
I T H È S E S 
n PI^ÉSENTÉES 

A L A F A C U L T É D E S S C I E N C E S 

DE L 'UNIVERSITÉ D E L l L L É 

J O U R O B T E N I R 

LE TITRE D'INGÉNIEUR-DOCTEUR 

PAR. 

UÉON M O R E A U 
Jdgenieur Chiftiïstc C , ^ , 

Préparateur a VInstitut de ckiftiie appUquçc de ï^iilc 

• i " ^ T H È S E 

UNE NOUVELLE MÉTHODE dl DÉGAZAGE DES MÉTAUX 

ET QUELQUES-U№$ DÇ SES APPLICATIONS 

Propositions douncH par la ïacuïte 

S o u t n i u e i l e i g j F é v r i e f .1^38 J e y a i i t J a C o m m i s s i o u d ' E x a m e n 

M M . G . C H A U D R O N , Pr^s{Jent 
E . R O U E L L E 

H . L E F E B V R E \ Examinateurs 
A , P O R t E V I N 





\ * D ' O R H K I -

9 T H E S E S 
PRÉSENTÉES 

A L A F A C U L T É D E S S C I E N C E S 

DE L 'UNIVERSITÉ DE L I L L E 

P O U R O B T E N I R 

LE TITRE D'INGÉNIEUR-DOCTEUR 

PAR 

LÉON M O R E I A U 
Ingénieur Cliîinistc I. C. L> 

Préparateur à l'Institut Je cKÎniic appliqurc Je Lille 

-I"" T H È S E 

UNE NOUVELLE MÉTHODE DE DÉGAZAGE DES MÉTAUX 

ET QUELQUES-UNES DE SES APPLICATIONS 

2= T H È S E 

Propositions données par U Facullé 

Soutei/ries le iç) Février iç}8 JeMint la Commission d'Examen 

M M . G. C H A UD RON, PrésUent 
. ) E. ROUELLE ; 
J U R Y \ „ I F W P R V R P H. LEFEBVKE Examinateurs 

A. PORTE VIN \ 



UNIVERSITÉ DE LILLE FACULTÉ DES SCIENCES 
1= E K. S O IST N-E IL. 

D o y e n M. MAIGK. 

A s s e s s e u r M. PRUVOST. 

Professeur de B o t a n i q u e g é n é r a l e e t 
a p p l i q u é e . 

Pro fe s seur de Géo log i e e t Miiiéra-
IfUrip. 

P r o f e s s e u r s h o n o r a i r e s ... 

M a î t r e d e C o n f é r e n c e s 
Y i o n o r a î r e 

MM. HALLEZ. 
CHATELET. 
BAHROIS. 
BKUHAT. 
FOSSE. 
PASCAL. 
PATTTHENIER. 
BÉGHIN. 
CHAZY. 
PAHISELLE. 
FLEURY. 
SWYNGEDAUW. 
vM ALAQUÎ . 
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I N T R O D U C T I O N 

La connaissance des propriétés exaiies des métaux purs est certainement l'un des 

grands problèmes à l'ordre du jour en métallurgie. Cela renient dans beaucoup de cas à 

connaître l'influence des impuretés sur les propriétés des métaux. Les impuretés gazeuses 

ont un râle jusqu'ici très peu connu, et la raison principale de notre ignorance dans c e 

domaine provient surtout de l'absence d'une méthode générale de dosage des gaz et d'une 

technique permettant le dégazage complet des métaux étudiés. 

L'impureté gazeuse que nous encisageons est esseniiellement composée par les 

hydrwes, carbonyles et nitrares, qui ont une tension de dissociation très élevée e t que l ' o n 

devrait pouvoir extraire des métaux par simple chauffage dans un vide poussé. Les auteurs 

qui nous ont précédé dans l'étude du problème des gcz, et en particulier M. Villachon, 

ont nettement mis en évidence l'impossibilité d'effectuer cette extraction d'une façon com

plète aux températures moyennes. Il s'agissait ce métaux à point de fusion relativement 

b a s , comme l'aluminium (650°), ou moyen, comme le fer (1550°). L'extraction des gaz en 

chauffant le métal fondu dans le vide donne généralement des résultats encore moins bons, 

les composés gazeux étant beaucoup plus stables à mesure que l'on élèoe la température. 

Il fallait donc essayer d'améliorer le procédé d'extraction par chauffage dans le 

vide, le métal étant encore à l'état solide ; on pouvait admettre, avec les auteurs précédents, 

que l a lenteur du départ des gaz e s t conditionnée par la vitesse très petite de diffusion de 

ceux-ci à l'intérieur du métal, et que le dégazage s'arrête dès que l a couche superficielle 

se trouve appauvrie en gaz. En réalité, comme nous aurons l'occasion de le montrer dans 

c e travail, on ne cormaft aucune mesure réelle de la vitesse de diffusion des gaz dans les 

métaux ; l e s excellents travaux qui ont été faits sur cette question n'indiquent q u ' u n e V i t e s s e 

globale, groupant l'absorption des gaz, la diffusion et la désorption. Comme nous l'avons 

constaté et comme l'avait d u reste montré M. Guichard, l a diffusion des gaz est appré

ciable dès la température ordinaire, il y a donc lieu de penser qu'elle peut être, contrai-
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rement à l'opinion courante, extrêmement rapide dès que Von élève la température. Si 
donc la vitesse de départ des gaz d'une jeuille métallique est si jaible, c'est probable
ment parce qu'il y a une autre cause, et nous avons admis comme hypothèse de travail, 
que c'est la lenteur du passage de la couche superficielle qui règle le phénomène. 

M. G. Chaudron, qui nous a dirigé dans ce travail, nous a suggéré d'étudier une 
méthode permettant de perturber le potentiel superficiel du métal. On sait que Je bom
bardement par électrons est employé dans la fabrication des lampes de T. S. F. Ce 
bombardement porte les électrodes en métaux réjraciaires à une très haute température, 
et il se produit un excellent dégazage du métal. En réalité il s'agit là d'un procédé de 
chauffage commode à une très haute température. Cette technique est inapplicable aux 
métaux usuels, ils seraient très rapidement volatilisés dans le vide, et les gaz se trouve
raient, comme beaucoup d'auteurs l'ont constaté, de nouveau absorbés par le métal activé 
déposé sur les parois du tube laboratoire. Si au contraire le bombardement des surfaces 
s'effectue avec des ions, l'échantillon métallique formant la cathode dans un tube à 
décharge, le métal reste sensiblement à la température ordinaire. Nous avons alors constaté 
que l'extaciion des gaz s'effectue assez rapidement et d'une façon suffisamment com
plète pour permettre de fonder sur ce procédé un moyen général de doser les gaz dans 
les métaux et une technique de dégazage de petits échantillons métalliques qui présente 
m grand intérêt théorique. Il est en effet possible d'extraire les gaz à la température ordi
naire, et dans ces conditions le réseau métallique conserve ses caractéristiques ; on peut 
donc étudier séparément l'influence, sur les propriétés du métal, des gaz et de la pertur
bation de structure due à ceux-ci. Quantité de problèmes métallurgiques peuvent donc 
être ainsi résolus. Nous en avons abordé quelques-uns dont nous poursuivons l'étude. 

Il semble bien que nous avons commencé à travailler dans un domaine très vaste, 
aussi avor)s-nous été aidé dans cette tâche par plusieurs de nos collègues de laboratoire, 
et en particulier par MM. André Michel, Jacques Bénard et Paul Lacombe qui ont bien 
voulu collaborer avec nous. 

M. Albert Portevm, professeur à l'Ecole Centrale, s'est beaucoup intéressé à 
nos recherches, il nous a donné à plusieurs reprises d'utiles conseils ; aussi tenons-nous à 
le remercier d'avoir bien voulu signer avec nous quelques notes préliminaires de ce travail. 

Nous avons beaucoup insisté sur le problème des gaz de l'aluminium qui présente 
un grand intérêt pratique ; nota tenons à remercier ici M. François Gall, directeur à 
la Société d'Electrochimie, qui a bien voulu nous proposer cette étude technique. 

Qu'il nous soit enfin permis d'exprimer notre profonde reconnaissance a 
M. Georges Chaudron, professeur à la Faculté des Sciences, directeur de l'Institut de 
Chimie Appliquée de Lille, qui a sa si heureusement orienter nos recherches vers des 
problèmes scientifiques et techniques importants, et qui, par ses conseils et ses encoura
gements de chaque instant, a grandement facilité notre tâche. 
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Nous aoons divisé noire étude en trois chapitres : 

I ° Les méthodes de dosage des gaz dans les métaux ; 

2° Application de la nouvelle méthode de dégazage à l'aluminium ; 

3 ° Application de la nouvelle méthode de dégazage à quelques problèmes relatifs à 

l'influence des gaz sur les propriétés physiques des métaux. 

Nous donnons ci-dessous les réjérences de nos publications antérieures à ce travail ; 

elles constituent des prises de date des résultais énoncés dar^s cette thèse : 

Sut une nouve l l e m é t h o d e d'extraction des g a z dans les métaux : C . R . 2 0 1 , 2 1 2 , 

1 9 3 5 . (En collaboration a v e c M M . G . Chaudron et A . Portevin) . 

Sur un four dans l e v ide permettMt l 'é tude des gaz d é g a g é s par les métaux fondus : 

Bull. Soc. Chim. France ( 5 ) , 2 , 1 2 7 8 , 1 9 3 5 . ( E n collaboration avec M M . G . 

Chaudron et A . Portevin) . 

Sur une nouve l l e m é t h o d e d'extraction d e s gaz dans les métaux : Bull. Soc. Chim. 

France (5 ) , 2 , 2 0 7 5 , 1 9 3 5 . ( E n col laboration avec M M . G . Chaudron e t 

A . Portev in) . 

L 'essa i à la c l o c h e des gaz d e l 'aluminium : Bull. Assoc. Tech. Fonderie 10 , 4 4 6 , 1 9 3 6 . 

N o u v e l l e m é t h o d e pour extraire l e s gaz dans les métaux et contribution à l ' é t u d e des 

gaz retenus par l 'aluminium : Se. Rep. Tohokti Imp. Univ. Anniversary V o l . 

Ser . I. prof. Kôtarô H o n d a , S e n d a i , Japon, 1 9 3 6 . (En collaboration avec M M . 

G . Chaudron et A . Portevin) . 

Contribution à l ' é t u d e du p r o b l è m e des g a z dans les métaux : C . R. 2 0 4 , 1 2 5 2 , 1 9 3 7 . 

( E n collaboration a v e c M M . G . Chaudron e t A . Portev in) . 

L'é l iminat ion d e l ' impureté gazeuse dans les métaux : conf. groupe d e métal lurgie d e la 

S o c . C h i m . Ind . , 12 mai 1 9 3 7 , et M . G . Chaudron : Conférence d ' é c h a n g e d e 

l 'Assoc ia t ion technique d e F o n d e r i e . Congrès d e D e r b y , 8 juin 1 9 3 7 . Fondry 

T r a d e Journal, juin 1 9 3 7 , p a g e 5 0 9 . 

L a diffusion à froid d e s gaz à travers les métaux : Bull. Soc. Chim. France ( 5 ) , 4 , 1 3 6 5 , 

1 9 3 7 . (En collaboration avec M . G . Chaudron) . 

L e s g a z d e l 'aluminium : C o m m . X V I T Congrès C h i m . Ind. Paris , sept. 1 9 3 7 . (En 

col laboration a v e c M . G . Chaudron) . 





C H \ P I T l i E PHKMIKM 

L E S M E T H O D E S D E D O S A G E D E G A Z 

D A N S LES M E T A U X 

J u s q u ' à présent , les différentes mé thodes d 'ex t rac t ion des gaz (que 
l ' on m e s u r a i t et identif iai t ensui te ) se d iv isa ient en deux g roupes (*) : 

1° Ext rac t ion dans le vide ; 

•2° Ext rac t ion pa r a t t aque chiui i t jue. 

Les mé thodes du p r e m i e r g roupe sont , c o m m e n o u s l ' avons déjà 
dit, t rès incomplè tes et e x t r ê m e m e n t longue». Vi l l achon ( i ) , en par t icu l ie r , 
a essayé cette m é t h o d e sur l ' a l u m i n i u m ; il a poursu iv i , p e n d a n t des 
semaines et des mois , ses expér iences d ' ex t rac t ion ; il semble que l ' on 
puisse indé f in imen t re t i re r des gaz. Vi l lachon a o b t e n u les mômes résul ta ts 
avec différents m é t a u x : l ' o r , le n icke l , le fer, e t c . . Les expér iences pa r 
la nouve l l e m é t h o d e dans le t ube à décha rge é lec t r ique pe rme t t en t b ien 
d ' exp l ique r ces résul ta ts , la p l u p a r t des m é t a u x r e n f e r m e n t de g randes 
quan t i t é s de gaz, ce qu i est en comple t désaccord avec les conc lus ions 
de L . B i r c u m s h a w ( 2 ) . 

Les m é t h o d e s du second g r o u p e sont pa r t i cu l i è r emen t in téressantes , 
m a l h e u r e u s e m e n t n o u s ne conna issons que très peu de cas où l ' on puisse 
les app l ique r . Marcel Gu icha rd ( 3 ) , dans des expér iences très précises 
sur le poids a t o m i q u e de l ' iode , avai t besoin de conna î t r e les gaz renfermés 

(») G. Chaudron : Le problème des «az dans les métaux (Oonf. X V Congrès Cliim. Ind., 
Bruxelles 1S85 et, BULL. ASSOC. TECH. FONAENC, 11-4-1937). 
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l. 
Fig . "i. — C o u r b e s d e d é g a z a g e de l'or (A. V l l l ac t ion) 

Ijn g r a n d n o m b r e de t echn iques p o u r le dosage des gaz pa r extrac
t ion sous vide on t été décri tes ; ces procédés p e u v e n t se diviser en deux 
g roupes : 

A. — Ext rac t ion des gaz sur le méta l solide ; 
B. — Extrac t ion des gaz, le mé ta l é tant à l 'é ta t fondu. 

A. D Ë G A Z A G E D A N S L ' E T A T S O L I D E 

Dans le p r e m i e r cas, Ile méta l est chauffé à u n e t e m p é r a t u r e infé
r i eure à son po in t de fusion et les gaz recueil l is p a r u n e c h u t e de m e r c u r e . 
D 'après A. Vi l l achon ( i ) , si on t race, p o u r u n mé ta l d é t e r m i n é , de l 'o r 
par exemple , la courbe des dégagements gazeux en fonct ion d u t emps , on 
obt ien t u n e série de courbes ayan t l ' a l lu re ci-dessus (hg . i ) . 

dans u n échant i l lon de cu ivre . P o u r cela, il a ciïjployé la t e c h n i q u e sui
vante : le cu iv re était a t t aqué dans le vide pa r l ' i ode qui le t r ans fo rmai t 
en i o d u r e cu iv reux ; les gaz dissous é ta ient l ibérés , extrai ts pa r u n e chute 
de m e r c u r e et recueil l is d a n s u n e éprouve t te . 

L'ne au t r e m é t h o d e très é légante p o u r doser l 'azote dissous dans 
u n méta l , consiste à le t r ans fo rmer en a m m o n i a c au cours de la disso
lu t ion du méta l pa r u n acide ou u n e base, et à le doser p a r la m é t h o d e de 
Kje ldahl . 11 est à r e m a r q u e r que l ' on a a insi l 'azote (ixé pa r l iaison chi
m i q u e avec le méta l , l ' azote occlus n ' i n t e r v i e n t pas . 
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F i g . 2 

La diffusion des gaz s'effectuant du cen t re vers l ' ex té r ieur (A à B) 
dépend de la d is tance à pa rcou r i r , de la t e m p é r a t u r e , ma i s éga lement du 
g rad ien t de concen t ra t ion , facteur capital que l 'on a toujours négl igé . 

L ' é l im ina t i on des gaz du po in t R très vois in de lia surface à l 'exté
r i e u r va d é p e n d r e du vide et su r tou t de l 'é tat de la couche de passage. 

Le d i a g r a m m e des dégagemen t s gazeux en fonct ion du t emps a 
l ' a l l u r e d o n n é e su r la figure 3 . 

Ainsi que n o u s le ve r rons p lus lo in , nos expér iences (et celles de 
A. Vi l l achon) m o n t r e n t b ien que l ' ex t rac t ion dans le v ide est tou t à fait 
i ncomplè t e et e x t r ê m e m e n t llente. С о ш ш е nous venons de le d i re , cette 
l e n t e u r peu t ê t re due aux p h é n o m è n e s qu i se passent sur la couche de 
passage, car la vitesse de diffusion qui semble régler le p h é n o m è n e doit 

On voit donc que , dans u n e telle expér ience , la quan t i t é de gaz 
dégagés est fonct ion de la t e m p é r a t u r e . En opé ran t à t e m p é r a t u r e cons
t an te , il est aisé de r e m a r q u e r le rôle joué pa r lia diffusion des gaz à 
t ravers le méta l . Si o n m a i n t i e i d dans le vide u n e feuille mé ta l l i que à 
u n e t e m p é r a t u r e dé te rminée , on constate q u ' a u bou t d ' u n cer ta in t e m p s , 
le dégagemen t gazeux se raHentit p o u r deven i r b ien tô t p r a t i q u e m e n t n u l . 
Si on laisse alors le méta l a reposer » p e n d a n t u n m o m e n t , m ê m e à la 
t e m p é r a t u r e o rd ina i r e , on r e m a r q u e un nouveau d é g a g e m e n t ^ z e u x : ce 
p h é n o m è n e ne peu t être d û q u ' à u n e diffusion des gaz de l ' i n t é r i eu r vers 
l ' ex té r ieur d u mé ta l . 

On peu t l ï chémal iquement représenter les concen t ra t ions p l u s ou 
m o i n s fortes pa r u n h a c h u r a g e (fig. 2 ) . 
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être élevée à h a u t e t e m p é r a t u r e , p u i s q u ' i l est possible d 'observer u n e 
m i g r a t i o n des gaz dès lia t e m p é r a t u r e o rd ina i r e . 

l^ans ce (diapitrc, nous décr i rons no t re nouvel le m é t h o d e de déga
zage (mé thode C h a u d r o n Moreau) (/|) que nous avons su r tou t app l iquée 
aux gaz con tenus dans l l ' a l u m i n i u m . Nous d o n n e r o n s d ' a b o r d les 
résul ta ts de l ' ex t rac t ion dans l 'é tat sdl ide et dans l 'é tat l iqu ide . Il ne 
s 'agit pas de vérifier les e x p é r i e n c e s de Vi l lacbon sur l ' a l u m i n i u m , ma i s 

Fig. 3. — Marche d'une expérience de dégazage dans l'état solide 

de c o m p a r e r avec les résul ta ts de n o t r e nouve l le m é t h o d e ce que d o n n e l 'ex
t r ac t ion dans lie v ide par chauffage dans l ' é ta t sol ide ou dans l 'é ta t l i qu ide 
en opé ran t sur les m ê m e s échan t i l lons . Nous avons v o u l u faire profiter ces 
expér iences des de rn ie r s p r o g r è s de la t e c h n i q u e du vide. C ' e s t p o u r q u o i 
nous en d o n n e r o n s ici u n e descr ip t ion détai l lée. 

A p p a r e i l l a g e e m p l o y é : 

L'appare i l l age ut i l isé ne diffère pas essent ie l lement de celui de A. Vil
lacbon ; toutefois, n o u s avons été a m e n é à y faire que lques modi f ica t ions 
que nous a l lons décr i re . 
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Fig . 4. — A p p a r e U l a g e e m p l o y é p o u r e f fec tuer le d é g a z a g e d e s m é t a u x d a n s l 'é tat so l ide 

Le vide poussé est réalisé grâce à la mi se en série d ' u n piège à 
air l iquide et d ' u n e p o m p e à condensa t ion de v a p e u r de m e r c u r e ; les 
canal i sa t ions sont aussi larges et aussii courtes que possible (* = i 5 à 
20 m m . ) . Une chu te à gros débit p e r m e t de recuei l l i r les gaz sur la cuve 
à m e r c u r e . Le t u b e l abo ra to i r e en ver re Pyrex , d ' u n e épaisseur de 5 mm., 
p e r m e t des expér iences de dégazage à des t e m p é r a t u r e s ne dépassant pas 
6a5° . Le labora to i re est raccordé à l ' appare i l pa r u n rodage c o n i q u e à 7°, 
graissé à la graisse spéciale très dure , à base de caou tchouc , offrant tou te 
ga ran t i e au p o i n t de vue é tanchéi té et possédant , à la t e m p é r a t u r e o rd ina i r e , 
u n e tens ion de vapeur négl igeable . 

P o u r éviter tou t échauffement accidentel de ce raccord , l ' ex t rémi té 
du l abora to i re por te deux écrans et u n pet i t s e rpen t in de réfr igéra t ion. 

P r é p a r a t i o n d e s é c h a n t i l l o n s à d é g a z e r . — P o u r les ra i sons exposées 
au d é b u t de ce chap i t r e , il y a in térê t à employe r des échan t i l lons 
aussi minces que possible , de façon à r édu i re le t e m p s nécessaire 
aux opéra t ions de dégazage. Nous avons tou jours opéré , dans nos expé
r iences , sur des m é t a u x se p résen tan t sous u n e épaisseur infér ieure au 
mi l l imè t r e , cette p{)aisseur, dans cer tains cas, p o u v a n t être très faible 
(2/100° de m m . ) . Les échan t i l lons étaient ob tenus p a r sciage suivi d ' u n 
l a m i n a g e à froid. 

- Le schéma généra l rie l ' ins ta l la t ion est d o n n é p a r la figure 
ci-dessous (fig. k). 



i 8 

Quels que soient le m o d e de p répa ra t ion et la p r o p r e t é de l ' ou t i l 
lage employé , les échan t i l l ons son t i n é v i t a b l e m e n t soui l lés de t races de 
graisse qu'il faut é l i m i n e r . 

Ce dégraissage s'effectue à l 'a lcool bou i l l an t , pu i s à l ' é ther , le 
méta l est ensu i t e séché que lques heures à l ' é tuve , à 120°, p o u r élliminer 
toute t race de sdlvant . 

Réglage de la température du tube laboratoire. — D a n s ces expé
r iences effectuées à 600°, la m o i n d r e é lévat ion accidentel le de la t empé
r a t u r e p e u t ê t re funeste au t u b e l abora to i re , qu i t ravai l le sous vide très 
près de son p o i n t de r a m o l l i s s e m e n t ; il est t rès i m p o r t a n t de régler 
avec préc is ion la t e m p é r a t u r e du four. Nous avons , dans ce but , employé 
u n r é g u l a t e u r à l a m p e s fe r -hydrogène , qui nous pe rme t t a i t u n e cons tance 
de ± 2 degrés . 

Le schéma c i -contre m o n t r e la d isposi t ion d u m o n t a g e (fig. 5 ) . 

F i g . 5. — (Disposit lt d e r é g l a g e de l a t e m p é r a t u r é ' d u f o u r 
p a r l a m p e s f er - t i ydrogène 

Les l ampes régula t r ices sont associées en paral lè le , su ivan t l ' inten-
site qu ' e l l e s p e u v e n t suppor t e r . Il est nécessaire, p o u r avodr u n e act ion 
efficace, de cont rô ler , au m o y e n d u vo l tmè t re V, la t ens ion sous laquel le 
elles fonc t ionnen t . 



— 19 — 

Soit 

( 3 ) a 0 0 +02 2 CO^ 
( 4 vol.) + (2 vol . ) (4 vol . ) 

C la coneeft t rat ion totale observée à l ' e u d i o m è t r e après passage 
de l ' é t ince l le ; 

K la con t rac t ion après abso rp t ion pa r la so lu t ion de potasse ; 

x le v o l u m e d ' h y d r o g è n e ; 

y le vd lu ine d 'oxyde de ca rbone . ; 

L ' ac t ion combinée des rhéos ta ts R h et R p e r m e t le réglage à la tem
pé ra tu re désirée. 

Analyse des gaz extraits. — C o m m e nous l ' avons m e n t i o n n é p lus 
h a u t , l ' appare i l l age c o m p r e n d u n absorbeur à a n h y d r i d e phosp l i o r i que . 
Les gaz recuei l l is sont secs. L ' ana lyse est effectuée sur la c u v e à m e r c u r e 
pa r la m é t h o d e hab i tue l l e . 

Les cons t i tuan ts recherchés sont : CO-, №, ca rbures acé ty léniques , 
СО, № , ca rbu re s saturés et l ' azote dosé p a r différence. 

Les réactifs employés sont , dans l ' o r d r e de r e c h e r c h e des gaz cités 
ci-dessus : KOll à i5o %, Pyroga l la te de po tas s ium, SO'' Ш concen t ré , 
P-naphto l sulfonate cu iv reux . 

L ' h y d r o g è n e est dosé p a r eud iomét r i e , les ca rbures saturés é tant 
recherchés ensu i te p a r la potasse concen t rée . 

Dans la ma jeu re par t ie des cas, les gaz recuei l l is ne c o m p r e n n e n t 
que de l ' h y d r o g è n e , de l 'oxyde de ca rbone , de l 'azote et d u gaz c a r b o n i q u e ; 
ce de rn i e r é tant s i m p l e m e n t r e t enu en surface sur les paro is du t u b e et 
su r l ' écHant i l lon , l ' ana lyse peu t se siimplifier de la m a n i è r e su ivan te : 

Après avoir é l im iné le gaz ca rbon ique pa r la potasse en so lu t ion à 
i5o % et é l iminé , s'il y a l ieu, l ' oxygène pa r le pyroga l la te de K, on 
effectue d i r ec t emen t l ' eud iomé t r i e en présence d ' u n excès d 'oxygène . On 
b r û l e a insi l 'oxyde de ca rbone et l ' h y d r o g è n e su ivan t les équa t ions : 

( i ) a + = a № 0 

(/i vol . ) (2 vol . ) -©«• (o vol . ) et 



2 0 

On a : 

d ' o ù 

3 I 
y = K e t — x H y = C 

2 2 

2 C — K 

x = 

L'azote est dosé [)ar différence. 

R É S U L T A T S O B T E N U S . — L'appilicalion de la m é t h o d e préconisée 
n o u s a p e r m i s de véri l ier e n t i è r e m e n t les expériences de A. Vi l lachon, d o n t 
n o u s avons rappelé les conc lus ions au débu t de ce chap i t r e . Nous avons 
n o u s - m ê m e p r o l o n g é les expér iences de dégazage p e n d a n t u n mo i s ; les 
résul ta ts sont r é sumés dans le t ab leau su ivan t : 

TA13LEAL 1 

N» 
EchantiUon 

Durée du 
dégazage 

Vol. extrait 
pr ino g. 
de mctal 

Composition % du YoL gazeus 
N» 

Nature Epalss. 

Durée du 
dégazage 

Vol. extrait 
pr ino g. 
de mctal COï 00 H2 m 

1 Al 99,8 3 m m . 800 II. 12 ce. 8 3 % 24,3 % 50,2 °/ 0 6,6 % 

2 AI 99,99 B m m . (iOO H. 12 ce. 5 6,15 % 28,0 % €«.,0 »/ 1 3,8 % 

3 -Al 99,99 1/10 m m . 60O H. 25 ce. 5 5,30 % 25,,? % 58,0 »/ 1 11,4 % 

k Al (X) 2/100 m m . 600 H. 44 00. 8,3 % 15,0 % 74,,') "/ 1 2,2 % 

Nous voyons en pa r t i cu l i e r que l ' épa isseur de la feuille j oue u n rôle 
très i m p o r t a n t d ' où nous p o u v o n s conc lu re ^que : 

1 ° La diffusion dans les cond i t ions de H'opération est u n facteur qu i 
re ta rde é n o r m é m e n t le dépar t des gaz ; 

2 ° L 'ex t rac t ion dans l 'é tat solide dans le cas de l ' a l u m i n i u m est 
très len te et i n c o m p l è t e . 

REMARQUE. — Rien e n t e n d u , ces expériences n e d é m o n t r e n t pas 
que l ' ex t rac t ion complè te des gaz ne serait pas possible dans le cas d ' u n 
métall t rès réfractaire que l ' on p o u r r a i t por te r a u x e n v i r o n s de 2 . 0 0 0 ° . 

Dans ces cond i t ions , la diffusion doit ê t re e x t r ê m e m e n t rap ide et s u r t o u t 
grâce au dépar t des gaz de surface. Les expér iences de Vi l l achon s u r le 
1er et le n ickel m o n t r e n t q u ' a u voLsinage de leur p o i n t de fusion, le déga
zage est tou t à fait i n c o m p l e t . P lus lo in , nous pa r l e rons du dégazage du 
t ungs t ène , que n o v i s avons p u chauffer j u s q u ' à 3 . 0 0 0 ° . 



B. — D É G A Z A G E D E L ' A L U M I N I U M D A N S L ' E T A T L I Q U I D E 

P o u r ob t en i r des résul ta ts satisfaisants, i l a fallu tout d ' a b o r d me t t r e 
au p o i n t u n appare i l lage é t anche p e r m e t t a n t de fondre sous u n vide très 
poussé : ro—* m m . l ' échan t i l lon à é tudier ( 5 ) . 

iFig. 6. — F o u r C h a u d r o n M o r e a u p o u r l ' é tude d e s g a z 
d e s m é t a u x à l 'état l iqu ida 

D E S C R I P T I O N D U F O U R U T I L I S É . — Le four que n o u s u t i h s o n s 
dérive d i rec tement du four de labora to i re (*) C h a u d r o n et Garvin , décr i t 
anté i i ieurement pa r ses au teu r s ( 6 j . Le schéma ei-contre en d o n n e la 
coupe ver t icale (fig. 6 ) , il c o m p r e n d essent iel lement : 

(*) C u l m a n n et Cie . cons truc teur . 
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a) Une cuve étancJie en acier étiré sur laquel le sont soudés à l ' au to 

gène les dispositifs de re f ro id issement du jo in t de couverc le et d ' a m e n é e 
d 'é lec t rode et lia t u b u l u r e de sort ie des gaz. Ces soudures , exécutées pa r 
u n bon spécialiste, sont r i g o u r e u s e m e n t é tanches . 

b) Un couvercle soigneaseinent refroidi, c o m m e o n peu t se r e n d r e 
compte à l ' e x a m e n de la f igure ; ce couverc le por t e u n e gorge c i rcu la i re 
oir se t r o u v e logée l a ronde l l e de caou tchouc p a r a qu i formera la fe rmeture 
é t anche grâce à l ' é c r a semen t lors de la mise sous vide du four. 

Le couverc le est s u r m o n t é d ' u n e pet i te c h a m b r e , assemblée su r 
lui pa r rodage et dans l aque l le on place l ' é chan t i l l on que l ' o n veut 
é tudier (Voir p l u s loin le m o d e o p é r a t o i r e ) . Les bornes h,, de la 
figure p e r m e t t e n t le m a i n t i e n en place de l ' é chan t i l l on au m o y e n d ' u n 
léger fusible. La par t i e supér ieu re de la c h a m b r e est cons t i tuée pa r u n e 
glace de pyrex p e r m e t t a n t l ' observa t ion de l ' i n t é r i eu r du four a insi que 
les mesures p y r o m é t r i q u e s . 

Un écran E p e r m e t de l imi te r le c h a m p de visée p o u r éviter les 
e r reurs p y r o m é t r i q u e s dues au r a y o n n e m e n t sur les paro is d u t u b e de 
la i ton t. Ce tube de la i ton e m p ê c h e la graisse au caou t chouc employée à 
l ' a s semblage du rodage de « filer » dans le four ou de soui l ler l ' é chan t i l l on ; 
ce qui prodviirail i n é v i t a b l e m e n t des e r r eu r s . 

c) Une entrée d'électrode se rvant en m ê m e t e m p s de s u p p o r t du 
corps chauffant et du creuset . Nous avons conservé p o u r cette pièce les 
carac tér i s t iques de forme et d ' a s semblage adoptées dans le four C h a u d r o n -
{jarvin p r é c é d e m m e n t cité. 

d) Un corps chauffant cons t i tué c o m m e le m o n t r e le s chéma 
ci -contre pa r q u a t r e baguet tes chauffantes en SiC, m o n t é e s en paral lè le en t r e 
les deux p la teaux d ' a m e n é e de cou ran t P et Pi . Deux é c r a n s en silice vitrifiée 
a t t é n u e n t le r a y o n n e m e n t calorif ique vers les paro is d u four ; pa r cont re , 
lies baguet tes r a y o n n e n t d i r ec temen t sur les pa ro i s d u creuset . 

Alimentation. — Un tel ensemble pe rme t de fondre t rès rapide
m e n t i 5 o à 200 gr . d 'Al avec u n e puissance ne dépassant pas 1,5 K W . 
C o m m e l ' u n des pôles du four est à la masse , il est nécessaire d ' a l i m e n t e r 
celui-ci avec u n e tens ion aussi faible que j;>ossible. Le t r ans fo rma teu r d 'a l i 
m e n t a t i on est à secondai re m u l t i p l e p o u v a n t fourn i r u n e pu issance de 
6 K W . (*) 

f ) Le transIoTmateur a été prévu de 6 KW pour le cas où le four servirait au (iosage de O^ 
flariK les aciers ; d a n s ce cas avec im corjis cn.^ufiant en graphite et des écrans e n tôle <3e Mo on 
peut atteindre des températures de l'ordre de 3000» r. 
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U. secondai re 

1 0 

3o 
2 0 25 

5o 
3o 
6o 

Avec l ' a c t i on c o m b i n é e d ' u n rhéosta t placé sur le secondai re o n peu t 
réal iser tou tes les a l lu res de chauffe. 

Il est h r e m a r q u e r que le t r an s fo rma teu r doit être d u type p r i m a i r e -
secondai re i n d é p e n d a n t , en se servant d ' u n au to - t r ans fo rma teu r o n me t t r a i t 
u n pôle d u secteur à la te r re p o u r les c i r cu l a t ions d ' eau d u four, ce qu i 
p o u r r a i t d o n n e r l ieu à des accidents g r a v e s . 

DESCRIPTION DES APPAREILS DE POMPAGE. — En se r e p o r t a n t 
à la figure c i -contre (F ig . 7), n o u s voyons que le four est b r a n c h é à deux 
g roupes de p o m p a g e dis t incts . L ' u n , Pi, sert au dégazage p r é l i m i n a i r e d u 

Fig. 7. — -Disposition les appareils utilisés pour le dégazage des métaux fondus 

four et des pa ro i s de la cuve. La p o m p e Pi, d ' u n très g r o s débit , p e r m e t 
d ' é l i m i n e r très r a p i d e m e n t vers l ' ex té r ieur (pa r la p o m p e ro ta t ive à pa
le t tes) , les gaz p r o v e n a n t du four p r o p r e m e n t dit . 

I. second, m a x . 

loo A m p . 
loo A m p . 



C o m m e nous l ' avons déjà a n n o n c é au débul de ce t rava i l , les con
dui tes de vide sont aussi couTies et d ' u n d ia inè l re aussi g r a n d que possible . 
D a n s n o t r e appare i l , elles avaient e n v i r o n u n m è t r e de l o n g et u n d i amèt re 
de 4o m m . Une m e n t i o n spéciale doi t ê t re faite p o u r le rob ine t R à voie de 
3 o m m . , qu i p e r m e t d ' i soler le g r o u p e de p o m p a g e Pi d u four ; c e rob ine t 
est en ve r re Pyrex graissé avec u n e graisse au caou tchouc , semi -dure p o u r 
en faciliter la m a n œ u v r e , il assure u n e é tanchéi té parfai te e n t r e les deux 
t r o n ç o n s de l ' appare i l avec p lus de rapid i té et aussi de siireté q u ' u n e v a n n e 
à m e r c u r e . -

Le second g r o u p e de j jompage P= ser t k l ' ex t rac t ion des gaz du 
méta l , su ivan t le processus que noua décr i rons dans u n in s t an t ; il com
p rend , c o m m e dans le cas du dégazage dans l 'é ta t solide, u n e t r o m p e de 
L a n g m u i r e n série avec u n e chu te à m e r c u r e dest inée à recuei l l i r les gaz, 
P o u r e n a u g m e n t e r encore le débit , cette chu te est doub le . Nous avons 
déjà eu l 'occas ion de d o n n e r les avantages d ' u n tel dispositif de pom
p a g e au sujet du dégazage dans l 'é ta t solide, nous ferons r e m a r q u e r que , 
p o u r le cas présent , il est d ' a u t a n t p lus nécessaire que dans le four 
d'assez g r a n d e d i m e n s i o n se t rouven t , e n par t icu l ie r au dro i t des jo in t s 
et des entrées de c o u r a n t , des par t ies é n e r g i q u e m e n t refroidies qu i absor
bera ien t faci lement en surface les gaz p r o v e n a n t du méta l ( * ) . 

Les appare i l s de m e s u r e du vide sont iden t iques à ceux déjà s ignalés 
a u sujet du dégazage dans l 'é tat solide. 

U n tel ensemble nous a p e r m i s , dans le cas de n o s r echerches sur 
l ' a l u m i n i u m , des vides de l ' o r d r e de i . i o " ^ m m . à des t e m p é r a t u r e s de 
LODO-'-LOSo" ( * * ) . 

L'appare i l a u n e é tanchéi té tel le q u ' i l est possible d 'y m a i n t e n i r 
cette press ion p e n d a n t p lus ieurs j ou r s . 

M A R C H E D ' U N E O P E R A T I O N DE D E G A Z A G E 

a) Mise en place de l'échantillon et dégazage du four et du creuset. 
— L 'échan t i l l on d ' u n poids de i 5 o g r . env i ron , peu t avoir u n e forme 
q u e l c o n q u e : découpé à la scie dans u n l ingo t o u vine p l aque épaisse o u 
bien décolleté au t our . Quel q u ' e n soit le m o d e de p r épa ra t i on , il est ensui te 
r i g o u r e u s e m e n t brossé à la carde mé ta l l i que pu is dégraissé à l 'a lcool et à 
l ' é t he r et e n f i n séché à l ' é tuve à i i o ° . Il est ensui te placé dans la c h a m b r e 

(*) C'est pour cDtU! môme raison que les parois du four font polios intérieurement, que les 
écrans calorifiiges sont en silice vitrifiée et que nous veillons à éliminer après chaque expérience 
les dépôts qui auraient éventueilement pu se produire lors d'une luslon dans le vide. Ces dépôts 
très ténus sont très actifs et pourraient être cause d'erreurs dans les mesures. 

(**) Dans le cas du dosage de l'oxygène dans les aciers on obtient, à 2.0000, un vide 
supérleîur à 10-' m/m. - . 
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refroidie située au-dessus du couvercle d u four et est m a i n t e n u eu place 
par le pet i t fusible b ien visible sur le s chéma ci- joint . 

Après fe rmeture du four, on procède au dégazage de celui-ci en en 
é levant p rog res s ivemen t la t e m p é r a t u r e et en é tabl issant la c o m m u n i c a 
t ion avec le g r o u p e de p o m p a g e à très gros débit , cons t i tué pa r la p o m p e 
à vapeu r de m e r c u r e Pi et la p o m p e à palet tes . 

On chauffe le four a u x env i rons de i.o5o° C p e n d a n t u n t e m p s déter
m i n é ( env i ron 3 h . ) j u s q u ' à ce que le vide ob t enu dans l ' e n s e m b l e de 
l ' appa re i l l age soit de l ' o rd re du i/io.ooo" m m . ; ce résu l ta t ob t enu , on 
isole le four des p o m p e s Pi et on met en act ion les p o m p e s du g r o u p e Pz. 
On rédui t a lors l ' i n t ens i t é du cou ran t passan t dans le four de façon à 
ob t en i r dans celui-ci u n e t e m p é r a t u r e vois ine de 85o° C choisie p o u r le 
dégazage de nos échan t i l lons d ' a l u m i n i u m . 

On vérifie alors en m u n i s s a n t la chu te de son éprouvet te q u ' i l ne se 
p r o d u i t a u c u n dégagemen t gazeux et qu ' i l n ' e s t pas possible de recuei l l i r 
u n e quan t i t é appréc iab le de gaz de cette façon ; ce cont rô le p r o u v e à la fois 
que l ' e n s e m b l e four et creuset est c o n v e n a b l e m e n t dégazé et q u ' i l n ' ex i s te 
a u c u n e fuite dans l ' appare i l l age ; on peu t d o n c c o m m e n c e r la m e s u r e 
p r o p r e m e n t d i te . 

b) Opération p ropremen t d i t e . — On p rovoque alors la chu te de 
l ' é chan t i l l on dans le creuset pa r la fusion du fil le r e t e n a n t d a n s le couver
cle. Le méta l dans le creuset se dégaze p rog re s s ivemen t et sa t e m p é r a t u r e 
s'élève j u s q u ' à fusion. On c o n t i n u e l ' ex t rac t ion j u s q u ' à ce que l ' on ob t i enne 
à n o u v e a u le vide de 1/10.000° m m . et q u e l ' on se soit assuré q u e le 
v o l u m e gazeux recueil l i dans l ' ép rouve t t e reste inva r i ab le . 

REMARQUE. — Dans ces expériences de dégazage des m é t a u x fondus , 
il ne suffit pas , p o u r éviter tou te e r reur , de dégazer pa r fa i t ement le four 
et le creuset p o u r ob ten i r des résul ta ts corrects ; i l faut aussi ne pas oubl ie r 
que ce r ta ins creusets sont de n a t u r e à en t rer en réact ion avec le méta l é tudié 
et d o n n e n t ainsii na issance à des gaz qu i v i e n n e n t fausser les résu l ta t s des 
expér iences . 

L ' examen d u t ab leau II est p a r t i c u l i è r e m e n t net ; on voit que le 
c a r b u r e de fer e t lesi oxydes du creuse t en acier on t réagi p o u r d o n n e r 
de l 'oxyde de ca rbone . Les creusets en a l u m i n e fondue sont a b s o l u m e n t 
iner tes à ce po in t de v u e et l ' é tude de p lus i eu r s échan t i l l ons iden t iques 
n o u s a tou jours d o n n é les m ê m e s résul ta ts ; il faut toutefois les dégazer 
l o n g t e m p s car ils r e t i e n n e n t é n e r g i q u e m e n t le gaz c a r b o n i q u e qu ' i l s on t 
adsorbé . 
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D é g a z a g e de l ' A l u m i n i u m 99,7 par fus ion s o u s v i d e 

N a t u r e du creuset Ce. ex t ra i t s pour 
100 g. 

N a t u r e des gaz ( e n ce . p . 100 g . ) 
N a t u r e du creuset Ce. ex t ra i t s pour 

100 g. 
C 0 2 CO H2 

A K O a fioindue 

Fer pur 

A c i e r doux 

15 c e 20 

15 ce . 40 

26 ce . 3."̂  

0 ce. 8 

0 ce. 5 

0 ce. 5 

2.95 ce. 

2,90 ce. 

13,80 ce . 

11,45 ce . 

12,00 ce. 

32.05 ce . ' 

R É S U L T A T S O B T E N U S . — En o p é r a n t c o m m e nous venons de 
l ' i nd ique r , nous avons étudié des échan t i l l ons iden t iques à ceux qu i n o u s 
avaient servi p o u r l ' é tude du dégazage dans il'état solide. 

L ' e x a m e n d u Tableau III m o n t r e que les quan t i t é s de gaz ob t enus 
sont du m ê m e ordre de g r a n d e u r que celles m e n t i o n n é e s p r é c é d e m m e n t 
dans le Tableau I. 

TABLEAU III 

№ Echantillon 

murée d u 

dégazage 
par fusion 

Vol. extrait 
•pour lût) g. 

(Je métal 

Composition % û u T o l u m e gazeux 

№ Echantillon 

murée d u 

dégazage 
par fusion 

Vol. extrait 
•pour lût) g. 

(Je métal C02 co H2 № 

1 Al 99, 8 6 H. 18 çc. 1,65 % 18,0 % 65,75 % 14, 6 % 

2 Al 99,99 6 H. 20 ce. 75 2,25 % 14,5 % 73, 5 % 9,75 % 

Al 99, 7 6 H. 19 ce. 2 % 21 % 65, 8 % 11, 2 % 

P o u r avoir u n dégazage p lus comple t , on peut se d e m a n d e r s'il n ' e s t 
pas nécessaire d'effectuer p lus ieurs fusions. 

EXTRACTIONS SUCCESSIVES. — Nous avons vu que par chauffage dans 
l 'é ta t solide, à u n e t e m p é r a t u r e dé te rminée , le dégagemen t gazeux t enda i t 
à s ' a r rê ter et q u ' u n n r epos » p lus ou m o i n s long pe rme t t a i t u n e nouve l le 
ext rac t ion . 

Nous avons pa r ana log ie effectué des ex t rac t ions successives su r le 
métal fondu, en laissant en t re c h a c u n e d 'e l le u n r epos de 24 h . Le 
Tab leau IV d o n n e les résul ta ts ob tenus dans u n e semblab le expér ience . 

TABLEAU II 
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TABLEAU TV 

AÎUTnmluTn eommerc la l en l ingots 99,7 

Numéro 
de 

l'extraction 

Vol. extrait 
pour 

100 e . 

Temps Se repos 
entre chaqTie 

extraction 
(Heures) 

Nature (les gRZ % du T O I . extrajt Numéro 
de 

l'extraction 

Vol. extrait 
pour 

100 e . 

Temps Se repos 
entre chaqTie 

extraction 
(Heures) 

C02 N2 GO H2 

1 1 3 9 6 2 6 , 5 5 8 , 5 

2 8 24 » 2 , 2 5 2 5 , . 1 7 2 , 6 5 

3 6 2Â » 1 9 , 2 8 0 , 8 0 

4 3 24 1 7 , 2 5 8 2 , 7 5 

,5 2 2A 71 » 1.5 8 5 

6 3 , 6 6 0 m 2 3 77 

Des expér iences qui p récèdent nous p o u v o n s t i re r lies conc lus ions 
su ivantes : 

Les mé thodes d ' ex t rac t ion des gaz (carbonyles et h y d r u r e s ) pa r 
chauffage dans le vide des m é t a u x d a n s l 'é ta t fondu, ne peuven t d o n n e r 
n i la total i té des gaz con t enus dans l ' a l u m i n i u m , n i m ê m e u n e i nd i ca t i on 
app rox ima t ive des quan t i t é s dissoutes . 

La qua id i t é totale de gaz ob t enue a jucs p lus i eu r s ex t rac t ions t end à 
m o n t r e r que les au teu r s ayan t i n d i q u é des solubi l i tés e x t r ê m e m e n t faibles 
sont dans l ' e r r eu r . C o m m e n o u s al lons le d é m o n t r e r pa r u n e nouve l le 
m é t h o d e de dégazage, les quan t i t é s fixées sont b e a u c o u p p lus i m p o r t a n t e s 
que celles t rouvées j u s q u ' i c i . L 'azote peu t être extra i t t o t a l emen t . C o m m e 
le m o n t r e no t r e tab leau , après la deux ième fusion on n e t rouve p lus d 'azote 
dans les gaz dégagés . 

On voi t q u ' à la s ixième ext rac t ion , le v o l u m e gazeux n ' e s t tou jours 
pas nég l igeable et q u ' i l est fort p r o b a b l e q u ' o n pou r r a i t encore effectuer 
de n o m b r e u x dégazages. 



c. — D E G A Z A G E DE L ' A L U M I N I U M 
PAR B O M B A R D E M E N T D A N S L E V I D E 

C o m m e n o u s v e n o n s de le dire dans les pages précédentes , il n ' é t a i t 
pas possible d 'espérer ob l en i r u n dégazage p r a t i q u e et comple t des m é t a u x 
couran t s et de l ' a l u m i n i u m en par t i cu l ie r pa r chauffage dans le vide, 
sauf peut-ê t re dans le cas except ionne l des m é t a u x très réfractaires c o m m e 
le t ungs t ène et le m o l y b d è n e . Nous p o u v i o n s agir su r le dégazage dans 
l 'é tat solide de deux façons différentes : 

1° A u g m e n t a t i o n de la vitesse de diffusion ; l ' é lévat ion de la t empé
r a t u r e s emb le insuff isante , on aura i t p u envisager ( c o m m e n o u s l ' avons 
fait r é c e m m e n t ) l ' emp lo i du c o u r a n t p o u r a u g m e n t e r la c o n c e n t r a t i o n en 
p ro ions vers la surface de dépar t . On p o u r r a i t éga l emen t envisager les 
u l t r a sons qui ont été préconisés dans cer ta ins cas de cémen ta t ion . 

2° Action sur la couche de passage ; ce p rocédé doit ê t re beaucoup 
p lus efficace que le précédent , car si la couche de passage est m i e u x débar
rassée de ses gaz, cela rev ien t k faire l ' ex t rac t ion dans u n v ide réell beaucoup 
p lus élevé. D ' a u t r e par t , la vitesse de diffusion étant fonct ion d u g rad ien t 
de concen t ra t ion , celle-ci e s t . a u g m e n t é e p a r u n e ext ract ion complè te des 
gaz de la couche superficielle, 

C o m m e n t p e r t u r b e r la couche de passage ? Nous avions k no t re 
d isposi t ion u n procédé b ien c o n n u , ut i l isé dans le dégazage des appare i l s 
à v ide ( tubes à r ayons X, l ampes de T. S. F . ) , et qu i consiste à b o m b a r d e r 
au m o y e n d 'é lec t rons et à por te r à t rès h a u t e t e m p é r a t u r e le méta l consti
t uan t l ' anode . Ce procédé a divers i n c o n v é n i e n t s : il n ' e s t pas appl icable , 
en par t icu l ie r , à la pllupart des m é t a u x usue ls peu réfractaires et t rès volati ls 
dans le vide. Il en est tou t a u t r e m e n t si le b o m b a r d e m e n t est effectué pa r 
les i ons , c 'est-à-dire si l ' é chan t i l l on forme ca thode dans le t ube à décha rge . 
C o m m e n o u s le ve r rons p lus lo in , dans ce procédé la c o u c h e de passage est 
suf f i samment pe r tu rbée p o u r p e r m e t t r e le passage des gaz s ' é c h a p p a n t du 
réseau mé ta l l ique , il n ' y a a u c u n e élévat ion no tab le de la t e m p é r a t u r e de 
l 'échantilHon. 

Principe de la nouvelle méthode (Chaudron et Moreau). — L ' échan
t i l lon de méta l à dégazer est placé c o m m e ca thode dans u n e a m p o u l e for
m a n t t ube à décharge dans le v ide . 

Les gaz l ibérés pa r le b o m b a r d e m e n t i o n i q u e sont é l iminés et re
cueil l is sur la cuve à m e r c u r e . Le réglage d u débit du t ube est effectué de 
façon à éviter tou te élévation no tab le de la t e m p é r a t u r e . 

Avec u n débit ne dépassant pas que lques mi l l i - ampères ( tens ion 
var iab le au cours de l ' expér ience de 20.000 à i3o .ooo volts) u n échant i l lon 
d ' a l u m i n i u m d ' u n e épaisseur de 1 / 1 0 ° de m m . peut êlre c o m p l è t e m e n t 
dégazé en que lques heures . 
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Description de l'appareillage : 

a) Dispositions géiiéralus. — La figure (8 a) c i -contre m o n t r e le 
s chéma d ' ensemble de l ' appa re i l u t i l i sé . 

La d ispos i t ion généra le de l ' appare i l l age et d u g roupe de p o m p a g e 
est s ens ib lemen t ana logue à celle que n o u s avons décri te p o u r la t e c h n i q u e 
de dégazage d a n s l 'é ta t solide. Les canal i sa t ions sont de gros d iamèt re , 
20 à 3o m m . p o u r la réal isa t ion des vides élevés. 

F i g . 8 (a). — (Disposi t ion g é n é r a l e d e s a p p a r e i l s 
u t i l i s é s d a n s l a n o u v e l l e m é t h o d e de d é g a z a g e 

E n t r e le labora to i re et la p o m p e à diffusion sont in tercalés u n p iège 
à m e r c u r e et u n absorbeur h a n h y d r i d e p h o s p h o r i q u e . 

b) Le générateur haute tension. — C'est u n e b o b i n e d ' i n d u c t i o n 
( t r ans fo rma teu r de O. Rochefort) don t le p r i m a i r e est a l imen té pa r u n 
c o m m u t a t e u r rotatif au m e r c u r e de Blondel . 

Un tel dispositif est suscept ib le de fourn i r u n c o u r a n t pu l sa to i re 
sous u n e tens ion p o u v a n t co r respondre à 25 cm . d 'é t incel le e n t r e po in tes , 
soit env i ron i 5 o k i lovol ts . 

Un rhéos ta t assure le rég lage de l ' i n tens i t é au p r i m a i r e de la b o b i n e 
et p a / conséquen t la tension aux bornes du secondai re ; u n m i l l i a m p è r e -
m è t r e p e r m e t le con t rô le de l ' i n t ens i t é d u c o u r a n t passan t dans le t ube . 
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c) Mesure du vide. — C o m m e nous l ' avons i n d i q u é , Ile v ide est 
m a i n t e n u dans le l abora to i re au m o y e n d ' u n e p o m p e à condensa t ion de 
vapeur de m e r c u r e qu i est mi se en série avec la chu te à m e r c u r e se rvan t à 
recuei l l i r les gaz ext ra i t s . 

Un piège à v a p e u r de m e r c u r e , placé en t r e le l abora to i re et la p o m p e 
p e r m e t encore d 'aba isser le v ide effectué dans l ' appare i l et on peu t a i sément 
élever, en fin de dégazage, la t ens ion aux bo rnes du t ube j u s q u ' à 80 et 
m ê m e 100 k i lovol ls sans p r o v o q u e r la m o i n d r e décharge . 

' I l £po.oy 

Fig. 6 (b). Disposition des connexions électriques à la jauge thermionique, 
pendant la mesure et le dégazage 

Nous avons effectué la mesu re du vide au m o y e n de l a j a u g e ther 
m i o n i q u e , les va leurs t rouvées en fin de dégazage étaient de l ' o r d r e de 
r à 2 . 1 0 - 8 cm. 

En cours de dégazage la m e s u r e n e p e u t pas être effectuée car les 
dégagemen t s p lus ou m o i n s i r régu l ie r s de gaz r i squera ien t de détér iorer 
la j a u g e en favorisant l ' a m o r ç a g e d ' a r c s . P e n d a n t l ' o p é r a t i o n , la p ress ion 
dans l ' appare i l , grâce à la rap id i té d u p o m p a g e , oscille en t re lo"^ et 
I 0 - * cm . 
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Les va leurs du vide i nd iquées ci-dessus ne sont mesurées correcte
m e n t q u ' e n opé ran t avec u n e j a u g e pa r fa i t emen t dégazée ; p o u r cela i l faut, 
c o m m e l ' i n d i q u e la figure 8 b , app l i que r aux électrodes gri l le et p l aq u e 
u n e tens ion c o m m u n e très supé r i eu re à la tens ion n o r m a l e de m e s u r e qu i 
est 120 vol ts . De cette façon, les é lec t rons p r o v e n a n t de la ca thode i ncan 
descente p o r t e n t les masses mé ta l l i ques au r o u g e très clair et favorisent 
ainsi le dépar t des gaz. 

11 y a l ieu d 'opére r a insi p o u r chaque série de mesure , car les gaz 
réadsorbés faci lement pa r la j a u g e faussent les résul ta ts . 

d) Préparation des échantillons. — Les éc l iant i l lons soumis au hom-
b a r d e m e n t peuven t se p résen te r sous forme de p laquet tes ou de feuilles ; 
c o m m e nous le ve r rons p lus lo in , i l y a in térê t à opérer sur des m é t a u x 
rédu i t s en feuilles aussi m inces que possible , p o u r r édu i r e le t e m p s de 
l ' opé ra t ion (bat tage o u l a m i n a g e ) . 

Quelle que sait la n a t u r e ou la forme de l ' échan t i l lon , il est ind is 
pensab le de lui faire sub i r u n dégraissage k l 'a lcool et é the r p o u r éviter 
les e r reurs dues à la décompos i t ion de ces graisses sous l ' ac t ion de la 
décharge é lec t r ique . 

L E S T U B E S L A B O R A T O I R E S — E X P E R I E N C E S P R E L I M I N A I R E S . 
— Dans nos expér iences p ré l imina i r e s , n o u s avons uti l isé u n ce r t a in n o m 
bre de tubes labora to i res don t nous a l lons d o n n e r u n e rap ide descr ip t ion : 

Type I. — C o m m e l ' i n d i q u e l a figure g , ce l abora to i re est const i tué 
pa r u n e a m p o u l e k l o n g et l a rge col m u n i d ' u n rodage p e r m e t t a n t le d é m o n 
tage rap ide de l ' appare i l et l ' i n t r o d u c t i o n de l ' é c h a n t i l l o n . Deux t u b u l u r e s 
la térales ti et U p e r m e t t e n t l ' i n t r o d u c t i o n dans l ' amj joule : 

1° D ' u n e entrée de c o u r a n t reliée à l ' é chan t i l l on , 

2° D ' u n couple the rmo-é lec t r ique don t la soudure s ' app l ique exac
t e m e n t su r l ' é chan t i l l on . 

Enfin, u n e t u b u l u r e supér ieu re U sert d ' en t rée à u n fil de t u n g s t è n e 
f o r m a n t anode . 

Ce type de labora to i re n o u s a p e r m i s de consta ter que , p o u r u n 
débi t ne dépassan t pas 3 m i l l i ampères , r é c h a u f f e m e n t de l ' é chan t i l l on ne 
dépassai t j a m a i s ioo° à i 5 o ° . 

Les échan t i l lons étudiés dans ce tube avaient u n e épaisseur de l ' o rd re 
de 2 à 3 m i l l imè t re s ; nous avons pu , d a n s ces cond i t ions , consta ter l ' in
fluence de. la diffusion à t ravers le méta l . En effet, après u n b o m b a r d e m e n t 
de p lus ieurs heu res , l ' é chan t i l l on semble pa r fa i t emen t dégazé et on ne 
p e u t p l u s faire passer a u c u n c o u r a n t dans le tube m ê m e en é levant le 
potent ie l aux bornes à u n e va leur de iño .ooo vol ts . 
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Vide. 

F i g . 9. — L a b o r a t o i r e p e r m e t t a n t l e c o n t r ô l e d e l a t e m p é r a t u r e d e r é c l i a n t l i l o n 

Le Tableau V ci-dessous m o n t r e (cas d ' u n a l u m i n i u m commerc ia l 
à 99,7 % de pure té ) que l ' on p e u t effectuer ainsi p lus ieurs ext rac t ions suc
cessives en la issant en t re elles u n t e m p s de repos de a4 heu re s . 

On r e m a r q u e que l 'on semble ob ten i r ainsi u n e é l im ina t i on sélective 
des gaz ; nous r ev i end rons p lus loin sur ce po in t . 

TABLEAU V 

Numéro 
d'ordre de 
l'extracUon 

Volume extrait 
en ce. Eoui- 100 i 

de métal 

7 6 

1 7 , 5 

Proportion pour cent des divers gaz extraits 

002 

1,6 

0 

N2 

6 

2 

0 

CO 

28 

15 

8,5 

112 

64 

83 

91 

100 

Après un repos de que lques heu res , la pression dans le t ube s'est 
suff i samment élevée p o u r q u ' i l soit poss ible d 'y p r o v o q u e r à n o u v e a u u n e 
décharge et de c o n t i n u e r l ' ex t rac t ion . 

0 
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Numéro 
d'ordre de 
l'extraction 

Volume extrait 
en ce. pour 100 g. 

de métal 

Proportion pour cent tíes divers gaz extraits Numéro 
d'ordre de 
l'extraction 

Volume extrait 
en ce. pour 100 g. 

de métal 002 N2 co H2 

1 94 6,5 '7 35 €1,5 

2 54 1 10,8 88,2 

3 15 5,7 93,8 

4 3,5 100 

On a d o n c extrai t au total i 66 ce. 5 de gaz con t re l i g ce. 5 dans 
l ' expér ience où les diffusions s'effectuent à froid. 

Si l ' on t ient compte par a i l leurs que la t eneur en CO^ est l égè remen t 
accrue (dégazage d u verre pa r chauffage) o n peu t conc lu re que l 'é lévat ion 
de t e m p é r a t u r e (3oo ou /ioo°) de l ' é chan t i l l on n ' a u g m e n t e sens ib lemen t 
pas l a quan t i t é de gaz extrai ts , pa r cont re la vitesse d 'ex t rac t ion est légère
m e n t a u g m e n t é e . 

T y p e s II &. 111 Essais de diffusion à chaud. — Nous avons pensé r édu i re les in te r 
valles de repos nécessaires à la diffusion en effectuant cellle-oi n o n p lus à. la 
t e m p é r a t u r e o rd ina i r e ma i s à c h a u d . On ne peu t pas songer à opé re r le 
b o m b a r d e m e n t à chaud , car on aura i t , dans ces condi t ions , u n e pulvér i 
sat ion i n t e n s e du méta l qu i i ra i t a lors se déposer sur les parois froides du 
t ube . Ce dépôt très actif p o u r r a i t r éabsorber u n e quan t i t é i m p o r t a n t e de 
gaz et fausser ainsi les résul tats des mesures . 

a) Laboratoire à chauffage externe. — Le labora to i re a été modif ié 
de la m a n i è r e su ivan te : L ' a m p o u l e est r emplacée par u n cy l indre en ver re 
Pyrex d ' u n e épaisseur de 4 5 m m . , ce qu i p e r m e t d ' en élever la t empé 
r a tu re j u s q u ' à 6oo° sans r i sque d 'affaissement pa r le vide. 

Le t u b e est chauffé pa r u n pet i t four é lec t r ique ; l ' e n r o u l e m e n t esl 
effectué d i r ec t emen t sur le t ube avec jnterposiit ion d ' u n e feuille d ' a m i a n t e 
p o u r éviter la r u p t u r e du l abora to i r e pa r des var ia t ions t r o p bru ta les de 
t e m p é r a t u r e . 

Le. t ab leau ci-dessous (Tableau YI) d o n n e les résul ta ts des expé
r iences effectuées su r u n échan t i l l on d 'Al c o m m e r c i a l ( échan t i l lon iden
t ique à celui du Tableau V ) . 

TABLEAU \ T 
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b) Laboratoire à chauffage interne. — Dans cer ta ines de nos expé
r iences , nous avons réalisé le chauffage de l ' é chan t i l l on pa r u n e spira le de 
t u n g s t è n e (Sp) s i tuée k l ' i n t é r i eu r de l ' a m p o u l e (voir fig. lo ) et placée 
très près de l ' é chan t i l l on . 

F i g . 10. — Laborato ire a v e c d i s p o s i t i f p e r m e t t a n t l e c h a u f f a g e 
d e l ' é c h a n t i l l o n é tudié 

Le corps chauffant a u n poids t rès faible pa r r a p p o r t k celui de la feuille 
méta l l ique essayée. N é a n m o i n s , dans u n essai p r é l i m i n a i r e , nous avons 
dé t e rminé les gaz l ibérés pa r la spirale : 

1° Pa r chauffage à 2 .5oo°. 

s" Pa r b o m b a r d e m e n t i o n i q u e . 

Les gaz sont l ibérés en quan t i t é i m p o r t a n t e , 3 ce. i au total : 

2 ce. p a r chauffage. 

I ce. I pa r b o m b a r d e m e n t . 
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MOUE D'EXTRACTION VOLUME DÉGAZE POUR 100 G. 

Chauffage à 600° p e n d a n t u n m o i s s o u s u n v i d e d e 
10-4 m / m . 12,5 ce . 

F u s i o n et e x t r a c t i o n s o u s v i d e de 10-4 m / m (deux 
e x t r a c t i o n s s u c c e s s i v e s ) . 20,0 ce. 

B o m h a r d e i n e n t et d i f fus ion à fro id en quatre t e m p s 
et i n t e r v a l l e s de r e p o s d e S4 h e u r e s . 

216 c e . 
(soit 150-1-424-16,5+7,5) 

B o m b a r d e m e n t et d i f f u s i o n à c h a u d 5(X)° e n quatre 
t e m p s a v e c i n t e r v a l l e s d e 2 à 3 h e u r e s . 

245 ce. 
(soit l,ïl-l-80-f-14-(-3,5] 

Le tab leau précédent r é s u m e c l a i r emen t les p r i n c i p a u x résul ta ts de 
ce chap i t r e . La nouve l l e m é t h o d e d ' ex t rac t ion d o n n e des quan t i t é s de gaz 
d ' u n ordre de g r a n d e u r b ien supér ieur à celles ob tenues pa r les aut res 
m é t h o d e s . 

La différence n ' e s t pas très g r a n d e en t re le v o l u m e ext ra i t en opé
r a n t les diffusions à froid et celui o b t e n u en o p é r a n t à c h a u d . 

I») La quantité importante d'O" dans les gaz du tungstène peut s'expliquer par la présence 
de TuO" non transformé l o t s de la fabrication du fll 

La compos i t i on des gaz était la su ivan te : 

C02 : o ce. 38 
CO : o ce. 65 
m : I ce. 35 
02 : o ce. 70 (*) 

Par u n second chauffage sous vide suivi d ' u n n o u v e a u boml>arde-
m e n t après u n e o u v e r t u r e de que lques m i n u t e s , il n ' e s t p lus poss ible d 'ex
t ra i re de gaz. 

Comparaison, sur un même échantîlion d'aiuminbm, des diverses 
métiiodes d'extracticm. — Le tableau ci-dessous d o n n e les résul ta ts com
paratifs ob t enus sur des échan t i l l ons iden t iques d ' a l u m i n i u m 99,99 pa r 
app l ica t ion des diverses mé thodes de dégazage que nous v e n o n s de passer, 
en revue . 

TABLEAU VIT 
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Résultats obtenus par la nouvelle méthode sur quelques échantillons 
d'aluminium. — Nous avons r é sumé , dans le t ab leau VIII, les résul ta ts 
ob tenus su r des échan t i l l ons de diverses p rovenanceà . On p e u t y r e m a r q u e r 
que les t eneurs t rouvées sont beaucoup p l u s i m p o r t a n t e s q u e celles a n n o n 
cées j u s q u ' i c i , c 'est-à-dire dé te rminées pa r chauffage ou fusion dans le vide . 

TABLEAU VIII 

EchantiUon C e . de gaz 
extoait 

pour 100 g. 

Numéro de 
iProportion pour cent des divers gaz extraflts 

étudié 

C e . de gaz 
extoait 

pour 100 g. l'extraction 
002 CO m N2 

Al e x t r a p u r 150 I 4,5 20,6 60 14,8 
42,5 II 0 8 87,5 4,5 

Al 99,7 160 I a 28 61 8 
45,6 II 0 14 86 0 

Al i m p u r en 305 I 10,9 24,3 64,8 0 
f eu i l l e s très m i n c e s 25 III 0 10,6 89, i 0 

Remarque sur le dosage de l'azote. — Il est i n t é ressan t de se r e n d r e 
c o m p t e que la m é t h o d e p e r m e t le dosage de l 'azote . Il est d ' a i l l eurs facile 
de con t r â l e r les résul tais ob t enus en les c o m p a r a n t à ceux donnés par la 
m é t h o d e c h i m i q u e . On peut , en effet, doser l 'azote c o m b i n é (n i t ru res ) p a r 
la m é t h o d e de Kjeldahl . 

La t e c h n i q u e du dosage esl la su ivante : 
Le métal est m i s en so lu t ion dans u n acide, le n i t r u r e d o n n a n t 

naissance au sel d ' a m m o n i u m de cet acide. La dis t i l la t ion en présence d ' u n 
excès de soude p e r m e t de recuei l l i r la total i té de l ' a m m o n i a c qu i est dosé 
à l ' a ide de solut ions t i t rées d ' ac ide c e n t i n o r m a l e . P o u r l ' a l u m i n i u m , le 
m o d e opéra to i re se simplifie du fait de la solubil i té de celui-ci dans la soude. 
L ' a t t aque du mé ta l est effectuée d i r ec t emen t dans le ba l lon de l ' appare i l 
de d is t i l la t ion . 

Cette m é t h o d e de dosage v o l u m é t r i q u e offre u n e préc is ion b ien 
suffisante et il n ' e s t pas nécessaire d ' avo i r recours aux mé thodes cd lor imé-
t r iques . 

Les expér iences sont résumées dans les Tableaux IX et X ; nous 
c o m p a r o n s les résul ta ts t rouvés a u p o i n t de v u e t e n e u r en azote, pa r la 
m é t h o d e de b o m b a r d e m e n t sous vide et pa r le dosage c h i m i q u e . 

Le Tableau IX i n d i q u e u n e t e n e u r p lus élevée en azote dans la déter
m i n a t i o n effectuée par la nouve l le m é t h o d e ; on peu t a t t r i bue r ce fait à ce que 
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TABLEAU IX 

METAL 

Azote calculé en cm3 pour 100 g . de métal 

METAL Nouvelle 

méthode 

Par voie cäimigue METAL Nouvelle 

méthode Sur métal brut Sur métal ayant 
été dégazè 

AI a p r è s b a r b o t a g e 
№ à t. 1.000° 36 ce. 18,8 ce. 0 

Les résul ta ts du Tableau X m o n t r e n t u n e assez b o n n e conco rdance 
en t r e les va leurs ob tenues pa r la nouvel le m é t h o d e ou pa r voie o h i m i q u e . 
L ' ex t rac t ion p a r b o m b a r d e m e n t a, d a n s ce cas, été effectuée en u n e seule 
fois, les résul ta ts t rouvés son t donc t r o p faibles. 

On voi t que , sens ib lemen t , on vérifie l ' express ion 

A + B = C 

A i n d i q u a n t l 'azote extrai t pa r la nouve l l e m é t h o d e . 
B le rés idu dosé c h i m i q u e m e n t . 
C l 'azote dosé c h i m i q u e m e n t su r le méta l in i t ia l . 

TABLEAU X 

MÉTAL ÉTUDIE 
Azote calculé en ce. pour 100 g . métal 

MÉTAL ÉTUDIE 
A B c 

A l u m i n i u m 99,99 
AI c o m m e r c i a l 99,7 

C a l c i u m (pur 99 s u b l i m é ) 

7,2 
12,5 
45 

3,1 
2,8 

55 

10,b 

13 
118 

A l u m i n i u m 99,99 
(en n i s d e .S/IO^ m m . ) 

A l u i n i n i i i m 99,8 
(en flls de 5/10" m m . ) 

11,3 

7,3 

I n d o s a b l e 

0,6 

11,7 

8 

Fer p u r 
(en flls de 5/10i> m m . ) 7 1,-1 8,5 

1 ' a lumin ium, spéc ia lement c h a r g é d 'azote pa r ba rbo tage de ce gaz dans 
le mé ta l fondu, con t ien t des inc lus ions d 'azote gazeux qu i échappe au 
con t rô le c h i m i q u e , mais que l ' on recuei l le sous vide. 





CHAPITRE II 

A P P L I C A T I O N D E L A N O U V E L L E M E T H O D E 

D E D E G A Z A G E A L ' A L U M I N I U M 

La m é t h o d e que nous venons de décr i re pe rmet , en o p é r a n t su r 
u n écl iant i l lon suff isamment m i n c e , de doser co r rec t emen t les gaz de 
l ' a l u m i n i u m . Il n o u s est donc possible de r ep rend re m a i n t e n a n t la quest ion 
des gaz de l ' a l u m i n i u m . E n p r a t i que , le p r o b l è m e se p résen te sous deux 
aspects : 

1 ° Quelle est la va leur des procédés usue l s de dégazage de l 'a lu
m i n i u m ? 

•2" Quelles p récau t ions p r e n d r e p o u r fondre le méta l sans le cha rge r 
de gaz ? 

A u n po in t de vue p lus scientif ique, du reste é t ro i t emen t lié avec les 
cons idéra t ions que nous venons d ' énonce r , la ques t ion posée est la su ivante ; 

Quelle va leur peu t -on a t t r ibue r au d i a g r a m m e classique r ep ré sen tan t 
la solubi l i té d ' u n gaz dans u n méta l en fonct ion de la t e m p é r a t u r e et quel le 
est l 'exacte signif icat ion du dépar t des gaz au m o m e n t de la solidification 
( p h é n o m è n e appelé rochage) ? 

La figure 1 1 r eprésen te sc l i é ina t iquement le d i a g r a m m e généra le-
ii ieut admis , m o n t r a n t dans l 'é tat solide, u n e solubi l i té re la t ivement faible 
ma i s r é g u l i è r e m e n t croissante . Ce d i a g r a m m e n e représen te pas la solubi l i té 
des gaz établie révers ib lement , m a i s u n i q u e m e n t l ' a b s o r p t i o n - p e n d a n t u n 
temps p l u s LÎDU m o i n s long du gaz pa r le mé ta l . Sauf dans le cas du 
système P d - I P ces sortes de d é t e r m i n a t i o n s n ' o n t pas été faites dans des 
cond i t ions de révers ib i l i té m ê m e approchée . 

L ' a u g m e n t a t i o n rap ide de la so lubi l i t é a u passage de^l ' é ta t solide à 
l 'é tat l i q u i d e se t r adu i t p a r u n e b r u s q u e d i scon t inu i t é . Dans l 'é ta t l i q u i d e , 
la solubi l i té croît r a p i d e m e n t avec la t e m p é r a t u r e . Cons idé rons u n p o i n t A 
sur ce d i a g r a m m e c o r r e s p o n d a n t à u n e t e m p é r a t u r e T r e l a t i vemen t élevée, 
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et refroidissons r a p i d e m e n t j u s q u ' à la t e m p é r a t u r e 9 de solidif icat ion du 
méta l , on pou r r a i t penser o b t e n i r le d é g a g e m e n t comple t de la quan t i t é 
de gaz dissoute p e n d a n t le chauffage ; il n ' e n est r ien et, dans bien des cas 
(c 'est le cas de l ' a l u m i n i u m ) , il ne se pi-oduit a u c u n p h é n o m è n e de 
rochage , la quan t i t é de gaz c o r r e s p o n d a n t à CD est restée dans le mé ta l . 

Rochage sous vide. — Métiiode d'essai à <a « cloche ». — L 'obse rva 
t ion du rochage est p lus aisée si la solidification du méta l est effectuée sous 
press ion rédui te (de d 'ordre d u m i l l i m è t r e ) , car les bu l les t e n d a n t à se 

F i g . 11 

former , occupen t u n v o l u m e p lus i eu r s centa ines de fois p lus g r a n d q u ' à la 
press ion o rd ina i r e , et m ê m e env i ron 760 fois p lus g r a n d p o u r celles qu i se 
dégagen t t rès près de la .surface l ibre du méta l . 

Ces cons idéra t ions on t suggéré à divers au teu r s u n e m é t h o d e d ' ap 
préc ia t ion des gaz dissous dans u n mé ta l . P o u r no t r e pa r t , n o u s avons 
cons t ru i t u n appare i l l age s imple et robus t e convenan t t rès b ien p o u r cet 
essai et qu i , nous l ' espérons , p o u r r a r e n d r e que lques services aux fon
deu r s ( 7 ) . 

Description de l'appareil employé. — Nous u t i l i sons u n e cuve con
forme au s c h é m a ci- joint (F ig . 1 3 ) dans laque l le on peu t p lacer le creuset 
p le in de méta l l i qu ide ; cette cuve est fabr iquée en tôle d ' ac ie r roulée et 
soudée à l ' au togène . 
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Ellle est m u n i e d ' u n e canal i sa t ion d'assez gros d i amè t re , au m o y e n 
de laque l le on fera r a p i d e m e n t le -vide avec u n e p o m p e à hu i l e . Le h a u t 
de la cuve est fermé par u n couvercle , et u n j o in t de caou t chouc convena
b l e m e n t refroidi pa r u n e c i rcu la t ion d ' eau assure l ' é t anché i t é parfai te de 
l ' appa re i l . Le m i l i e u du couvercle est m u n i d ' u n regard fermé pa r u n e 
glace en verre « Pyrex ». 

Fig . 12. — C u v e Moreau pour l 'essai de rochage sous v ide 
(Cul lmann et C«, constructeurs ) 

M a r c h e d e l ' e s s a i . — Le creuset p le in de méta l fondu est po r t é dans 
la clcK^he et le vide est établ i à pa r t i r d ' u n e t e m p é r a t u r e b ien d é t e r m i n é e . 
La vitesse de refroidissement p o u r tous les essais est cons tan te ; le méta l 
roche sous u n e press ion vois ine du m i l l i m è t r e . Le l ingo t est ensu i t e scié 
et la t eneu r en gaz est appréciée d ' après l ' aspec t de la coupe ver t icale . 



— [l'2 — 

Fig. 13. — D i v e r s aspects d e l ingots d 'a luminium solidifiés sous v i d e : 
A. très g a z e t x , B. g a z e u x , C. dég-azé _ 

2° Le creuset peut c h a r g e r le métal de gaz, soit pa rce qu'iil n ' e s t 
pas r i g o u r e u s e m e n t sec, soit parce q u ' i l d o n n e des réac t ions avec le m é t a l . 
(Par exemple , le m a g n é s i u m avec des creusets de c h a m o t t c ) . 

Ces e r r eu r s peuven t fausser c o m p l è t e m e n t les résul ta ts de l 'essai 
à la c loche et faire croire tou t à fait à tort que l 'on a affaire à u n mé ta l 
gazeux. 

Etude des Traitements usuels de dégazage des métaux. — C'est u n 
fait, m a i n t e n a n t b ien établ i , que cer ta ins t r a i t emen t s app l iqués à l ' a l u m i -
niium a v a n t la coulée de celui-ci, d i m i n u e n t sens ib lement les soufflures 
dans les pièces coulées. 

P a r m i ceux-ci les p lus f r é q u e m m e n t employés sont : 

— Chlorage du méta l ; 

— Barbo tage d a n s le méta l de gaz iner tes ; 

•— Brassage du mé ta l avec u n flux a p p r o p r i é . 

La fig- i 3 d o n n e les aspects géné ra l emen t ob tenus avec des a l u m i 
n i u m s con t enan t plus ou moins de gaz occlus. Le facteur essentiel de cet 
essai est la t e m p é r a t u r e du méta l au m o m e n t de la m i s e sous vide, eh 
opé ran t tou jours à la m ê m e t e m p é r a t u r e les essais d o n n e n t des résul tats 
que l 'on peu t r e p r o d u i r e exac tement . 

11 y a cependan t des causes d ' e r r eu r s i m p o r t a n t e s : 

1° En r e m p l i s s a n t le creuset, en pa r t i cu l i e r si le mé ta l est t rès 
chaud , on p e u t le cha rge r de gaz. 
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P o u r ob ten i r dans ces essais des résu l ta t s comparab les , nous avons 
effectué nos fusions au four é lec t r ique à moufle, la t e m p é r a t u r e d u ba in 
mé ta l l i que était repérée au m o y e n d ' u n coup le the rmo-é lec t r ique . 

Dans cfiaque cas nous avons réalisé sur le mé ta l t ra i té : 
a) u n essai de rochage à la c loche ; 

b) u n e extract ion complè te des gaz par no t re nouve l le m é t h o d e de 
dégazage. 

L ' éprouve t t e dest inée à l 'essai de dégazage est prélevée au sein du 
méta l fondu au m o y e n d 'vme cui l ler p r o p r e e t pa r fa i t emen t sèche. C'est 
dans cette éprouve t te que l ' on découpe le b a r r e a u mé ta l l i que qu i , après 
l a m i n a g e et dégraissage, sera p lacé dans le tube à décharge . 

Dans toutes nos expér iences , l ' épa isseur du mé ta l soumis au 
dégazage a été m a i n t e n u e cons tan te et égale à a s / i o o " . Le t r a i t e m e n t du 
mé ta l est effectué à l 'a ide d ' u n e t ige o u d ' u n t u b e de g r a p h i t e . La durée 
de passage des gaz ou de brassage au ï lux est de 5 m i n u t e s d a n s tou tes les 
expér iences . Le po ids de mé ta l e m p l o y é à chaque essai est d ' e n v i r o n i k g . 

Le tab leau XI d o n n e les résul tats o b t e n u s avec deux a l u m i n i u m s 
t i t r an t respec t ivement 9 9 , 5 et 9 9 , 7 . 

TABLEAU XI 

N" de 

ressai 
-Métal essaj'é Bochage 

dans le vide 

Mutai de base Al 99,5 %. 

Métal brassé a v e c u n flux. 
Métcil ch loré par barbota-

ye de ch lore . 

Roche 

Ne roche p a s 
N0 r o c b s p a s 

.Métal d e base Ai 99,7 %. 

Métal b r a s s é a v e c u n flux. 
Métal ch loré par barbota

s e de ch lore . 

R o c h e 

J\'e roche p a s 
Ne roche p a s 

Nouvelle méthode de dégazage 

>'ature des Gaz — ce. 
IHiur lao de métal 

Gaz 
total 

231 ce. 

175 ce. 
175 ce. 

¡2ft5 ce. 

1&5 ce. 
173 oû. 

C02 00 

14 cc.5j42cc.25 

4 ce.9 35cc. 
5cc .6 ,38cc . 

5 ce. .53C0.7 

4 cc . l 33CC.9 
4cc .8 ,45cc .3 

H3 

128009 
1230=35 

130003 

119006 
115000 

17CC.75 

6cc. 
8CC.05 

16cc. 

7CC.4 
7CC.5 

Azote 
par 
vole 

chimi
que 

11 ce . 8 

4 ce . 9 
5 ce. € 

12 ce. 

6 ce . 5 
5 ce . 2 

Il n o u s m o n t r e q u ' a u c u n des procédés é tud iés n e p e r m e t d ' o b t e n i r u n 
méta l c o m p l è t e m e n t débar rassé de ses gaz. On constate é v i d e m m e n t u n e 
d i m i n u t i o n des t e n e u r s assez appréc iab le et, en par t i cu l ie r , u n fort abais
semen t d u t a u x d 'azote ( env i ron 5 o % dans les expér iences c i t ées ) . Il est 
p o u r t a n t établ i que ces m é t a u x ainsi t ra i tés d o n n e n t toute satisfaction 
à la sol idif icat ion. 

http://cc.5j42cc.25


Quan t au dosage de l 'azote, o n constate , c o m m e n o u s l ' avons déjà 
fait r e m a r q u e r , u n e très b o n n e conco rdance e n t r e les résul ta ts o b t e n u s 
par la nouve l le m é t h o d e et par le dosage c h i m i q u e , le léger excédent 
d o n n é pa r la p r e m i è r e t e c h n i q u e p r o v e n a n t p r o b a b l e m e n t d u fait q u ' u n e 
pa r t i e de l 'azote se t rouve à l ' é ta t occ lus . Enf in , on peu t r e m a r q u e r que 
la t e n e u r m o y e n n e 5 ce. p o u r l o o g r . de méta l pa ra î t être u n e l im i t e de 
solubi l i té ; au-dessus de celle-oi, les n i t r u r e s seraient l ibres et f lot teraient 
d a n s le mét.al. (Le t r a i t emen t au flux faoilliterait dans ce cas l eu r décan
t a t i o n ) . Cette r e m a r q u e a déjà été faite au sujet du n i t r u r e de Mg 

Il ne faudrai t p o u r t a n t pas conc lu re de ces résul ta ts que l ' h y d r o g è n e 
et l ' oxyde de c a r b o n e n ' o n t a u c u n rô le . I-es expér iences qui v o n t suivre 
p r o u v e n t que ces gaz au delà de cer ta ines t eneur s , d u reste r e l a t ivement 
élevées, p r o v o q u e n t les soufflures et le r o c h a g e du mé ta l . 

Etude de l'influence de la composition de l'atmosphère gazeuse et de 
la température de fusion sur la teneur en gaz et sur le rochage du métal. 

— Dans nos expériences n o u s avons fait va r i e r success ivement l e facteur 
t e m p é r a t u r e e t le facteur « a t m o s p h è r e gazeuse «, c 'est-à-dire : 

1° Le méta l é tan t fondu au four é lec t r ique, o n fait a r r ive r dans 
oelui-ci, la t e m p é r a t u r e é tant m a i n t e i m e cons tan te , u n gaz d o n n é . 

2° Le ba rbo tage de gaz, dans cer ta ines expér iences est fait à t empé
r a t u r e var iab le . 

Les résul ta ts ob tenus dans ces expér iences sont rassemblés dans le 
tableau XII. 

TABLEAU XII 

№ de Métal étudié Essai 

fusion au par roclialKe 
resiial lour électi-iQue sous vide 

1 Métal de base Al 99,7 %. R o c h e très 
f a i b l e m e n t 

e Le m ê m e trai té a u flux. Ne roche p a s 

3 B a r b o t a g e d'H2 à 9.T0° Roche 
4 B a r b o t a g e d e CO à 950° R o c h e 
5 Barbotag-c de C02 à 950" Ne r o c h e p a s 

6 Barbotag-e № sec à 950" N e r o c h e p a s 

7 B a r b o t a g e N2 h u m i d e à N e r o c h e p a s 
900». 

8 B a r b o t a g e N2 à l.aoo» R o c h e 
9 B a r b o t a g e I>iH3 à 900° R o c h e 

10 . \ l u m i n i u m n i t r u r é par R o c h e 
NH.3 

Gaz extrait par dégazage (nouvelle 
.méthode) cm3 pour 100 g. métal 

Azote 
par 
voie 

chimi
que 

Gaz 
total C02 OO H2 N3 

Azote 
par 
voie 

chimi
que 

137 ce. 2 e e . 8 30 CC.2 980 G. 6 ce. 6 ce.// 

124 ce. 3CC.2 27 ec. 90CC.5 3 c e . 4 2 CC.8 

1G7 ce. 3 c c . 33 ec. m e c . 3 c c . 9 3 c c . 2 
158 ce. 4 ce. 9 i i c e s 104CC.4 .'îcc. 3 ec.6 
137 ce. 3 c c . 32 ce. 88cc. 4 ce. 2 3 CC.9 

ON DOS É 3CC.2 

NON DOSE 3 cn.4 

JWN aX)SE « ce.6 
NON < a o s & m ce. 

128 ce. 3 ce. 29 ce. 80cc. 15ec .4 /7 ce.e 

file:///luminium
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Nature du métal et Traitement N2 oc. pour 100 g . Essai . à la cloche i. 

M é t a l de b a s e . 4 ce . 8 n e r o c h e p a s 

M é t a l f o n d u a u four à g a z (9r)0°). 10 c e . .S roc l i e 

.Métal f o n d u a u f o u r é l e c t r i q u e (950°). 
l"-» f u s i o n 2" 
3" 
4= )i 

4 c e . 8 5 ce . 2 5 ce . 2 5 c e . 6 
n e r o c h e p a s 

)} 
)) 

C O N C L U S I O N S . — Les résul ta ts des expér iences énoncées dans ce 
chap i t r e ( tab leaux XI, XII, XIII) nous a m è n e n t à t i rer que lques conclus ions : 

a) Tout d ' abord , a u sujet d u d i a g r a m m e de solubi l i té des gaz dans les 
mé t aux , nous ne pensons pas q u ' i l y ait l ieu d ' a t t r i bue r u n e très g r a n d e 
i m p o r t a n c e k la d i scon t inu i t é géné ra l emen t représentée sur les d i a g r a m m e s 

De l ' examen de ee tab leau , on peu t d i re q u ' e n dessous de lia 
t e m p é r a t u r e de 900° ( t ravai l e n t r e 800 et 800"), il n e semble pas possible 
de cha rge r r a p i d e m e n t le méta l d ' u n e façon no tab le . 

Au-dessus de celte t e m p é r a t u r e , u n e s imple fusion a u four à gaz 
soufflé, d ' u n échan t i l lon qui n e d o n n a i t p r i m i t i v e m e n t a u c u n rochage à 
l 'essai à la « c loche » suffit à le r e n d r e gazeux. Nous avons p u , au con t ra i r e 
(voir t ab leau XII I ) , effectuer p lu s i eu r s fusions successives d ' u n m ê m e 
mé ta l n o n gazeux, dans u n four é lec t r ique k u n e t e m p é r a t u r e d ' e n v i r o n 900°, 

sans observer de c h a n g e m e n t en gaz. On voit en pa r t i cu l i e r que le métal" 
se n i t r u r e t rès faci lement dans u n four k gaz soufflé, cette n i t r u r a t i o n 
p o u v a n t être due k deux p h é n o m è n e s se p r o d u i s a n t très p r o b a b l e m e n t 
s i m u l t a n é m e n t au cou r s de la fusion : 

a) N i t ru ra t ion directe pa r l 'azote aux po in t s de surchauffe d u méta l 
où la t e m p é r a t u r e dépasse faci lement 1 .200°. 

h) N i t ru ra t ion dès 900° p a r l ' a m m o n i a c exis tant dans les gaz de 
c o m b u s t i o n . 

Pa r cont re , dans les expériences de fusion au four é lec t r ique 
( tableau X I I I ) , l ' a t m o s p h è r e au-dessus d u creuset cons t i tuée pa r de l ' a i r se 
r enouve l l e assez diff ici lement pa r sui te de l ' absence de m o u v e m e n t s de 
convect ion (le couvercle du four é tan t suf f i samment é tanche) et la 
n i t r u r a t i o n ne s'effectue pas . 

TABLEAU XIII 
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classiques de solubi l i té d u gaz dans les m é t a u x , tel celui que nous avons 
représen té fig. i i . Le rochage est p lu tô t dû au dégagemen t des gaz dissous 
à h a u t e t e m p é r a t u r e , c 'est-à-dire se t r o u v a n t en su r sa tu r a t i on . 

En c o n t r ô l a n t j u d i c i e u s e m e n t les t e m p é r a t u r e s des ba ins de fusion 
on évi tera les surchauffes du méta l , à ce sujet il faut s ignaler les avantages 
incontes tab les du four é lec t r ique d a n s la fonderie de l ' a l u m i n i u m . 

Nous p roposons d o n c dans le cas de l ' a l u m i n i u m , le d i a g r a m m e 
su ivan t (fig. lA) . Deux b r a n c h e s de courbes DG et CÂ se r e n c o n t r e n t au 

F i g . U 

poin t C co r r e spondan t à la t e m p é r a t u r e 0 de fusion du mé ta l . La cou rbe G A 
qui co r r e spond à l ' é ta t l iqu ide , m o n t r e que la solubi l i té du gaz croî t t rès 
r a p i d e m e n t avec la t e m p é r a t u r e . Le mé ta l po r t é à la t e m p é r a t u r e T absorbe 
u n v o l u m e de gaz c o r r e s p o n d a n t à l ' o r d o n n é e du p o i n t A. Par refroidis
semen t rap ide et sans brassage, on p o u r r a a i sémen t a r r ive r au p o i n t 
figuratif B. Au cours de la solidification, les gaz en su r sa tu r a t i on qu i 
co r r e sponden t à la quan t i t é B-C se d é g a g e n t : c'est le r ochage . 

Les procédés de brassage du mé ta l que nous venons de passer en 
revue n ' o n t d ' a u t r e bu t que de faire cesser la su r sa tu ra t ion des gaz et de 
pe rmet t r e , en les r a s semblan t , l eur ci l imination. Après comple t refroidisse
m e n t , le mé ta l con t i en t enco re u n e q u a n t i t é de gaz égale à l ' o r d o n n é e du 
po in t C. 

Nous devons r e m a r q u e r que p o u r cer ta ins mé taux , le rochage peu t 
être dii à d ' au t res causes : dans le cas du cu iv re , pa r exemple , il résul te 
souvent d ' u n e réduc t ion de l ' oxyde pa r l ' h y d r o g è n e dissous dans le mé ta l . 



CHAPITRE III 

A P P L I C A T I O N D E L A N O U V E L L E M E T H O D E 

D E D E G A Z A G E A Q U E L Q U E S P R O B L E M E S 

RELATIFS A L ' I N F L U E N C E D E S G A Z 

S U R LES P R O P R I E T E S P H Y S I Q U E S D E S M E T A U X 

I. — E T U D E DES M E T A U X E L E C T R O L Y T I Q U E S 

On sait que les m é t a u x déposés pa r électrolyse sont n o t a b l e m e n t 
p lus dur s que lo r squ ' i l s sont à l 'é ta t recui t . On observe éga lemen t avec ces 
mé taux u n é la rg i s sement des raies du spectre de diffraction des r a y o n s X. 

Nous avons pensé que la m é t h o d e d ' ex t rac t ion à froid des gaz 
pe rme t t a i t de r é soud re ce p rob l ème ou du m o i n s d ' a p p o r t e r u n e cont r i 
bu t ion in téressante sur le rôle des gaz ; — ceux-ci sont-i ls la cause efficiente 
de la dure té ? — D a n s ce cas leur exlractiton doit faire reven i r le méta l à son 
état n o r m a l . 

Nous avons donc é tudié les var ia t ions de la dure té et du p a r a m è t r e 
cr is tal l in de.s m é t a u x électrolyt iques 

T E C H N I Q U E S E M P L O Y E E S . _ a) Mesure de la dureté des métaux 
essayés. — P o u r les dépôts é lec t rolyt iques très durs , c o m m e le fer pa r 
exemple , les m a c h i n e s à billes d o n n e n t des résul ta ts peu cons t an t s et 
p r o b a b l e m e n t fort e r ronés . Seule la m e s u r e au cône de d i a m a n t de la 
m a c h i n e Rockwel l d o n n e des résul ta ts satisfaisants ; les écarts des mesu re s 
avec cette dern iè re m é t h o d e n ' excèden t pas a %. 
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b) Examen des diagrammes de diffraction aux rayons X . (Var ia t ions 
du p a r a m è t r e c r i s t a l l i n ) . — P o u r observer les va r i a t ions du pa ramè t r e 
cr is ta l l in , on a u t i l i sé la m é t h o d e dos d i a g r a m m e s Debye Sher re r o rd ina i r e 
et é g a l e m e n t la m é t h o d e dite en re tour , qu i a été spéc ia lement é tudiée et 
mise au po in t dans les labora to i res de l ' I n s t i t u t de C h i m i e , pa r J. Bénard et 
A. Michel . 

Les dép l acemen t s de raies s ' appréc ien t p lus a i s émen t en effectuant 
la m i c r o p h o t o m é t r i e des d i a g r a m m e s ob t enus . 

Dans le cas d u fer, pa r exemple , on c o m p a r e la ra ie 220 du fer à 
la ra ie 44o du c h l o r u r e de s o d i u m . 

Dans les cond i t ions de n o s expér iences , et en o p é r a n t sur m é t a u x 
recui t s (ce qui p e r m e t d 'obse rver t r è s ne t t emen t le d é d o u b l e m e n t de la 
ra ie K ) , la préc is ion est de l ' o rd re de 5 . 10-^ A n g s t r o m . 

Dans le cas des m é t a u x é lec t ro ly t iques n o n recui ts , le flou des 
raies ne p e r m e t pas d ' app réc i e r la va leur m o y e n n e d u p a r a m è t r e à p lus 
de I . 10-'' A n g s t r o m . 

Le flou des raies es t appréc ié sur les en reg i s t r emen t s pa r le r a p p o r t 
1 

— : 1 é t an t la l a rgeu r de la ra ie su r le d i a g r a m m e m i c r o p h o l o m é t r i q u e à 
h 

moi t i é de sa h a u t e u r , et h cette h a u t e u r , g r a n d e u r qu i est p r o p o r t i o n n e l l e 
à l ' i n tens i t é de la ra ie . 

CAS DU F E R E L E C T R O L Y T I Q U E . — Les divers échan t i l lons étudiés 
on t u n e dure té var iab le su ivan t l ' o r ig ine et le m o d e de p répa ra t i on et ils 
sont tous d ' u n e g r a n d e fragiliitô. 

Pa r recui t effectué à t e m p é r a t u r e r é g u l i è r e m e n t croissante , on 
consta te après que lques heures à /|00° u n e baisse sensible de la du re t é et 
la per te totale de l a fragil i té ; l e mé ta l qu i n e pouva i t suppo r t e r a u c u n e 
déformat ion , peut , après ce recui t , sub i r p lus ieurs pl iages comple t s . Les 
raies d u d i a g r a m m e X sont a lo rs t rès f i n e s ; ma i s l ' examen in i c rograph i ip i e 
n e p e r m e t pas d 'obse rver le m o i n d r e ind ice do cr is ta l l i sa t ion. Les c o n t o u r s 
r égu l i e r s des cr is taux n ' a p p a r a i s s e n t , e u effet, q u ' a p r è s u n recu i t à u n e 
t e m p é r a t u r e supér ieu re à 900". La dure té Br inne l est a lors vois ine de 70 

va leur en bon accord avec celle g é n é r a l e m e n t admise (10, 11 et 1 2 ) . 

Résultats des expériences de dégazage. — Les t ab leaux su ivants 
r é s u m e n t nos expér iences . 
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TABLEAU X I \ 

I-TIR PRÉPARE P AR Ea:,ECTROLySE 

Nû de Avant dégazase Après dégazage Après recuit à 400o С 

l'échan 
tillon Brmnel a „ , 

en A 
^ - / Bi'innel en A 

\ 1 
/ h . 

Brmnel \ • 
en A ^. ! 

1 m 2,856 
9 

1,2 475 
2,(859^ 
2,(859^ 0,8 120 2,858 

6 
0,5 

Г m 2,859^ 1,3 475 2,8.57, 1, 120 

3 175 2,861 . a 0,9 175 2,861 
2,862,* 0,8 120 2,86!)^ 0,4 

TABLE.\U W 

FER 'PREPARE PAR ELECTROLYSK 

Coihposition en volume des gaz extraits 
(ce. pour 100 g. de métal) 

Ecliaiitillon 

Hydrogène Autres gaz (1) 

1 8(J5 c e . 75 
2 475 98 
3 225 69 

i ( E c h a n t i l . 1 r e c u : t ИЮ" 
à l 'a ir ) . 285 .35 

Do ces mesu re s on peu t conc lu re que : 
1° Le dépar t d ' h y d r o g è n e ne modifie pas la dure té el laisse in tac t 

Ile p a r a m è t r e cr is ta l l in du méta l ; le flou des raies est sens ib lement conservé . 
2 ° Le recui t dé t e rmine la r e s t au ra t ion d u réseau et p r o v o q u e u n e 

baisse no tab le de la dure té , sans que l ' on constate u n dépar t de gaz sensible . 
Par recui t , le réseau se i ç t rac te et les Taies du d i a g r a m m e de rayons X 
dev i ennen t t rès fines ( dédoub l emen t de la raie K ) . 

La présence de la g r a n d e quard i t é d ' h y d r o g è n e est peut-ê t re la 
cause p r e m i è r e du durc i s sement , mais n ' e n est c e r t a inemen t pas la cause 
efficiente, p u i s q u ' o n peu t re t i re r le gaz du méta l sans q u ' i l soit modif ié . 
L ' h y d r o g è n e agi ra i t c o m m e u n e addi t ion en t r an t en so lu t ion solide et 
a u g m e n t e r a i t l a dure té du méta l de base. On peu t d i re q u ' i l s 'agi t d ' u n e 
d is tors ion d u réseau, a n a l o g u e à rel ie p rovoquée par l ' éc rou issage ma i s , 

[1) En particulier le gaz оаПюШаие adsorné en surlace. 
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c o m m e nous le v e r r o n s p lus lo in , l ' i n se r t ion des a tomes d ' h y d r o g è n e 
a u g m e n t e b ien la dure té du mé ta l ma i s ne modifie pas la net te té des 
d i a g r a m m e s X. 

Remarque. — Avec les m é t a u x tels q u e le p a l l a d i u m et le tantalle 
que nous é tud ie rons ensui te , nous a u r o n s exac t emen t les m ê m e s p h é n o 
m è n e s ( a u g m e n t a t i o n du p a r a m è t r e et d is tors ion d u réseau p a r fixation 
d ' h y d r o g è n e , conserva t ibn de ces caractér is t iques p a r dégazage et enfin 
r e tou r aux propr ié tés ini t ia les par recui t ) avec u n e a m p l i t u d e telle q u ' a u 
cune e r reur d ' i n t e rp ré t a t i on n ' e s t poss ible . 

C A S D U C U I V R E , D U N I C K E L E T D U C H R O M E P R E P A R E S P A R 

E L E D T R O L Y S E . — L 'app l ica t ion de la nouvel le m é t h o d e de dégazage à 
divers mé t aux électrolyt iques , cuivre , n ickel , c h r o m e a p e r m i s l ' ext rac
tion totale à froid des gaz qu ' i l s con tena ien t . Nous n ' a v o n s p u constater , 
c o m m e dans le cas du fer, a u c u n e modif ica t ion de la dure té . 

Le tableau ci-dessous g r o u p e les résul ta ts de ces expér iences . 

TABLEAU XVI 

MÉTAUX PRÉPARÉS PAR ELECTROLYSE 

Echantillon 

Dureté Brinncl Composition en volume des 
gaz extraits 

Echantillon 
Avant 

dégazage 
Après 

dégazage 
Après 
recuit H- Autres gai 

N i c k e l 210 2W 70 189,75 55,5 

C u i v r e 6r) 6.-) A« 130,50 44 ,0 

C l i r o m e 55() 55D 110 287 ,5 56 ,3 

IL E T U D E D E S M E T A U X C H A R G E S D E G A Z P A R E L E C T R O L Y S E 

P o u r réaliser les p h é n o m è n e s inverses à ceux que n o u s v e n o n s de 
décr i re , nous avons é tudié l ' ac t ion de i l ' hydrogène sur d ivers fils méta l 
l iques (Al, Fe, Pd, Ta) en cha rgean t ces de rn ie r s pa r électrolyse. Le fil 
é tudié est p lacé c o m m e ca thode dans u n vase à électrolyse, r é l e c t r o l y t e 
const i tue par u n e solut ion d 'ac ide très di luée ( i / l o o o " ) ne p r o v o q u a n t pas de 
d isso lu t ion d u mé ta l et p e r m e t t a n t d 'é lever le potent ie l aux b o r n e s d u 
vo l t amèt re j u s q u ' à i B o vol ts env i ron . La fixation de l ' h y d r o g è n e est suivie 
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TABLEAU XVn 

ALUMINIUM 99.9 

Paramètre 
Traitement H' ce./100 g. p : miicr. cm/cm^ • 

a en A 

E t a t b i u t r ecu i t . 228 2,65 4,038 
p r é c é d e n t d é g a z é . N é a n t 2,G5 4,0.38 

C h a r g é d ' h y d r o g è n e . 790 3,1g 4,038 
Le p r é c é d e n t d c g a z é . N é a n t 3,ie 4,038 
Le p r é c é d e n t recu i t . N é a n t 3 ,1g 4,0,38 

Cas du fer Armco. — Nous avons effectué su r des fils de fer A r m c o 
des expér iences ana logues , le méta l a été cha rgé d ' h y d r o g è n e de deux 
façons : 

1° P a r electrolyse dans u n e solut ion acide très d i luée ; 

2° Pa r a t t aque décapante dans u n e so lu t ion d 'ac ide su l fur ique au 
i / i o ° c o n t e n a n t des t races de SO^ (*) 

[*) L'atta<rue du métal par l e l'acide très pur ne permet pas de constater la fixation de 
l'iiydro^-ène. Par contre, certaines Impuretés même à l'état de traces, comme l'anhydride sulfu-
T€!ux, l'hydrogène sulfuré ou l'anhydride aisenleux favorisent considérablement cette absorp
tion (13). 

d ' u n e façon co id inue dans le t e m p s , pa r u n e série de m e s u r e s de résis
tance ; l 'électrollyse est arrêtée q u a n d cette résis tance d e m e u r e cons tan te . 

P o u r éviter les e r r eu r s d u e s à la pu lvé r i sa t ion ca thod ique d u mé ta l , 
n o u s âvoiis, n o u s a idan t des r e m a r q u e s faites au cours d ' expér iences que 
n o u s déc r i rons dans u n in s t an t (voir diffusiion à froid des gaz dans l ' a lu
m i n i u m ) , effectué le dégazage du fil en n ' e n soume t t an t q u ' u n e pet i te 
fraction au b o m b a r d e m e n t , le reste é tant p ro tégé par u n pe t i t cy l ind re 
d ' a l u m i n i u m dégazé au [)réalablc. L ' h y d r o g è n e diffuse r a p i d e m e n t à t ravers 
le méta l et l ' on peut , de celte façon, l ' é l im ine r c o m p l è t e m e n t sans r i sque 
d ' a l t é ra t ion du fil. 

Cas de l 'Aluminium. — Nous avons de cette façon é tudié que lques 
échan t i l lons d ' a l u m i n i u m , les résul tats ob tenus dans les diverses mesu re s 
sont r é sumés dans le tab leau su ivan t : 
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Dans le cas d u fer, nous avons ajouté aux mesu re s des v o l u m e s gazeux 
et de la résist ivité é lec t r ique, celles de l ' a l l o n g e m e n t . Nous cons ta te rons , en 
effet, u n e baisse sensible de l ' a l l o n g e m e n t pa r absorpUoii d ' h y d r o g è n e 
dans le méta l (ce qui correspo: id h u n e a u g m e n t a t i o n de la dure té , 
g r a n d e u r q u ' i l est difficile de m e s u r e r sur lils ou feuilles t rès m i n c e s ) . 

Les Tab leaux XVll I et X I \ d o n n e n t les résul ta ts ob tenus d a n s nos 
mesures . 

TABLEAU XVIII 

FEK AHMCO EN FTI,S CHAROÉ DlIY]>Rn(;ENE PAR ELECTROLYSE 

Nature du métal .\llongement pour 100 2 : miicï. cmycm^ H2 ce, pr 100 g. 

F i l b r u t . 10 ,90 68 ce . 8 

Fil cha i -gé d ' i i y d r o g ô n e . 7,2 11,09 150 ce. 0 

Fi l d é g a z é . 7,2 11,09 N é a n t 

TABLEAU XIX 

FER ABMCO EX FILS OHAKOÉ D'HYDROXiEXlî P A R DECAPAGE ACU)? 

Nature du métal \ l longemont pour loo p : micr. cm^cm^ H2 ce. pr 100 g. 

Fil b r u t . 23 10,iXJ 08 ce . 8 

Fi l c l ia i 'gé d ' h y d r o g è n e . 0 12,91 

F i l d é g a z é . 0 12.91 N é a n t 

Dans le cas du décapage ac ide , les va leurs t rouvées p o u r l ' a l lon
g e m e n t % et la résist ivi té m o n t r e n t b ien q u ' i l y a eu, ou t r e la diffusion 
de l ' h y d r o g è n e , cer ta ines corros ions locales pa r fissures qui exp l iquen t 
b ien les résul ta ts t rouvés . 

L ' e x a m e n des résul ta ts précédents p e r m e t de t i re r les que lques 
conclusiions suivantes : 

1° On observe u n aba i ssement de l ' a l l ongemen t % dès que la t eneu r 
en h y d r o g è n e est de l ' o r d r e de loo ce. p o u r loo gr . de méta l ; 

2° On peu t accroî t re la résist ivité éle-ctrique pa r inse r t ion t empora i r e 
d ' a tomes d ' h y d r o g è n e . 

Cas du Palladium. — L'affinité spéciale du p a l l a d i u m p o u r l ' hyd ro 
gène n o u s a suggéré d'effectuer sur ce méta l des expér iences ana logues à 
celles que n o u s v e n o n s de décr i re . 

file:///llongement
file:///llongemont
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Nous avions à no t r e d ispos i t ion du fil de p a l l a d i u m de ô o / i o o " de 
m i l l i m è t r e de d i a m è t r e . 

Après avoir tou t d ' abo rd d é t e r m i n é la quan t i t é ini t ia le de gaz c o n t e n u 
d a n s le mé ta l , nous avons cha rgé ce de rn ie r pa r electrolyse. P e n d a n t l 'opé
ra t ion , n o u s avons cont rô lé la va r ia t ion de la conduc t ib i l i t é é lec t r ique du 
fil. Le m a x i m u m de rés is tance a été a t te int très r a p i d e m e n t après que lques 
heu re s d 'é lectrolyse (dans S0^№ di lué au i / i o o " ) . Nous avons toutefois 
p r o l o n g é cet te de rn iè re p e n d a n t loo heures . Nous avons ensu i t e é tudié 
l ' i n f luence du dégazage sur la conduct ib i l i t é é lec t r ique el sur la var ia t ion 
du p a r a m è t r e cr is tal l in d u mé ta l . 

Le Tableau XX g r o u p e les résul ta is obleiuis dans ces m e s u r e s . 

TABLEAU XX 

FIL DE P.VLL.VDIUM CHARGt: D'HYDROGÈNE PAR ELECTROLTSE 

Nature ilu Métal Paramètre a en \ ce. H= pour 100 g. p : mJcr. cm/cm^ 

M é t a l b r u t . 3 ,88 282 ce . 1,3,90 

MétaJ c h a r g é W. 8750 ce . 22,13 

M é t a l d é g a z é . 4 , 0 i N é a n t 22,13 

.Métal d é g a z é p u i s r e c u i t 3,88 N é a n t 13,90 

Cas du Tantale. — Nous avons pu effectuer que lques expér iences sur 
u n e l ame m i n c e de t an ta le . Le t an ta le est, en effet, suscept ible de fixer u n e 
quan t i t é i m p o r t a n t e d ' h y d r o g è n e el il était i n t é ressan t de vérifier si les 
résul ta ts ob tenus (Tableau XXI) avec ce méta l é ta ient ana logues aux 
précédents . 

TABLEAU XXI 

FEUILLE 1№ TANTALE CHARGEE D'HYDROGENE PAR ELEfTROLYSE 

Etat du métal - Paraïuètre a en A ce. d'H" pour 100 g. 

M é t a l b r u t . 

M é t a l c h n r g é d'H-J. 

L e p r é c é d e n t d é g a z é . 

L e p r é c é d e n t recu i t . 

3,29(12 

3,3(129 

3,3029 

3 ,2964 

121 ce . 

241 ce . 

N é a n t 

N é a n t 



Diffusion à froid des gaz de l'aluminium 
C'est au cours d ' expér iences p e n d a n t la mi se au p o i n t de no t r e 

m é t h o d e de dégazage (jue nous novis s o m m e s aperçus de la poss ibi l i té de 
faire de nouvel les études sur la diffusion des gaz dans les m é t a u x . On pouva i t 
se d e m a n d e r s ' i l é tai t nécessaire de b o m b a r d e r tou te lia surface de l ' échan
t i l lon p o u r ob t en i r u n dégazage comple t du mé ta l . 

Les expér iences su ivantes nous ont m o n t r é q u ' i l n ' e n était pas 
ainsi ( i 4 ) . 

a) Nous avions désiré dégazer u n échan t i l l on d ' A l u m i n i u m d ' u n 
poids no tab le (.3o g r . env i ron ) se p résen tan t sous la forme d ' u n e feuille de 
2 mè t res de l o n g u e u r et a / i o m m . d 'épa isseur . Nous avions e n r o u l é cette 
feuille sur e l l e -même en spires pa r fa i t emen t jo in t ives , la surface b o m b a r d é e 
é tant d ' e n v i r o n lia i / 4 o par t ie de la surface tota le . Dans cet essai n o u s 
avions l ' avan tage de recuei l l i r sur la cuve à m e r c u r e u n e g r a n d e quan t i t é 
de gaz p e r m e t t a n t a insi Une nouve l le vé r ihca t ion des t eneu r s en gaz de 
l ' a l u m i n i u m (voir Chap i t r e I ) . 

Il était i n t é re s san t de m o n t r e r ainsi que la diffusion ne l imi ta i t pas no t r e 
ext ract ion à la seule par t ie b o m b a r d é e ; en effet, après t ro is expér iences 
successives (séparées par u n in te rva l le de repos de 24 h e u r e s ) , i l n ' e s t 
p r a t i q u e m e n t p lus possible d ' ex t ra i re des gaz. Après ouve r tu re de l ' appa re i l , 
la b a n d e de méta l est déroulée puis r e tou rnée , la quan t i t é de gaz recuei l l ie 
pa r u n n o u v e a u b o m b a r d e m e n t est a lors très faible. Les résu l ta t s de ces 
expéritences' sord g roupés dans le Tableau ci-dessous. 

TABLEAU XXII 

Numéro ae Volume extrait 
Composition des gaz en ce. pour 100 g. 

l'extraction pour 100 g. 
C02 N2 c o 

1 45 ce . 8 5 c e . 5 6 c e . 8 12 ce. 5 21 c e . 

2 58 ce . 0 0 1 ec . 15 7 ce . 65 49 ce . 2 

3 15 c e . 0 1 ce . 8 13 ce . 2 

La f eu i l l e e s t d é r o u l é e p u i s e n r o u l é e e n s e n s i n v e r s e . 

1' • 4 c e . 5 1 ce . 8 N é a n t Néant 2 ec . 7 

Soit au total pour les 4 extr<ictittns 

l+2+3+r 123 ne. 3 7 ce . 3 7 ce . 95 21 ec . 95 86 ce . 10 
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Fig . 15 

Le pôle négatif du géné ra t eu r IL T. est eoiurecté à l ' e x t r é n d t é de 
la b a n d e d ' a l u m i n i u m de m ê m e s carac tér i s t iques q u e celle employée 
dans l ' expér ience p récéden te . Le j o in t en t re le rodage p lan du labora to i re et 
le méta l est réalisé au m o y e n de p icé ine ; sa confect ion est assez délicate 
m a i s avec cer la iues p récau t ions , en pa r t i cu l i e r en veilllant à ce que le 
ref roidissement du méta l et du verre s'effectue très l en t emen t , on a r r ive 
à lu i d o n n e r u n e é tanchéi té absolue contrôlée pa r des essais à b l a n c d ' u n e 
durée de p lus i eu r s j o u r s . 

Nous avons effectué des ex t rac t ions successives, séparées pa r des 
in terval les de diffusion de a4 heu re s . . \p rès u n e d iza ine de j o u r s , la 
quan t i t é d e gaz recuei l l ie r appor tée à l O o gr , de méta l est de 72 ce. 5 don t 
la compos i t ion est la su ivan te : 

m 65 ce. 

CO 5 ce. 8 

N2 r ce. 35 

CO2 o ce. 35 

Le v o l u m e gazeux extra i t ne c o r r e s p o n d a n t pas à la t e n e u r totale 
en gaz du métall ( t eneur dé t e rminée dans l ' expér ience p r é c é d e n t e ) , n o u s 
avons alors divisé l ' é chan t i l lon en qua t r e par t ies égales p o u r les 

b) Une seconde expér ience suggérée pa r la p récéden te a été faite sur 
le m ê m e mé ta l mais , dans ce cas, l ' échan t i l lon se t rouva i t à l ' ex té r i eu r du 
labora to i re et seule u n e pet i te surface de deux cen t imèt res carrés env i ron 
était soumise au b o m b a r d e m e n t des ions , ( i / i o o env i ron de la surface 
tota le de l ' é c h a n t i l l o n ) . 

Le m o n t a g e de l ' expér ience est réalisé c o m m e l ' i n d i q u e la l igure 
ci-dessous : 
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TABLEAU XXIl l 

Numéro du ce. extraits par 
Composition en ce. 

tronçon tronçon (25 g.) 
COZ c o 

1 3,35 0 0,32 2,43 0,60 

2 8,00 0 . 2 ,36 2,97 3 ,53 

[i 13,33 0 1,85 4,87 6,64 

4 ' l i , 3 ( ) 0 2,12 4,03 7,53 

So i t p o u r KXt g. de m é t a l 

1 + 2 + 3 + 4 

.39,90 0 f),()3 14,9 18,33 

Ces résul ta ts m o n t r e n t b ien, c o m m e nous l ' avons à ma in t e s reprises 
s ignalé , l ' i m p o r t a n c e de la diffusion à froid des gaz dans les mé t aux , 
p h é n o m è n e c o m m e on le voi t t rès sensible p o u r l ' h y d r o g è n e . 

Une lelle t e c h n i q u e p e r m e t d ' é tud ie r la diffusion des gaz d a n s les 
m é t a u x sans faire i n t e r v e n i r les p h é n o m è n e s paras i tes qu i s emb len t rég ler 
les résul ta ts d a n s les expér iences classiques ( m e m b r a n e séparan t deux 
c o m p a r t i m e n t s ) . Dans ce de rn ie r cas, u n p h é n o m è n e d ' abso rp t ion et u n 
p h é n o m è n e de désorpt ion l è g l e n t l ' a l l u r e de la diffusion, ce qu i expl ique 
la nécessité d u chauffage. 

é tudier ensui te pa r la mét l iode l iabi luel le . Nous avons pu , de cette façon, 
doser les gaz res tan t dans chaque t r o n ç o n de méta l et n o u s faire a insi u n e 
idée de la m a r c h e des gaz k t ravers le r u b a n mé ta l l i que . 

Les t r o n ç o n s sont n u m é r o t é s i , 2, e t c . , c o m m e il est i n d i q u é sur 
la figure. Les Tab leaux XXIII et XXIV r é s u m e n t les résul ta ts o b t e n u s . 
Nous r e t r o u v o n s sensiiblement dans ces diverses ex t r ac t ions le v o l u m e 
gazeux qu i m a n q u a i t d a n s l ' expér ience p récéden te . 
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C O N C L U S I O N S 

Nous avons c o m p a r é les différentes m é t h o d e s d ' ex t rac t ion des gaz 
dans le vide . La nouve l le m é t h o d e dans le tube à décha rge (mé thode 
Chaudron-Moréau) m o n t r e que les m é t a u x c o n t i e n n e n t des t eneu r s notables 
de gaz, l ' ex t rac t ion sur feuilles m inces o u fils de peti t d i amè t r e semble 
totale au bou t d ' u n t e m p s re la t ivement cour t . 

A. — La nouve l le m é t h o d e p e r m e t d ' ex t ra i r e les gaz d ' échan t i l l ons 
res tant sens ib lement au vo is inage de la t e m p é r a t u r e a m b i a n t e . Dans le cas 
des dosages d 'azote , les résul ta ts peuverd être fac i lement vérifiés pa r voie 
c h i m i q u e . 

B. — La nouvel le mé thode a p e r m i s de résoudre le j ) roblème tech
n ique des gaz de l ' a l u m i n i u m : 

i " On a m o n t r é le rôle des procédés usue l s de dégazage d e l'ailunii-
n i u m : l o r s q u ' o n fait passer à t ravers de l ' a l u m i n i u m fondu des gaz iner tes 
ou l o r s q u ' o n brasse le méta l avec u n flux, o n ne fait que dé t ru i re la 
su r sa tu ra t i on acquise à hau te t e m p é r a t u r e . 

s" Le d i a g r a m m e de solubi l i té dlassique des gaz dans l ' a l u m i n i u m 
est à revoi r complè t emen t , il n ' y a a u c u n e d i s con t inu i t é appréc iab le à Ha 
t e m p é r a t u r e de solidification ; le r ochage n'es,t d o n c pas dû au c h a n g e m e n t 
de solubi l i té i nd iqué pa r les au t eu r s précédents , ma i s s i m p l e m e n t aux gaz 
dissous à h a u t e t e m p é r a t u r e et h o r s d ' équ i l i b r e à la t e m p é r a t u r e de 
solidification. 

3° C'est au-dessus de 900° que l ' a l u m i n i u m se charge r a p i d e m e n t de 
gaz, en pa r t i cu l i e r de n i t r u r e s . 

C. — La nouve l le m é t h o d e de dégazage a p e r m i s d ' é tud ie r l ' i n f luence 
des gaz su r la dure té des m é t a u x élect rolyt iques : 

1 ° Les gaz p e u v e n t être extrait-s c o m p l è t e m e n t des m é t a u x électro-
ly t iques sans modif ica t ion de la d u r e t é . 

2° Pa r recui t , le fer é lec t rolyt ique rev ien t à son p a r a m è t r e n o r m a l 
et sa du re t é est cons idé rab lemen t abaissée. 

3° Si l ' on cha rge u n mé ta l et en pa r t i cu l i e r le fer d ' h y d r o g è n e par 
électrolyse, il durc î t , sa résis tance é l ec t r ique a u g m e n t e ; pa r ext ract ion à 
froid, les p ropr i é t é s sont conservées . Les gaz o n t donc p r o d u i t u n e 
pe r tu rba t i on du réseau qui d e m e u r e après l ' ex t rac t ion . 
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D. — Appl ica t ion de la nouvel le m é t h o d e au p r o b l è m e des gaz dans 
le p a l l a d i u m et le t an ta le : avec ces mé taux , il est poss ible d ' avo i r des 
modif icat ions i m p o r t a n t e s d u réseau. On peut , en effet, y i n t r o d u i r e pa r 
électrolyse de g r andes quan t i t é s d ' h y d r o g è n e . On peu t a lors vérifier avec 
u n e très g r ande préc is ion les faits su ivan t s : 

1° Le méta l cha rgé d ' h y d r o g è n e a un p a r a m è t r e p lus g r a n d et sa 
résist ivité a a u g m e n t é . 

•2° Pa r dégazage comple t , le p a r a m è t r e et la résist ivité sont i n c h a n g é s . 
3° Pa r recui t , le p a r a m è t r e et la résist ivité r e p r e n n e n t l eu r va leur 

in i t ia le . 

K. — Appl ica t ion de la nouve l le mét l iode au p r o b l è m e de la diffusion 
à froid des gaz de l ' a l u m i n i u m : l ' ex t rac t ion dans le t u b e à décharge est 
d ' a u t a n t p lus r ap ide que la surface b o m b a r d é e est p lus g r a n d e , m a i s il 
est possible de dégazer u n e g r a n d e b a n d e de méta l ou u a l o n g fil en 
ne b o m b a r d a n t q u ' u n e ex t rémi té de cette b a n d e ou de ce fil. Il est d o n c 
possible d ' é tud ie r la m a r c h e des gaz dans le méta l à froid. 
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