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La cause de 1'instaMlite des aciers au nickel

PAR

Ch.-Ed. GUILLAUME
(Ave.- 5 lig.)

Lorsque j'eus, en mai 1896, 1'indication d'une anomalie

negative de dilatabilite dans les aciers au nickel, ma premiere
idee fut de rechercher le degre de stabilite de ces singuliers
alliages. De cette propriete dependait, en effet, le domaine des

applications que l'on pouvait leur assigner, et 1'anomalie trouvee
devait avoir plus ou moins d'importance pratique suivant le

degre de conservation des dimensions representees par une
barre faite en acier au nickel.

Les experiences me conduisirent ä lairc, des la premiere
publication 1, les plus expresses reserves concernant les nou-
veaux resultats. J'avais opere d'abord sur une barre d'alliage
ä 30,8 pour 100 Ni, qui presentait une instability extremement

accusee; plus tard, ii resulta des mesures faites sur d'autres
barres que l'instabilitö decroissait ä mesure que l'on s'eloignait
de la region de passage des alliages de l'etat non magnetique ä

l'etat magnetique: ainsi, elle apparaissait fortement diminuee

pour l'invar, sur lequel se portait surtout l'attention. Cette
relation de l'instabilite avec la teneur en nickel etait d'autant
plus vraisemblable qu'une theorie de 1'anomalie dont, ä l'epoque.
j'ai donne une esquisse

2
en rendait parfaitement compte.

1 Recherches sur le nickel et ses alliages, Archives (41, 5, p. 254,
(1898).

2 Les deformations passageres des solides, Congres international
de Physique, 1900, t. I, p. 432.
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Plus tard, des discontinuities m'apparurent dans la oourbe

d'instabilite en fonction de la teneur en nickel, et, fmalement,
elles m'ont conduit ä une etude approfondie des causes du

phenomene. Elles ont ete trouvees dans la presence du carbone,
dont on avait jusque-lä sous-estime la fonction.

La teneur en carbone des alliages, assez elevee dans les

premiers de ceux qui furent mis a ma disposition par la Societe de

Commentry-Fourchambault et Decazeville, n'etait pas tres
exactement connue, parce que, dans la periode initiale des

recherches, ou l'on s'attachait seulement aux grandes lignes des

phenomenes etudies, on n'avait pas juge necessaire de determiner

les compositions par des analyses tres precises; les

dosages du debut etaient de caractere industriel, et ne permettaient
pas des conclusions de detail. C'est seulement lorsque le gros
des phenomenes eut ete caracterise, que l'on reprit les analyses
et que l'on put arriver ä determiner certaines particularites qui
avaient echappc aux premieres investigations.

Lc rriterium (Pinstability.

D'abord, il fallut trouver un criterium de l'instabilite.
Lorsqu'une barre d'acier au nickel de la categorie de l'invar

re\ient de la temperature de la forge, eile s'allonge d'une
facon continue ä temperature constante; ce mouvement, de plus

Fig. I.

Allongement progressif d'une barre d'invar conservee ä la
temperature du laboratoire.
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en plus faible, a pu etre suivi pendant de longues annees.

L'allongement s'effectue suivant une exponentielle du temps
(figure 1): si l'on prend, en effet, comme abscisse le logarithme
du temps, 1'allongement est represents par une ligne droite
(fig- 2).

Fig. 2.

Diagramme logarithmique relatif au meme phenomene.

La vitesse du mouvement augmente rapidement avec la

temperature, ä tel point qu'apres 100 heures ä 100°, les

variations sont ä peine perccptibles. Nous trouvons lä un moyen
tres commode de caracteriser l'instabilite d'un acier au nickel;
il suffit de mesurer une barre ä l'etat initial, de la reehauffer

(en une ou plusieurs fois) k 100°, et de mesurer sa variation.
On peut prendre, comme indice numerique d'instabilite
l'allongement en microns par metre qu'eprouve la barre, pendant
cette chautle, qui l'amene ä un etat ä peu pres determine.

A ce mouvement, se superpose une depression que l'on peut
caracteriser comme suit: supposons qu'apres avoir etuve la

barre k 100°, on revienne tres lentement k la temperature
ordinaire (en six mois par exemple); on trouve alors la barre nota-
blement allongee. Si, maintenant, on la ramene ä 100°, eile se

Taccourcit, revenant, apres quelques heures, ä la longueur
qu'elle avait atteinte lors de sa premiere chauffe.

On peut deduire de cette experience un second indice, dont
la valeur numerique n'est pas tres differente de la precedente.
La precision avec laquelle l'instabilite peut etre caracterisee est
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par consequent ä peu pres la meme que pour le premier crite-
rium; on choisira done Fun ou l'autre des procedes, suivant les

commodites de l'experience.
Dans la plupart des cas, les barres, dans l'etat oü elles se

trouvent, sont egalement impropres ä l'application de l'une ou
l'autre methode. A la temperature ordinaire, les variations des

deux ordres se superposent dans un meme echantillon, et il faut
choisir l'etat dans lequel on les amenera.

Par exemple, une barre ä l'etat initial decrira une courbe
telle que OA (fig. 3) tandis que, si elle est restee, en sortant de

Changements de longueur qu'a subis, ä 100°, une tige, soit imme-
diatement apres la chauffe au four (courbe OA), soit apres un
long repos (courbe OB). Les deux courbes ne deviennent super-
posables qu'apres les vingt premieres heures de chauffe.

la forge, quelques mois ä la temperature ordinaire, l'exposition
a 100° lui fait decrire une courbe telle que OB, dans laquelle on
peut voir la superposition des deux ordres de variation. Au
debut, il se forme une depression, tandis que, au bout de

quelques heures, l'allongement resultant de 1'etuvage l'emporte.
En general, il est plus facile, lorsqu'une barre est dans un

etat mal defmi, de la ramener ä l'etat initial que de chercher ä

atteindre l'etat correspondant ä la chauffe suivie d'un refroi-
dissement lent. Afin d'etre ä meme de ramener les barres au
premier etat, j'ai construit un four forme par un tube de silice
chauffe par une spirale que traverse le courant. On peut, au
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raoyen de cet appareil, ramener en quelques minutes une barre
ä son etat initial. Si ses extremites ont ete protegees de l'oxyda-
tion, les experiences peuvent commencer aussitöt.

Action du carbone.

J'ai soumis 76 coulees ä la premiere epreuve. L'indice trouve
est represents par les courbes de la figure 4 (la plupart des points
resument des moyennes obtenues par l'etude de plusieurs
coulees de teneurs voisines).

Fig. i.

Variation, par chauffe a 100°, des aciers au nickel additionnes de

proportions variables de carbone (les sommets des courbes sont
projetes lateralement, les droites de projection sont recoupees par
les ordonnees correspondant au carbone, telles qu'elles sont indi-
quees au haut de la figure).

Ces courbes nous revelent d'abord, pour les faibles teneurs

en carbone, que le maximum d'instabilite correspond au minimum

de dilatabilite, c'est-ä-dire au maximum de l'anomalie.
Avec les plus fortes teneurs en carbone, le point culminant des

courbes se deplace vers la gauche un peu plus vite que ce maximum

i Gh.-fid. Guillaume, Recherches metrologiques sur les aciers
au nickel (Travaux et Memoires du Bureau international des Poids et
Mesures, t. XVII, p. 87).
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En reportant les maxima lateralement, et en les recoupant
par des ordonnees correspondant aux teneurs auxquelles cha-

cune des courbes se rapporte, on voit que, au moins en premiere
approximation, l'indice est proportionnel ä la teneur de l'alliage
en carbone. Le petit ecart par rapport a la proportionnalite
rigoureuse qui semblerait subsister d'apres le diagramme peut
s'expliquer par de minuscules erreurs systematiques dans les

dosages, ou aussi par le fait qu'il peut exister 1 ä 2 dix-milliemes
de carbone libre, c'est-ä-dire graphitique. On peut affirmer, avec
une tres grande approximation, que l'instabilite des aciers au
nickel est due entierement ä la presence du carbone.

Le deuxieme mode de determination de l'indice conduit
identiquement au meme resultat.

Fig. 5.

Depression observee sur des tiges d'invar contenant des proportions
croissantes de carbone.

Parmi les tres nombreux documents utilises pour arriver ä

cette conclusion, je reproduirai ici (fig. 5) seulement une serie
de depressions determinees sur des coulees tenant en moyenne
0,06, 0,12, 0,20 et 0,43 p. 100 de carbone, et dont la teneur en
nickel est tres voisine de 35 p. 100.
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Mecanisme de Vaction du carbone.

Le probleme qui se pose maintenant est celui du mecanisme

par lequel le carbone provoque l'instabilite.
Parmi les combinaisons que le fer est susceptible de former

avec le carbone, il en est une, particulierement importante, la

cementite, dont la composition est Fe8C, et qui a ete isolee pour
la premiere fois par M. Wologdine son action marquee sur la

dilatation des aciers au carbone, et meme des fontes, a ete mise

en evidence par les experiences de M. Chevenard \ J'ai ete

conduit moi-meme ä en soupponner les effets lorsque j'ai cherche
ä representer la marche du minimum dans les courbes figurant
les dilatabilites des aciers au nickel diversement additionnes.

On sait en effet que les aciers non trempes possedent une
dilatabilite d'autant plus faible qu'ils contiennent une plus forte
proportion de carbone; mais, vers 210°, leur courbe de dilatation

subit un changement de direction assez brusque, attri-
buable ä la transformation de la cementite, qui passe alors ä

l'etat non magnetique. Si nous admettons que la cementite
puisse subir, dans les aciers au nickel, des transformations
lentes, provoquant des variations de volume de meme signe que
dans les aciers au carbone, une barre donnee d'acier au nickel
devra eprouver, ä basse temperature, un allpngement pro-
gressif de meme origine que le phenomene observe dans les

aciers ordinaires, oü le refroidissement produit un allongement
instantane qui se manifeste comme une attenuation de la

dilatabilite.
On ne peut savoir d'avance quelle sera Failure des transformations

que l'on doit observer; mais l'hypothese prendra une
plus grande vraisemblance si l'on parvient, en empechant, par
une addition convenablement choisie, la formation de cementite
dans les aciers au nickel, a obtenir des alliages stables. Nous

reviendrons sur cette question, capitale pour 1'utilisation que
l'on fait de ces aciers dans les mesures de precision.

1 Wologdine, Sur les proprietes magnetiques de quelques composes
de fer (C. R., 148. p. 776 (1909)).

2 P. Chevenard. Anomalie de la cementite dans les aciers au
carbone recuits. trempes et demi-trempes (C. R., 164, p. 1005 (1917)).
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En s'en tenant a l'indication generale que Ton deduit du dia-

gramme, on conclura que l'on peut, connaissant approximati-
vement la composition d'un alliage pas tres eloigne du maximum,

determiner avec precision, par des mesures de longueur,
la proportion de carbone qu'il contient. Ge procede s'applique
particulierement bien ä l'invar, ä la seule condition que l'on
soit outille pour mesurer, ä quelques microns pres, les change-
ments qu'eprouve une tige de cet alliage. Au moins puis-je dire

que, depuis que la relation entre Tinstabilite et la teneur en
carbone a ete etablie, j'ai souvent rectifie des dosages de coulees

analysees avec la precision industrielle; les verifications minu-
tieuses faites ä Imphy ont toujours donne raison aux deductions
tirees de la mesure des longueurs.

On peut preciser dans Tenonee suivant le resultat essentiel

deduit des donnees qui viennent d'etre exposees: le quotient
de l'indice d'instabilite maximum par changements progressifs,
exprime en microns par metre, par la teneur en carbone evaluee

en dix-milliemes, est approximativement egal ä 2,9.
Dans la suite, nous adopterons ce coefficient pour la recherche

des actions produites par le manganese, le chrome et le cuivre.

Action du manganese et du cuivre.

11 a ete fait de nombreuses experiences pour determiner
l'instabilite des aciers au nickel additionnes de manganese, alors que,
ignorant encore Taction du carbone, on ne possedait pas un
guide süffisant pour cette recherche. Lorsque Taction prepon-
derante du carbone eut ete mise hors de doute, il devint aise

de caracteriser celle du manganese.
J'ai opere sur trois series d'alliages, contenant environ 2, 5 et

8 pour 100 Mn. Les recherches ont ete conduites de maniere
a fournir des resultats ressortant au premier criterium. Le pro-
cede le plus simple est alors de comparer le quotient de l'indice

par la teneur en carbone pour les diverses teneurs en manganese.
Dans le cas des trois groupes d'alliages mentionnes, ce

quotient maximum a pris les valeurs 2,7, 1,9 et 1,6.
iderons ce dernier nombre. Le rapport du quotient dans

illiages consideres et dans l'invar est 0,55. Par Taddition de
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manganese indiquee, la dilatabilite est relevee jusqu'ä 7,6.10 6:

l'anomalie est ainsi reduite ä 9,8.10~6. Gelle de l'invar est egale
ä 17.10-6. Le rapport de ces deux nombres est sensiblement

egal ä celui des quotients d'instabilite. On peut done dire que
l'instabilite est diluee, sans que le manganese exerce aueune
action speeifique.

Dans le cas du cuivre, les experiences ont porte sur une seule

serie d'alliages peu carbures; ils ont conduit ä un resultat tout
ä fait du meme ordre.

Action du chrome.

Si Ton ajoute du chrome aux alliages, le phenomene change.
J'ai opere d'abord sur dix alliages qui tenaient en moyenne

35,9 pour 100 Ni, 0,087 C, et 0,95 Cr. Le quotient de l'indice

par la teneur en carbone se trouva reduit ä 1,11, au lieu de la

valeur 2,90 qu'il possede dans les alliages depourvus de chrome.
2 go 1 11La presence de ce dernier annule done la fraction ——^ ^ '—

0,617 de Faction du carbone; 0,617 x 0,087 0,0537 pour
100 exprime done la quantite de carbone inactif. Le rapport du

0 95
chrome ä celui du carbone combine est _

'
_ 17,7. La

0,U5Ö7

combinaison pour laquelle on obtient le rapport le plus voisin
est Cr4 C, qui, pour 0,95 de chrome, conduirait ä C 0,0550.

La petite fraction excedente, qui est egale ä 0,0013 C, ne sort

pas des limites de l'incertitude possible sur l'ensemble des don-

nees que nous avons utilisees. Toutefois, on peut parfaitement
concevoir qu'un peu de chrome reste libre, dont la proportion,
resultant du calcul, ne serait en moyenne que de 0,045 pour 100,

soit moins d'un vingtieme du chrome contenu dans Falliage.
Quelle que soit l'hypothese que l'on fasse au sujet de ce petit
residu, on peut admettre que Faction speeifique du chrome tient
ä l'existence du eonstituant nomme, toujours present dans les

aciers au chrome.
En somme, pour stabiliser les aciers au nickel, il faut, comme

il a ete dit precedemment, empecher la formation de cementite,
en combinant le carbone avec un corps ayant pour lui une plus
forte affinite que le fer: tels encore le tungstene ou le vanadium.
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J'ai opere aussi sur des coulees tenant environ 5 et 10 pour
100 de chrome. Ces dernieres ont revele une grande stabilite,
malgre des teneurs en carbone qui ont atteint 0,58 p. 100. Tou-
tcfois, les aciers en question se sont montres legerement grenus,
tandis que les surfaces des aciers au nickel ordinaires prennent
un admirable poli et permettent des traces irreprochables. Dans
les aciers chromes, il a pu se produire les erreurs de 0^,3 ou
0^,4 dans la mesure des longueurs; la stabilite ne peut ctre
garantie que dans les limites d'un demi-millionieme environ;
eile est neanmoins tres probable.

Applications.

Depuis qu'ont ete achevees les etudes dont il vient d'etre
donne une rapide esquisse, on s'est efforce, pour 1'invar destine
a la construction des etalons de precision, d'abaisser autant que
possible la teneur en carbone; et la premiere epreuve ä laquelle
sont soumis les echantillons des coulees nouvelles est maintenant
la determination de leur indice d'instabilite. II n'est pas rare

que, dans les coulees d'invar non additionne, celui-ci soit abaissc

jusqu'ä 5f, en meme temps que la dilatabilite de l'alliage ä

l'etat naturel est voisine du millionieme ou lui est meme inle-
rieuie.

Des essais ont ete faits en vue d'obtenir des alliages stabilises

par l'addition d'un metal avide de carbone; toutefois, jusqu'ä
present, ils se sont butes ä la difficulte d'obtenir, dans ce cas,
des alliages tres peu carbures; le metal additionnel en apporte
gencralement avec lui, de telle sorte qu'en voulant annuler
l'effet d'une tres faible proportion de carbone, on en introduit
une plus grande quantite.

Des methodes particulieres mises en ceuvre pour realiser des

fontes remplissant ces deux conditions, sont actuellement en

cours.
Des resultats interessants ont dejä ete obtenus dans cette

direction. Je citerai l'exemple d'une coulee tenant 35,8 pour
100 Ni, 0,04 C et 0,46 Cr, qui a donne comme indice d'instabilite
3",4, et comme quotient 0,9.

La dilatabilite de cette coulee, qui etait,avant tout traitement,
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egale ä 1,293.10 6, est devenue, apres une chauli'e prolongee ä

100°, 1,303.10~6, soit une variation ä peine perceptible de

0,01.1(T6 \
Une tige de cette coulee, trempee et allongee de moitie par

etirage, possedait une dilatabilite egale ä 0,090.10~6. Apres un
etuvage destine ä la stabiliser ä la suite des deformations meca-
niques qu'elles avait subies, sa dilatabilite est remontee ä

0,474.1(L6.

L'etude de cette coulee a ete faite surtout en vue de son
application k la mesure des bases geodesiques.

On sait qu'aujourd'hui de telles mesures sont faites au moyen
de fils tendus, auxquels on cherche ä conferer par avance une
dilatabilite aussi faible que possible. Dans l'emploi de l'invar
ordinaire, on amene en general la dilatabilite des fils ä etre

comprise entre ± 0,1.10~6; mais on pourrait faire un leger
sacrifice sur la dilatation, si la stabilite etait accrue dans une
forte proportion 2.

Pour l'application dont il est question ici, il est important que
l'alliage possede une limite elastique assez elevee, afin qu'il ne
subisse pas de deformations permanentes dans le transport oil
les fils sont enroules sur des tambours, et sur le terrain ou ils
sont rectifies. Pour que cette condition soit remplie, il faut que
l'alliage tienne un certain minimum de durcissants, qui lui
impose certaines conditions difficilement conciliables: dilatation
comprise entre ± 0,1.1(U6, stabilite si possible parfaite et
limite elastique assez elevee.

Le programme technique est bien defmi, et il est dejä resolu

remarquablement. On arrivera, probablement dans un temps
prochain, k des solutions encore plus voisines de la perfection.

1 On peut comparer eetle variation ä cello qui a ete mentionnee
dans mon memoire: Les applications des aciers au nickel (Archives
(41, 15, p. 249 (1903)) et qui etait. environ sept fois plus forte.

2 En realite, la dilatabilite de la coulee en question aurait. pu etre
abaissee encore de 0,3.10—<"• par un etirage plus pousse; 'en outre,
comme les fils sont employes sous une tension de 10 kg, leur dilatabilite

est, de plus, reduite de 0.15.10-", du fait que leur coefficient
thermoelastique est posilif et egal ä + 0.000 40.
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