Đoŵŵe le ŵoŶtƌe l’eǆeŵple à la figure 117. 

 

 

Figure 117 : Eǆeŵple d’utilisatioŶ du logiĐiel GeoGeďƌa pouƌ la ŵesuƌe des aŶgles de pĠŶĠtƌatioŶ des hǇdƌuƌes 

 

Les valeuƌs d’aŶgle ŵoǇeŶ de pĠŶĠtƌatioŶ soŶt oďteŶues aveĐ uŶ ŵiŶiŵuŵ de ϯϬ ŵesuƌes 

taŶdis Ƌue la pƌofoŶdeuƌ ŵaǆiŵale est le ƌĠsultat d’uŶe moyenne calculée sur 6 mesures minimum. 
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Annexe IV 

Plan détaillé du panier utilisé en CSC 

 

Figure 118 : Schéma du panier utilisé pour suspendre les éprouvettes lors des essais de corrosion sous 

contrainte 

 

Le paŶieƌ se Đoŵpose d’uŶ ĐouveƌĐle peƌĐĠ, permettant le passage des différentes sondes et 

de suspeŶtes suƌ lesƋuelles soŶt soudĠes des poteŶĐes peƌŵettaŶt d’aĐĐƌoĐheƌ les Ġpƌouvettes. 
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Annexe VI 

Résultats de CSC obtenus sur les éprouvettes U-bends en T40 A pré-chargées 4h 

 

La microstructure des éprouvettes U-bends en T40 A pré-hydrurées pendant 4 heures puis 

testées en CSC a été analysée au MEB (voir figure 120). 

 

 

  

  

Figure 120 : OďseƌvatioŶs MEB suƌ la tƌaŶĐhe de diffĠƌeŶtes zoŶes d’uŶe Ġpƌouvette U-bend en T40 A pré-

hydrurée 4h après 500h en autolave 

 

Comme pour les lamelles pré-hydrurées 4h, les hydrures sont plus volumineux et moins 

nombreux dans la zone pré-hǇdƌuƌĠe Ƌue daŶs le ƌeste de l’ĠĐhaŶtilloŶ. Et Đoŵŵe daŶs le Đas des U-

bends pré-hǇdƌuƌĠs ϭϲh, les hǇdƌuƌes s’aligŶeŶt peƌpeŶdiĐulaiƌeŵeŶt à la surface.  

zone pré-hydrurée 

1 

4 3 

2 
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Annexe VII 

Résultats de CSC obtenus sur les lamelles en T40 B vierges 

 

La microstructure des lamelles en T40 B vierges testées en CSC a été analysée au MEB (voir 

Figure 121). 

 

 

     

Figure 121 : Observations MEB sur la tƌaŶĐhe de diffĠƌeŶtes zoŶes d’uŶe laŵelle TϰϬ B apƌğs ϱϬϬh eŶ autoĐlave 

 

Sur les images, des alignements dans le sens de laminage sont visibles, correspondant aux 

précipités TiFe. Cependant, et de manière identique aux éprouvettes U-bends en T40 B, aucun 

hǇdƌuƌe Ŷ’a ĠtĠ oďseƌvĠ au seiŶ du ŵatĠƌiau.  

  

1 3 2 
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Annexe VIII 

CoŵpoƌteŵeŶt eŶ ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte de l’alliage TAϲV 

 

Des éprouvettes, déformées et non déformées, réalisées à partir de la tôle de TA6V ont été 

testées en autoclave. Après essai, les éprouvettes arborent toutes une teinte grise anthracite à leur 

surface (voir figure 122). 

 

    

a)     b) 

Figure 122 : Photographies a) des lamelles plates, et b) des éprouvettes U-bend, en TA6V après 500h en 

autoclave 

 

La microstructure des éprouvettes U-bends, et des lamelles en TA6V vierges testées en CSC a 

été analysée au MEB (voir figure 123). Sur ces micrographies, aucun hydrure Ŷ’est visiďle. 

 

  

Figure 123 : OďseƌvatioŶ MEB d’uŶe Ġpƌouvette U-bend en TA6V après 500h en autoclave 
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