Chapitre 1V Résultats et discussions

RESULTATS ET DISCUSSION

IV.1 Mesures potentiodynamiques.
IV.1.1 Voltamétrie cyclique VC.

Avant toute expérience potentiodynamique, le pakmnte I'électrode de travail est
maintenu au potentiel de dégagement de I'hydrogemelant 20 minutes a fin de réduire
toutes impuretés pouvant exister sur la surface.nhesures ont été effectuées a I'aide d’'un
potentiostat/galvanostat AUTOLAB PGSTAT302N pilgté@r un logiciel NOVA 1.10,
permettant I'acquisition et I'exploitation des r#ats obtenus. La rampe est faite de
maniére a balayer le potentiel de I'électrode dedil entre -1.2V et 0.7 V par rapport a
I'électrode de référence HO/BBO/K,SOysars@vec une vitesse de balayage 10 mV/s.

Nous avons réalisé en tout 100 cycles de chargeadge pour chaque alliage.
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Figure IV.1 : Exemple d'un voltammperogramme cyglie de 100 cycles Pb 2 % Sn

Un cycle débutant du potentiel de dégagement ddggite (-1.2V) est élustré sur la
figure IV.2 On remarque que lorsque le potentiglrmente anodiquement, on obtient un
pic noté (Al) relatif a 'oxydation de Pb en PhS@rs -860 mV sellon la réaction

suivante : Pb + bSO, > PbS®2e+2H
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A ce moment I'électrode se recouvre d'une couclee RbSQ est le courant
d’'oxydation se trouve rapidement diminué (cinétiqwentrolée par diffusion).
L’entacement des cristaux de PhS¥@ fait de maniére a bloquer toute issue a l'aerides
ions SQ* & la surface du substrat et I'électrode est pssiZzé augmentant le potentiel un
petit pic vers -442 mV noté (A2) correspondant @yttation de Pb ewn-PbO. Ceci est
expliqué par différents chercheurs comme étanéseltat de la réaction de Ptet I'ion
O? qui est capable de franchir la couche dence d®©PhSause de son petit volume par
comparaison a celui de $Oqui possede un rayon atomique plus grand quei deki

pores laissés par les cristaux de PhSO

Le domaine de passivation continuera apres ceatguii. Au balayage cathodique
apres l'arrivée a 700 mV, nous remarquons un pétitle réduction de PbO en Pb vers -
900 mV noté (C1l). Plus cathodiguement, nous obtenam autre pic cathodique de
réduction de PbS{en Pb vers -981 noté (C2) figure 1V.2
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Figure 1V.2 : différentes couples dans l'intervallde potentiel de -1.2 a4 0.7 V

IV.1.2 Voltamétrie linéaire VL.

La voltamétrie linéaire est aussi réalisée elayaat le potentiel de I'électrode de
travail entre  -1.2V et 0.7 V par rapport ddrode de référence Hg/b8OWK 2:SOusature
avec une vitesse de balayage 10 mV/s dans l'adifigrigue a 0.5 M a 25 °C. Nous avons
relevé les résultats obtenus pour le courant g@otentiel de corrosion au 0, 20°™¢
40°™ 60°™ et 106G cycle. Un voltammperogramme type est représemé tafigure
IV.3. Nous constatons sur ce voltammperogrammeiad’pxydation de Pb en PbQQJn

palier de passivation du plomb est ensuite obténce stade toute la surface de I'alliage
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est recouverte de AlfBbC sous une couche de sulfate de plomb. Dans le denus
formation dePbO, on remarque I'appariti d'un petit pic vers 440 mV correspond a

I'oxydation de Pb vers Pb
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Figure IV.3 : Exemple d’'un voltammperogramme linéaire
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IV.1.3 courbes de taffel

La superposition des courbes de Taffel des éleesr6c0.2 et 2% Sn sont données
sur la figure IV.4 au 16™(a), au 26™°(b), 40°™°(c), 60°™¢(d), 100°™ (e).
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Figure 1V.4 Tracés de Taffel : (a) 10 cycles ;(b) 20 cycleg 40 cycles ;(d) 60 cycles ;(e) 100 cycles.

43



Chapitre 1V Résultats discussions

Les données collectées de ces courbes de Taffi reportées sur le tableilV.1

Tableau IV.1 résultats degd et R, des différents alliages a différentes cycles d’aptés tracées de Taff

Pb pur Pb + 0,2%Sn Pb+ 2%Sn

N°de | TeorA) | Ecor | Rp(®) [ leor(HA) [ Ecor RO | leor(MA) | Ecor | Ry (@)
cycles (mv) (mv) () (mv)

10 19 937,5¢ | 498,97 | 34.27 | -969,82 221,81 107.1 -943,28 | 103,44
20 7.943 935,8¢ | 13367 18.45 | -968,36 356,32 120 -973,21| 35,96
40 7.063 940,6¢ | 1419,8 15.35 | -971,87 160,28 106.1 -943,82 69

60 4.466 963,9¢ | 564,29| 10.049| -976,66 333,44 26.3: -961,86 | 163,25
100 2.564 941,1¢ | 2867,9| 8.953 | -970,18 1284,1 42.3¢ -945 169,54

Pour mieux examiner l'influence de I'étain sur ésistance de couche de corros
des alliages Pb/Sn, nous avcreporté les résultats obtenus ldedensité de courant
corrosion en fonction de nombre de cycles pour thess échantillons étudiésur

I’histogramme figure 1V.5

Nous voyons clairement que courant de corrosion diminue ave cyclage. Cela
est d0 a la croissance de couche¢corrosion constituée principalement par le mélashg
PbSQ, a-PbO pour les électrodes en Pb et P4, a-PbO et quelques oxydes d’étain p
les alliages de 0.2% et : Sn. D’autre part pour un nombre bien défini de egclle
courant de corrosion augmeren augmentant le taux d’étain au sein de I'allidge0 a
2%. Létain augmente la résistance a la corrosion awefud mesure que le nombre
cycles augmente. En d’autres mots, I'étdiminue la résistance de polarisation ¢

alliages Pb/Sn.
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figure IV.5 : Histogramme de I'évolution de courant de corrosion ®nction
de nombre de cycles a différentes allia
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La figure IV.6est une autre facon de démontrer I'effet de I'ésainla résistance
la corrosion pendant le cycle.
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Figure IV .6 : Evolution de courant de corrosion en fonctic
de nombre de cycles a différentes alliages.

IV.1.4 Evolution de potentiel de corrosion

L’exploitation des données du tablelV.1 nous a permit le tracé I'évolution
potentiel de corrosion en fonction du nombre dedesypour les trois électrodes étudi

Il est clair que le potentiel dalliages 0.2 et 2% Sn soplus négatif que dui de
plomb pur Ceci est expliqué du fait e le potentiel de $ifSn est moins noble que ce
de plomb. L’étain lors de son cristallisation déessjoints de grains forme une phase ri
en Sn. Comme les joints de grains ont une grandegin c’est a cette patrie de la surf
de l'alliage quecommencera la corrosion in-granulaire. Pour l'alliage Pb/0.z Sn, la
guantité de 0.2% d’étain n’est susceptible de nerdie potentiel de corrosic Il est a
noter que pour l'alliage 0.2, la corrosion se manifeste a potentiel plus cathadque

celui de 2% Sn.
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Figure 1V.7 : Histogramm¢de I'évolution de potentiel de corrosion
en fonction de nombre de cycles a différenalliages.
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IV.1.5 Chronpotentiométrie.

Pour mesurer I'épaisseur de la couche de monooxigelomb, nous avons

employé la méthode électrochimique de chronopaieréirie. Elle consiste a réduire la

couche de monooxyde galvanostatiguement avec wamode -1.51A & parir de 700 mV

jusqu’au potentiel de transition indiquant la réibut totale de PbO. L'épaisseur est
calculée au 10 20°™°, 40™ 60° et au 108" Par la loi de Faraday :

Avec :

_ IxtxM
_n*F*s*p

¢ : 'épaisseur de la couchgnf);

- | :le courant imposé (A)

t : temps de décharge (s)

- M : lamasse molaire de PbO (224 g/mol)

- N : nombre d’électrons échangés

- F:le Faraday (c)
- S:la surface d’électrode (G
- p: densité de PbO (g/ Cin

De ces courbes nous avons tiré le temps de tramgitur chaque électrode. Les résultats

sont regroupés dans le tableau 1V.2

Tableau IV.2: Résultats de temps de décharge pathroée chronopotentiometrique

0% Sn 0,2% Sn 2%Sn

N° de cycles Temps (s) épaisseu| Temps | épaisseu| Temps | épaisseurs

(um) | © wmy | um)
10 612 14,86 558 13,56 466 11,33
20 647 15,72 600 14,58 501 12,18
40 699 17 | 627 15,24 528 12,84
60 781 18,98 | 740 17,98 | 579 14,08
100 864 21 | 815 19,8 676 16,43
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Les données de tableau.?V Sont tracées sousrfne d’histogramme de la figulVv.8
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Figure 1V.8 : Evolution de I'épaisseur des couches de corrosionfemction
du nombre de cycles pour les trois électrodes état

Evolution de I'épaisseur de la couche de PbO duram¢ cyclage

Nous constatongu’au fur et a mesure que le nombre de cycles antg, I'épaisseur

augmente pour toutes les électro
Effet de I'étain sur I'épaisseur de la couche de R au nombre de cycle détermin

Nous voyons clairement qu’en augmentde taux del’étain dans [l'alliage
I'épaisseur diminue. Cela est accord avec la éittée. L'étain amincisse la couche

monoxyde de plomb etugmentant ainsi sa conductiv
IV.1.6 Mesure impédancemeétrique

L’'impédance électrochimique est realisavec la mémepotentiostata/galvanost
cité ci-dessus eimposant un courant alternatif de 10 mV d’amplitde pic au pic). E
une augnentation logarithmique de la fréquence de 0.01idgy’'a 100KH:

Les résultats obtenus sont exposés sous formedmdime de Nyqgst.

Pour comprendre le mécanisme de formation de sudflate alf-PbO, nous avons
mesuré I'impédance de la couche de corrosion @nsié a different nombre de cycles .
20, 40, 60 et 100 au potentiel de 700 r
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Chapitre 1V Résultats et discussions

Influence du nombre de cycles.

A tout potentiel de polarisation le demi-cercle lde boucle augmente avec

'augmentation de nombre de cycles pour tousdeamtillons (figure IV.9 a IV.13).
Influence de I'étain sur la conductivité de la coulee de corrosion

Les diagrammes de Nyquist des alliages Pb/0% S0,2b Sn et Pb/2% Sn au®f§
40°™®et aux 100 eme cycles sont donnés respectivemeldssfigure V.9 a IV.13.

Il est évident que la résistance a chaque nombrecytdes diminue avec
laugmentation de l'étain dans lalliage. On peutnclure que I'étain améliore la
conductivité de la couche de corrosion
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Figure 1V.9 : Spectroscopie d'impédance des difféte alliages au 18 tycle
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Figure 1V.10 : Spectroscopie d'impédance des difféts alliages au 20 cycle
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Figure 1V.11 : Spectroscopie d'impédance des difféts alliages au 409 cycle
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Figure IV.12 : Spectroscopie d'impédance des diffats alliages au 60"°cycle.
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Tableau IV.3 : Résultats de & R et R, de différentes alliages et différentes cycles

N° de cycles résistances Pb 0% Sn Pb 0,2%Sn Pb 2%Sn
10 cycles Reie (Q) 7,187 6,45 32,37
Riot (€2) 44792,7 24630,03 1003
R (Q) 44785,513 24623,58 970,63
20 cycles R ele) 7,342 7,38 7,735
Rtot (Q) 74003,4 60585,3 780,181
Rtc () 73996,058 60577,92 772,446
40 cycles R ele @) 30,575 6,451 32,59
Rtot () 42609,1 31845,5 22963,4
Rtc () 42578,525 31839,049 22930,81
60 cycles R ele) 8,17 4,716 9,726
Rtot () 60692 49363,911 32000,22
Rtc () 60683,83 49359,195 31990,49
100 cycles R ele @) 7,342 9,972 37,796
Rtot () 74003,4 53626,135 40603
Rtc () 73996,058 53616,163 40565,2

IV.1.7 Mesure de la capacité.
e Voltamétrie cyclique

Les trois électrodes ayant subit 10, 40, 100 cydescharge-décharge dans le
domaine de monoxyde (-1.2V a 0.70 V) sont exposiestement a 20 autres cycles
supplémentaires de -1.2V jusqu’a 1.5V pour forméviexyde de plomb PbO Cette
procédure est de voir d'une part I'effet de I'étaiar les caractéristiques électriques et
physico-chimiques de la couche de corrosion ettcBgpart son effet sur celles de la masse
active (composition chimique et propriétés éledtnmiques). Un voltammogramme est

donné sur la figure V.14
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% 0.0015 02 B
S °wp PbSO, —» PbO, .
= o0.0005fF H2 Pb—> PbO ]
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<«—PbO ] U .
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won k. Pb<—PbSO, ) ’ .

-1 -0.5 ] 0.5 1 1.5
Fotential applied (W)

Figure 1V.14: Voltammperogramme type d’'une électrode en Pb cycléas une solution
H,SO, a 25°C avec une vitesse de 10 mV/s
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» Courbes de charge-décharge

Une fois les 20 cycles sont terminés, les élecs@mimt soumises a 10 cycles de
charge-décharge jusqu’au potentiel final de déehakg 700 mV (100% profondeur de
décharge = DOD ou bien « deep of disharge ») amemurant de 10 mA. Le cyclage est
effectué selon une procédure de charge-déchargecawndition de inversement de polarité
une fois le potentiel atteint le potentiel de dégkade 700 mV. Ces courbes ont été tracées
avec le méme potentiostat/galnostat piloté par NAVEO. Le temps de charge était plus
de 120% le temps de décharge. La contre électitd@sdu plomb pur afin d’éviter toute
contamination des oxydes formés. La solution étaitl'acide sulfurique 0.5 M. Le
potentiel de I'électrode de travail est mesuré naguport une électrode de référence de
sulfate de mercure Hg/H8OW/K SO, saturé.
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Figure 1V.15: Courbes de charge-décharge.

» Détermination de la capacité des électrodes.

Les résultats obtenus relatifs aux capacités destrétdes 0, 0.2 et 2%Sn
préalablement cyclées 10, 40 et 100 cycles sopédra&n fonction de nombre cycles
respectivement sur les figures IV.16 a IV.18

De la figure IV.16, nous constatons que |'étainregeune faible influence sur la
conductibilité de la couche de monoxyde formé sam@nt en 10 cycles. La différence
entre les capacités est petite probablement digaamtités proches d’oxyde déja formées
sur les différentes électrodes.

La méme remarque peut étre faite lorsqu’on atteidG™ cycle figure V.17
A 100 cycles, l'effet de I'étain est clair. Leseélrodes avec 2 %Sn montrent une
capacité plus grande ainsi que celle avec 0.2%$rauuout de 7 cycles dépassent la

capacité de électrodes constituées de plomb pur.
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Cela doit étre attribué a ce que I'étain augmerblaductivité de la couche entre le

PbQ et le substrat par la formation d’oxydes condustel’étain ou bien en réduisant

I'épaisseur de la couche de monoxyde déja formé.

Figure IV.16 :
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Figure IV.17: Evolution de capacité en fonction dembre charge/décharge des électrodes
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préalablement cyclées 100 cycles -1.2 a 0.7 V
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V.2 Caractérisations physic-chimiques
IV.2.1 Caractérisation par DRX

Les spectres DRX d«échantillons cyclés au nombre de 10,406 cycles sont ont
éte réalisés paliffractometrc Bruker D4en utilisant le cuivre comme cathode
Ka=1.54 A) sous une tension de 40 KV de 10 & 0 avec une vitesse de rotation0.2
degré/seconde.

Les diffractogrammedes échantillons Pb, -0.2% Sn et Pb-2%n sont illustrés st
les figures IV.19 a IV.21Nous avons prit en considération que les raiesifapées de

PbSQ eta-PhO. Le tablea IV.4 résume les résultats obtenus de cdractogrammes.
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Figure 1V.19 : Diffractogramme d’echantillon a 10 cycles de differes alliages

D’aprés le tableau regroupant les intensités xkedatides raies caractéristiques
sulfate et de monoxyde de plomb des trois électr@ie 1°"° cycle tableaulV.5 nous
constatons que I'étain diminue le taux des deus@hde la couche de corros
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Figure 1V.20 : Diffractogramme d’echantillon a 40 cycles de differes alliages
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Figure 1V.21 : Diffractogramme d’echantillon a 100 cycles de diféntes alliages

Tableau IV.4: Comparaison des caracteristiques g@éss a differentes alliages de et differentes cgcle

Référence
datta(*) Intensité
| [%] | [%6] | [%6]
Pics hkl 20 (°) d [A°] 20 (°) | d[A°] | (0% Sn) (0,2% Sn) (2%Sn)
PbSO4 | 011 20,828 4,26499  20,8361,2497 12,24 14,4 7,72
PbSO4 | 201 | 24,6027 3,61852 | 24,659 3,6074| 39,4 28,54 8,46
é PbSO4 | 210 26,7955 3,32891 26,808,3228 14,93 19,25 45,03
S| PoSO4 | 301| 34,3447 2,61855 | 34,34 | 2,6094| 13,12 11,49 16,16
= PbSO4 | 203 44,6823 2,02646 44,6[72,0268 20,31 26,32 22,63
PbO 111 28,9992 3,08449 | 29,071 3,0692| 29,48 57,03 48,86
PbO 020 30,0001 2,8033| 32,57@,7465 70,52 42,97 51,14
PbSO4 | 011 20,8777 4,2485( 20,886,24968 27 13,47 12,56
PbSO4 | 201 | 24,6434 3,60264 | 24,659 3,60743 14 30,97 33,33
é PbSO4 | 210 26,7851 3,32844 26,808,32284 22 14,4 18,72
3| PbSO4 | 301| 34,3451 2,6163 | 34,34 |2,60937 8,6 13,55 11,47
S PbSO4 | 203 44,6851 2,02533 44,672,02684 28 27,6 23,91
PbO 111| 29,01631 | 3,21337 |29,071] 3,06922 27 39,91 39,91
PbO 020| 30,29556 3,00258 32,5[@,7465 73 60,09 60,09
PbSO4 | 011 20,9004 4,24267, 20,838,24968 21 23,31 21,99
o | PbSO4 | 201| 24,68211 | 3,59773 | 24,659 3,60743 13 18,8 26,26
2| PbsO4 | 210 26,8904 3,31564 26,808,32284 47 37,5 34,81
g PbSO4 | 301| 34,3535 2,60614 | 34,34 |2,60937 6 13,31 14,96
S| Pbso4 | 203 44,6969 2,0254| 44,6772,02684 13 7,07 1,98
PbO 111 29,0133 3,04057 | 29,071 3,06922 10 100 42,58
PbO 020 30,3618 2,79214 32,57@,7465 90 0 57,42

(*): ICDD PDF4+
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Examen des électrodes cyclées dans le domaine d©Rb

Les spectres des électrodes 0, 0.2 et 2%Sn Al &t04G™ cycle
respectivement sur la figune.22 et 1v.23

Counts/s
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Figure 1V.22: Spectres des électrodes 0, 0.2 et %8 16 cycle
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Figure IV.23: Spectres des électrodes 0, 0.2 et 2%8 4G *cycle
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Nous avons pris en considération que les rae3.5dA et d=2.8 A) pour B-Ph@t la
raie d=3.12 A pour la modificationPbG .

Le tableau IV.5 regroupe les données sous falesantensités relatives de chaque
raie pour les trois électrodes au 10 éf"0ycle

Tableau IV.5: Comparaison des caracteristiques @éss a differentes alliages de 10 cycles

hkl 20(°) | d[A°] | Référence | |[%] | [%] | [%]
datta (*)
20(°) d |[(0% Sn)|(0,2%Sn)| (2% Sn)
[A°]

Q@ 3-PbO2 110 25,409| 3,5406| 25,354/ 3,51 | 43,15 43,05 38,67
(]
& a-PbO2 111 29,892| 3,1488| 29,071 3,069, 7,59 8,66 3,09
S 3-PbO2 101 | 31,903 2,8157/31,937, 2,8 49,26 48,29 58,24
Q@ 3-PbO2 110 | 25,38 | 3,523225,354 3,51 | 48,26 29,16 38,67
o
> a-PbO2 111 | 29,892 3,1329 29,071 3,069, 0,75 4,35 3,09
Q 3-PbO2 011 | 31,903|2,8052/31,937 2,8 50,99 66,49 58,24

(*): ICDD PDF4+

D’apres ce tableau, nous avons a noter que :

v Lorsqu’on augmente le nombre de cycles le taux-Bb@ augmente et celui dePbQ,
diminue pour les électrodes sans étain (Pb).
v Tlinverse est vrai pour R-Ph@orsqu’il s’agit de 0.2%Sn. nous constatons umeirdition
de la raie 3.5A et augmentation de 2.8A.
v/ aucun changement n’est appréciable pour les étltr2%Sn pour les deux variétés.
v" Quant il s’agit de I'influence de I'étain a nomlate cycles défini, I'étain (0.2 et 2%Sn)
diminue la variét@-PbQ, au détriment de la raie 3.5A
En générale, la variété [3-Ph€st responsable de la capacité alorsogBeQ; assure
la cohésion et elle est indispensable pour lais@let la texture de la masse active durant

les cycles de charge-décharge.
IV.2.2 Observation par microscope électronigue a balayagdEB

Les clichés de MEB pour les trois échantillons i 16™ et au 46™ cycle sont

similaires et peuvent étre représentés par ladigvir24.

Aux petits agrandissements 1000x figure 24, noomarguons que la surface des trois

électrodes et a tous les cycles de notre étudssstet nue en quelques partie.
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Pb 0%Sn 10cycles |

Figure 1V.24: Cliché de MEB d’une électrode au 1§cle aux petits grandissements.

Aux agrandissements moyens et grands, nous reoraqies cristaux de différentes
grandeurs, orientations et morphologies. Aux airgs cycles, les cristaux sont arrondis
(rock-like). Au-dela de 40" cycle, on remarque des cristaux sous forme deupttep
chez 0.2%Sn avec d’'autres prismatiques. Ceci dstbleapour tous les échantillons

examinés.
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Pb 0.2%Sn 10cycles |8
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Figure 1V.25: Clichés de MEB des trois électrodes &40 et 46™ cycles a des agrandissements moyens.

Cette diversité de morphologie peut étre attribaégrocessus de décharge. Selon
ce processus, la réduction des cristaux de sudatd’b peut étre le résultat de leur

dissolution a partir des ces parametres.
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Figure 1V.26 : Clichés de MEB des trois électrodaglifférent cycles a des grands grandissements.

Il est a conclure que I'étain a peu d’influence Bumorphologie des cristaux de

PbSQ. Le changement de morphologie est di principalémemaux de cyclage.
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Observation par MEB de la masse active Pb, de la couche de corrosic

D’aprés les clichés de MEB de la masse active oigtelurant 20 cycles ent-1.2 et
1.5 V sur une couche obtenue par cyclage deet 40 cycles entre-1.2 et 0.7Vdes
électrodes avec 0, 0.2 et 2%, nous pouvons soukeveemargues suivan :

1- La masse active Pb@btenie sur du plomb pur et 0.2% Sest constituée d’agglomér:
de particules trés finede Pb(; connectés entre eux par la base qui en contact la
collecteur. Il n’y a pas de contact ¢e ces agglomérathi coté de la solution. Il parqque
ces agglomérats se cristallisaient par croissam@imensionnelle. La taille de
agglomérats dépasse 6 microméFigure V.27 et figure 1V.28

2- En ce qui concerne la masse active , obtenue sur 2%Sn que ce soit au 10 c®™
cycles elle differe complétement de celle obtenue sompl et 0.2%Sn. La surface
presque lisse et mince. Les grains sont trés fias, de relief saillant aux mém
grossissements Figure .RE

3- Les clichés montrent des cracks (fissures) au niwEala coche. Cela est constaté ¢
voltamétrie cyclique dont on a remarqué l'appanitid’'un pic anodique pendant

réduction de PbOFigurelV .32

Figure 1V.27 : Clichés MEB de la masse active obtenue sur éled& Pb pur pr
cyclée 10 cycles ent-1.2 et 0.7V et 20 cycles entre -1.2 et 1.5V.
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10cyc.0.2%Sn S

Figure 1V.28: Clichés MEB de la masse active obtenue sur éled& 0.2%Sn pré cyclée 10 cyc

entre-1.2 et 0.7V et 20 cycles entre -1.2 et 1.5V.
10cyc.2%Sn

det|mag O/ H
ET0/10000 x

Figure IV.29: Clichés MEB de la masse active obtensur électrode 2%Sn pré cyclée 10 cy

entre-1.2 et 0.7V et 20 cycles entre -1.2 et 1.5V.
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Figure 1V.30: Clichés MEB de la masse active obtenue sur éled&Pb purpré cyclée 40 cycle
entre-1.2 et 0.7V et 20 cycles entre -1.2 et 1.5V.

40cyc.0.2%Snjge | 40cyc.0.2%Sn

l{“
vw-

det | mag O
VI ETD| 5 001

Figure 1V.31: Clichés MEB de la masse active obtenue sur éled& 0.2%Sn pré cyclée 40 cy«

entre-1.2 et 0.7V et 20 cycles entre -1.2 et 1.5V.
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Figure 1V.32: Clichés MEB de la masse active obtenue sur éled& 2%Sn pré cyclée 40 cyc

entre-1.2 et 0.7V et 20 cycles entre -1.2 et 1.5V.
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