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Dispositif d'assemblage a distance

Domaine technique

L’invention se rapporte notamment a un appareil choisi parmi un four, une chaudiére, un
surchauffeur, un générateur de vapeur, un réacteur chimique et un échangeur thermique,
notamment destin¢ a la production d’¢thyléne. En particulier, elle concerne des moyens
pour assurer ou améliorer une connexion bout a bout entre un tube en céramique (en
particulier, en carbure de silicium) et un tube métallique, avec ou sans contact direct entre

les deux tubes.

Etat de la technique

La production d’éthyléne résulte classiquement dun vapocraquage, en anglais « steam
cracking », a partir d’éthane ou de naphta. A cet effet, une unité¢ de production d’éthyléne
5, telle que représentée schématiquement sur la figure 1, comporte classiquement un four
10 comprenant une enceinte 11 traversé par un faisceau de tubes 12 et chauffée par au

moins un brileur 13.

Les tubes 12, de section circulaire, présentent un diamétre extérieur compris entre 50 et
250 mm et une paroi d’une épaisseur comprise entre 5 et 25 mm. Ces tubes, repli¢s en
¢pingle, présentent une longueur a I'intérieur de 1’enceinte du four de plusieurs métres. Ils

sont constitués en alliage de fer, de nickel et de chrome.

Pour produire de I’éthyléne, des moyens d’alimentation 14 alimentent une extrémité amont
des tubes 12 avec un mélange réactif M d’hydrocarbures et de vapeur d’eau, une
température supérieure a 1000°C étant maintenue dans 1’enceinte 11. Le débit de ce
mélange est adapté de maniére & ce que le mélange réactif M puisse atteindre une

température supéricure a 750 °C et réagir pour conduire a la production d’éthyléne.

La production d'éthyléne conduit & un dépdt de coke sur les surfaces intéricures des tubes

12, faisant chuter la productivité.

En particulier, il a été découvert que le nickel de 1’alliage constituant les tubes catalyse la
production de coke. Les chercheurs ont donc envisagé de remplacer les tubes métalliques

par des tubes exempts de nickel, en particulier des tubes céramiques. Les tubes céramiques
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doivent pouvoir étre connectés au reste de l’installation, et en particulier a des tubes
métalliques utilisés pour amener le mélange réactif ou pour ¢vacuer les produits de la
réaction. Des recherches ont donc ¢t¢ conduites pour trouver des dispositifs de liaison
adaptés, en particulier capables de résister aux cycles thermiques, typiquement d’une

amplitude de plus de 700°C, qui résultent des arréts des fours.

En particulier, les tubes céramiques et les tubes métalliques présentent des coefficients de
dilatation trés différents, typiquement d’environ 4.10°K™ et d’environ 18.10°K™,
respectivement. Dans les applications visées, les connections testées conduisent a des

pertes d’étanchéité, voire a une désolidarisation des tubes.

Par exemple, FR 2 645 941 décrit un dispositif de liaison entre un support métallique et un
¢lément tubulaire céramique dans lequel une bague est fixée sur le support et entoure le
tube céramique avec un jeu fonctionnel. L'étanchéité est obtenue par un joint de coke
résultant du fonctionnement de l'unité de production. Ce jeu fonctionnel conduit cependant,

au démarrage de 1'unité de production, a des fuites d'hydrocarbures.

En outre, la liaison n'est pas mécaniquement fiable, notamment a température ambiante. 11

n’est donc pas adapté & un environnement tel que celui d’un four de production d’éthyléne.

De plus, le décokage ne peut s'effectuer a la vapeur d'eau, mais doit nécessairement

résulter d'une abrasion mécanique.

Enfin, le dispositif de liaison décrit dans FR 2 645 941 ne peut étre appliqué que dans des

installations générant du coke.

Résumé de I’invention

Il existe donc un besoin pour un nouveau dispositif de liaison, notamment adapté a la
connexion d’un tube céramique avec un tube métallique dans un environnement tel que

celui d’un four de production d’éthyléne, mais sans y étre limité.
Un objectif de I’invention est donc de répondre, au moins partiellement, & ce besoin.
Premier aspect de I’invention

Selon un premier aspect de l'invention, on atteint ce but au moyen d’un dispositif

comportant une premicre pi¢ce frettée au moyen d’une premiére frette, la premicre frette
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¢tant elle-méme frettée au moyen d’une deuxiéme frette présentant un coefficient de
dilatation inférieur au coefficient de dilatation de la premiére frette, au moins entre 20°C et

1000°C.

A température ambiante, les frettes assurent une liaison mécanique fiable et une bonne
¢tanchéité. Lors d’une ¢lévation de la température, la deuxieme frette se dilate moins que
la premiére frette. Elle exerce ainsi sur cette derniére une force de compression ¢vitant sa
désolidarisation de la premiére pi¢ce ou une perte d’étanchéité entre la premicre picce et la

premicre frette.

Comme on le verra plus en détail dans la suite de la description, lorsque la premicre pi¢ce
est un tube céramique, il devient ainsi possible, en fixant un tube métallique sur la
premicre frette, d’obtenir une liaison particuliérement fiable mécaniquement entre le tube
céramique et le tube métallique. Cette liaison peut avantageusement étre suffisamment
¢tanche, notamment pour les applications visées, non seulement & température ambiante,
mais aussi sur une plage de températures de plusieurs centaines de degrés, typiquement de

plus de 700°C, de plus de 800°C, voire de plus de 900°C.

Un dispositif selon I’invention peut encore comporter une ou plusieurs des caractéristiques

optionnelles suivantes :

- La premiére pi¢ce est en un matériau présentant un coefficient de dilatation inférieur a
10.10° K™, inférieur & 8.10° K, inférieur & 6.10° K, voire inférieur a 5.10° K,
entre 20°C et 1000°C.

- La premiére pi¢ce est en un matériau présentant un module d’¢lasticité (MOE)
supérieur a 150 GPa.

- La premiére pi¢ce est en un matériau céramique, carbure, nitrure ou oxyde, capable de
supporter des températures atteignant 1400°C, voire 1500°C.

- La premiére piéce comporte un matériau céramique ou vitrocéramique. Ce matériau
peut en particulier étre choisi parmi le carbure de silicium, I’alumine, la mullite, le
nitrure de silicium, la zircone, la cordiérite, le titanate d’aluminium et leurs mélanges.

- La quantité massique de carbure de silicium dans le matériau de la premiére piéce est
supéricure a 80%, de préférence supéricure & 90%. De préférence ledit matériau est
constitu¢ de carbure de silicium. Le carbure de silicium présente des propriétés

particuli¢rement utiles dans I’application visée. En particulier, il permet de limiter la
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formation de coke et présente une conductivité¢ thermique élevée autorisant un
transfert efficace de la chaleur du four vers le mélange réactif circulant dans les tubes.
Le rendement énergétique est ainsi supérieur a celui obtenu avec un tube métallique
correspondant. Enfin, le carbure de silicium, dont la température maximale
d’utilisation est supéricure a 2000°C, conserve ses propri¢tés mécaniques, méme a trés
haute température. Avantageusement, il devient donc possible d’augmenter la
température a 'intérieur du four et, simultanément, d’augmenter le débit du mélange
de réactifs circulant dans les tubes. La productivit¢ du four peut ainsi étre
considérablement augmentée.

Le matériau de la premiére pi¢ce présente une porosité totale inférieure a 5%, de
préférence inféricure a 2%, voire inféricure a 1%. Avantageusement, la perméabilité
de la premicre picce en est réduite.

La premicre frette comporte un métal. De préférence la premiére frette est constituée
en un ou plusicurs métaux. Dans un mode de réalisation, elle comporte un métal
ferreux.

La premicre frette est en un matériau présentant un coefficient de dilatation inférieur a
25.10° K, inféricur a 20.10° K et/ou supéricur a 10.10° K, ou supéricur a
15.10° K™, entre 20°C et 1000°C.

La premiére frette est en un matériau présentant une température de fusion supérieure
a 1200°C. Avantageusement, la premiére frette peut étre ainsi chauffée a trés haute
température pour étre montée sur la premicre picce et/ou lors de son utilisation.

Le matériau de la premiére frette est choisi parmi les alliages a base de cobalt, comme
le Stellit, les aciers austénitiques, ferritiques, ou les alliages a base de titane. Dans un
mode de réalisation, le premiére frette ne comporte pas de cuivre et/ou ne comporte
pas d’¢étain.

La premicre frette est constituée en un unique matériau.

La premicre frette présente la forme d’une bague ou d’un manchon dont la dilatation
radiale n’est pas entravée. En particulier, la premicre frette n'est pas insérée dans une
picce qui entraverait son expansion radiale vers I'extérieur. Le montage de la premiére
frette en est simplifié.

Le rapport du coefficient de dilatation du matériau de la premiére frette sur le

coefficient de dilatation du matériau de la premiére pi¢ce, mesurés a une température
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entre 20°C et 1000°C, est supérieur a 2,5, supérieur a 3, supérieur a 4 et/ou inférieur a
6, voire inférieur a 5.

La deuxiéme frette est en un matériau présentant un coefficient de dilatation inférieur
4 15.10° K, voire inférieur a 10.10° K™ et/ou supéricur a 4.10° K, voire supérieur &
6.10° K entre 20°C et 1000°C. Le matériau de la deuxiéme frette peut en particulier
présenter un coefficient de dilatation thermique de 8.10° K™ entre 20°C et 1000°C.

La deuxiéme frette est en un matériau présentant une température de fusion supéricure
a 1200°C. Avantageusement, la deuxiéme frette peut étre ainsi chauffée a trés haute
température pour &tre montée sur la premicre frette, ce qui permet d’obtenir une
liaison particuli¢rement serrée.

Le rapport du coefficient de dilatation du matériau de la premicre frette sur le
coefficient de dilatation du matériau de la deuxiéme frette, entre 20°C et 1000°C, est
supérieur a 1,2, supérieur a 1,5, supérieur a 1,8 et/ou inférieur a 3,5, inférieur a 3, voire
inférieur a 2,5.

La deuxi¢me frette est en un matériau présentant un module d'¢lasticité (module de
Young) a 20°C infériecur a 110 GPa, de préférence inférieur a 100 GPa. Le matériau de
la deuxiéme frette peut en particulier présenter un module d'élasticité (module de
Young) de 90 GPa a 20°C.

Le matériau de la deuxi¢me frette présente une teneur massique en niobium et/ou en
Dilver P1 supérieure a 80%, de préférence supérieure a 85% et/ou inféricure a 95%, de
préférence inférieure a 93%. Avantageusement, la présence de niobium permet
d’obtenir un comportement dilatométrique particulicrement bien adapté lorsque le
dispositif est utilis¢ pour la production d’¢thyléne. Le Dilver P1 peut étre
avantageusement utilisé lorsque le dispositif selon I’invention n’est pas soumis a des
températures supérieures a 600°C en service. Dans ces conditions de température, le
niobium est de préférence totalement remplacé par le Dilver P1. La modification de la
teneur en niobium et/ou en Dilver P1 permet également d’ajuster précisément le
coefficient de dilatation thermique a I’application visée.

Le matériau de la deuxiéme frette présente une teneur massique en hafnium, sous
forme métallique, supérieure a 5%, de préférence supéricure a 8% et/ou inférieure a
15%, de préférence inférieure a 12%. Avantageusement, la présence d'hafnium

amgéliore la résistance mécanique a chaud.
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Le matériau de la deuxiéme frette présente une teneur massique en titane, sous forme
métallique, supérieure a 0,5%, de préférence supéricure a 0,8% et/ou inféricure a
1,5%, de préférence inféricure a 1,2%. Avantageusement, la présence de titane
amgéliore la ductilité et la résistance a I’oxydation.

Le matériau de la deuxiéme frette est constitué de niobium et/ou de Dilver Pl,
d’hafnium et de titane, le complément a 100% étant des impuretés représentant moins
de 2%, de préférence moins de 1%, en pourcentages massiques.

La deuxiéme frette est constituée en un unique matériau.

La deuxiéme frette présente la forme d’une bague ou d’un manchon dont la dilatation
radiale n’est pas entravée. En particulier, la deuxiéme frette n'est pas insérée dans une
picce qui entraverait son expansion radiale vers I'extérieur. Le montage de la deuxiéme
frette en est simplifié.

La premiére frette et/ou la deuxiéme frette s’étend sur une longueur supéricure a
40 mm et/ou inférieure a 150 mm.

La premiére frette présente une ¢Epaisseur, de préférence sensiblement constante,
supérieure & 1 mm, de préférence supéricure a 3 mm, de préférence encore supéricure
a 3,5 mm et/ou inférieure 4 5 mm et/ou la deuxiéme frette présente une &paisseur, de
préférence sensiblement constante, supéricure & 3 mm, de préférence supérieure a 5
mm, de préférence supéricure a 8§ mm, et/ou inféricure a 15 mm, de préférence
inféricure a 13 mm. Ces longueurs et épaisseurs se sont avérées optimales pour assurer
une bonne ¢&tanchéité de la liaison.

Une deuxiéme picce est fixée sur la premiére frette.

La deuxi¢me pi¢ce est en un matériau présentant un coefficient de dilatation inférieur
a 25.10° K, inférieur 4 20.10° K et/ou supérieur a 10.10° K, ou supéricur a
15.10° K™, entre 20°C et 1000°C. Un dispositif selon I’invention est en particulier
parfaitement adapté pour connecter des premicre et deuxiéme picces présentant des
coefficients de dilatation trés différents.

Le matériau de la deuxiéme picce est métallique. En particulier, ce matériau peut étre
choisi parmi les alliages a base de cobalt, comme le Stellit, les aciers austénitiques,
ferritiques, voire ferreux ou les alliages a base de titane.

La deuxi¢éme pi¢ce est en un matériau présentant un coefficient de dilatation et/ou une

composition chimique sensiblement identique(s) a celui ou celle de la premicre frette.
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La deuxiéme picce est soudée ou brasée sur la premicre frette. La mise en ceuvre d’une
soudure ou d’une brasure permet avantageusement une fixation fiable, méme a haute
température. Elle est particulicrement bien adaptée lorsque les matériaux de la
deuxiéme picce et de la premicre frette sont de compositions proches, voire identiques.
Les ouvertures de la premiére frette et/ou de la deuxiéme frette est (sont) cylindriques
de section circulaire. Autrement dit, la premiére picce présente extéricurement une
partie cylindrique circulaire sur laquelle la premiére frette est montée et/ou la premiére
frette présente extérieurement une partie cylindrique circulaire sur laquelle la
deuxiéme frette est montée. Les premicre et deuxiéme frettes peuvent en particulier
présenter la forme générale de bagues.

L'intérieur de la premiére picce et/ou de la deuxiéme picce est plein, creux ou
partiellement plein. Le volume intérieur creux peut étre dune forme quelconque.

La premiére pi¢ce et/ou, le cas échéant, la deuxi¢me pi¢ce sont choisis parmi un tube
et une barre pleine.

Le tube et/ou la barre présente(nt) une longueur supéricure & 1 m, de préférence
supérieure a 3 m.

La plus grande dimension extérieure transversale dudit tube ou de ladite barre (c'est-a-
dire le diamétre extérieur dans le cas d’une section circulaire), en amont et/ou en aval
du dispositif de liaison, est supéricure a 10 mm, de préférence supériecure a 20 mm,
supérieure a 30 mm, supéricure & 40 mm et/ou inférieure & 150 mm, inféricure a 100
mm, inféricure a 75 mm.

Dans une coupe transversale dudit tube, en amont ou en aval et/ou au niveau du
dispositif de liaison, le contour de la surface intéricure est de forme identique ou
différente du contour de la surface extérieure dudit tube. Par exemple la surface
intérieure peut présenter des rainures ou des aspérités ou étre polygonale, par exemple
carrée, ct la surface extéricure étre circulaire.

Dans une coupe transversale de la premiére frette, le contour de la surface intérieure
de la premiére frette est de forme identique ou différente du contour de sa surface
extérieure.

Une troisiéme piéce est fixée sur ladite deuxiéme picce.

Le dispositif ne comporte ni vis, ni boulons. Ces picces sont en effet susceptibles de se

rompre sous l'effet d'une incrustation de coke dans leurs filets.
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La premiére piéce est un tube céramique ou une barre pleine céramique et/ou, le cas
¢chéant, la deuxiéme picce est un tube métallique ou une barre pleine métallique.

Dans un mode de réalisation, les premic¢re et deuxiéme pi¢ces sont des premier et
deuxiéme tubes alignés axialement. De préférence, clles sont montées bout & bout, de
préférence sans contact I’une avec 1’autre.

Dans un mode de réalisation, la premiére frette fait saillie de la premiére picce, c'est-a-
dire, dans le cas ou la premiére piéce est un tube ou une barre, s’¢tend au-dela de
I’extrémité axiale de la premiére picce sur laquelle elle est montée, et la deuxi¢me
frette ne fait pas saillie de la premicre pi¢ce, voire est montée affleurante sur la
premicre picce.

Dans un mode de réalisation, lesdits premier et deuxiéme tubes présentent un méme
diamétre intérieur.

De préférence, lesdits premier et deuxiéme tubes sont écartés axialement I'un de l'autre
de moins de 5 mm, moins de 3 mm, ou moins de 1 mm.

La premiére et/ou deuxiéme pic¢ces sont des tubes qui s’étendent de préférence sur une
longueur (selon I’axe du tube) supéricure & 10 cm, supérieure a 50 cm, voire
supérieure & 1m au-dela de I’extrémité axiale de la premiére frette s'é¢tendant dans ledit
plan transversal.

La premicre pi¢ce est un tube céramique, s’étendant de préférence selon un axe
sensiblement verticalement, et la deuxiéme piéce est un tube métallique. Le tube
céramique peut en particulier présenter une longueur supérieure a 1 métre, supéricure
a 5 metres, voire supéricure a 8§ metres. Le tube métallique peut en particulier
présenter un axe rectiligne et étre disposé coaxialement dans le prolongement du tube
céramique. En variante, le tube métallique peut étre coud¢, voire étre en forme de
« U ». Dans un mode de réalisation, les deux branches du « U » sont connectées a des

tubes céramiques, a chaque fois au moyen d’un dispositif de liaison selon 1’invention.

La conformation des premiére et deuxiéme picces peut étre quelconque. Cependant, au
niveau du dispositif de liaison, les dimensions de la deuxiéme pi¢ce doivent permettre sa

fixation sur la premiére frette, elle-méme fixée a ’extérieur de la premicre picce.
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Dans un mode de réalisation dans lequel les premicre et deuxiéme picces sont des tubes
présentant, sur toute leur longueur, y compris au niveau du dispositif de liaison, un
diamétre extérieur et une épaisseur de paroi sensiblement constants, cette exigence conduit
donc a une réduction de la section de passage a la transition entre la deuxiéme picce et la

premicre picce.

C’est pourquoi, de préférence, les premicre et deuxiéme picces sont des tubes (ou des
barres) présentant, sur toute leur longueur, un diamétre extérieur constant, sauf, pour ce qui
concerne la deuxiéme piéce, au niveau du dispositif de liaison. Dans ce mode de
réalisation, tel que celui représenté sur la figure 3, la deuxi¢me pic¢ce est ainsi un tube
présentant une extrémité axiale ¢élargie, par exemple sous la forme d’une jupe cylindrique,
dont les dimensions sont adaptées pour qu’elle puisse servir a la fixation sur la premicre

frette.

L’extrémité axiale ¢largie peut étre venue de matiére avec le reste du tube. La réalisation
pratique d’une deuxiéme picce présentant une telle conformation peut cependant étre
délicate. Dans un mode de réalisation, ladite extrémité axiale élargie est donc rapportée sur
un tube conventionnel (de diamétre constant sur toute sa longueur) sous la forme d’une
picce de jonction. Par exemple, une jupe présentant un diamétre intérieur supéricur au

diametre intérieur d’un tel tube peut étre soudée a une extrémité dudit tube.

Avantageusement, la section de passage peut ainsi étre maintenue constante quelle que soit

la position axiale considérée (en amont, en aval ou au niveau du dispositif de liaison).

L’utilisation d’une piéce de jonction est particulicrement efficace lorsque la deuxiéme

picce est une barre pleine.

Les caractéristiques ci-dessus ainsi que celles des autres aspects de 1’invention qui sont
décrits ci-aprés sont avantageusement incorporées ensemble dans un méme dispositif pour
obtenir une liaison optimale, bien que dans certains cas, les avantages qui résultent de ces
caractéristiques puissent &tre mis a profit séparément des autres, dans des dispositifs

différents.

L'invention concerne aussi un procédé d’assemblage d’une premiére piéce en un matériau
présentant un premier coefficient de dilatation et d’une deuxiéme pi¢ce en un matériau
présentant un deuxiéme coefficient de dilatation supéricur audit premier coefficient de

dilatation, ledit procédé comportant les étapes suivantes :
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1) frettage d’une premiére frette sur la premiére picce ;

2) frettage d’une deuxiéme frette sur la premicre frette, ladite deuxi¢me frette ¢tant
constituée en un matériau présentant un coefficient de dilatation inféricur au
coefficient de dilatation de la premicre frette ;

3) indépendamment de 1’étape 1) ou de I’étape 2), de préférence aprés 1’étape 2),

fixation de la deuxi¢me picce sur la premicre frette.

De préférence, la premiére picce, la deuxiéme picce, la premilre frette et la deuxiéme frette
sont choisies de mani¢re a obtenir, a I'issue de [’étape 3), un dispositif conforme a

l'invention, selon I’'un quelconque de ses aspects.

L’invention concerne ¢galement encore un procédé pour adapter une frette a un
environnement présentant une variabilité thermique déterminée, par exemple d’une
amplitude supérieure a 200°C, supérieure a 400°C, supéricure a 700°C, voire supérieure a
900°C, ledit procédé¢ consistant & modifier la composition de ladite frette, en particulier en

modifiant la teneur en niobium et/ou en Dilver P1.

La frette peut en particulier présenter une ou plusieurs caractéristiques, ¢ventuellement
optionnelles, d’une deuxiéme frette selon 1’'un quelconque des aspects de I’invention. Le
matériau de la frette peut notamment présenter une teneur massique en niobium et/ou en
Dilver P1 supéricure a 80%, de préférence supéricure & 85% et/ou inférieure a 95%, de

préférence inférieure a 93%.
Deuxiéme aspect de ’invention

Le montage d’une premicre frette sur une premicre picce consiste classiquement a aligner
axialement la premiére frette chauffée a haute température et une partie cylindrique
correspondante de la premicre picce, puis a déplacer axialement la premiére frette par

rapport a la premiére picce afin d'emmancher la premicre frette sur la premiére picce.

L’alignement axial de la premicre picce et de la premiére frette doit étre suffisamment
précis et la premicre picce et la premicre frette doivent étre dimensionnées avec une

tolérance la plus réduite possible.
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La proximit¢ physique de la premiére frette et de la premiére piéce lors du montage peut
conduire a I’apparition de chocs thermiques. En particulier, le faible jeu peut conduire a
des transferts thermiques rapides, notamment en cas de contact entre la premicre frette et la
premidre pi¢ce, et en particulier lorsque la premiére piéce présente une conductivité

thermique ¢élevée, par exemple parce qu’elle est en carbure de silicium.

Ces transferts thermiques peuvent dégrader la premidre picce. De plus, ils peuvent
conduire a4 une dilatation de la premiére piéce et a une contraction de la premiére frette
menant & un blocage en position de la premicre frette avant qu’elle ait pu atteindre la

position définitive souhaitée.

Il existe donc un besoin pour un procéd¢ de frettage permettant de résoudre, au moins

partiellement ce probléme.
Un but de I’invention est de répondre, au moins particllement a ce besoin.

Selon un deuxiéme aspect de I’invention, on atteint ce but en revétant la premiére picce
et/ou la premicre frette d’un revétement en un matériau présentant une conductivité

thermique inféricure a celle du matériau de la premiére picce.

Ce revétement limite ainsi les échanges thermiques entre la premiére picce et la premiére
frette et réduit ainsi le risque de choc thermique et de blocage en position intermédiaire,

notamment en cas de contact pendant le montage.

De préférence, le matériau de revétement présente une conductivité thermique inférieure a
10 W.m.°C et, de préférence, le rapport entre la conductivité thermique du matériau de la

premicre picce et la conductivité thermique du matériau de revétement est supérieur a 10.

Le matériau de revétement est de préférence un matériau réfractaire. En particulier, le
matériau de revétement peut étre choisi parmi la zircone, une zircone dopée, la cordiérite,
I’alumine, la mullite, le titanate d’aluminium, 'oxyde d’yttrium, ['oxyde de magnésium,
I’oxyde d’hafnium et un mélange de ces matériaux. Un revétement comportant plus de

80% en masse de zircone s’est avéré particuli¢rement performant.
Le matériau de revétement pourrait ¢galement étre en métal.

La premicre pic¢ce et/ou la premiére frette peuvent étre ou ne pas étre une premicre picce

et/ou une premiére frette d’un dispositif selon un ou plusieurs autres aspects de 1’invention.
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Troisiéme, quatriéme et cinquiéme aspects de I’invention

Les inventeurs ont constaté que lorsqu’une premicre frette est montée sur la premicre
picce, de la mati¢re peut migrer depuis la premicre frette vers la premiére picce. En
particulier, ils ont constaté que du nickel de la premiére frette peut migrer vers le carbure
de silicium de la premiére piéce, conduisant a des zones de contraintes dans la premiére

picce, pouvant mener a des ruptures lors des changements de température.

Il existe donc un besoin pour un dispositif comportant une premicre frette montée sur une

premicre picce et présentant une résistance mécanique améliorée.

Par ailleurs, lorsque la premiére pi¢ce est en un matériau a base d’un compos¢ de silicium
(c'est-a-dire comporte plus de 50% massique dudit composé de silicium), et en particulier
lorsque la premicre pi¢ce est en carbure de silicium, un revétement en un oxyde céramique

peut étre difficile a faire adhérer a la surface de la premiére picce.

Cette adhésion est particuliérement délicate lorsque le matériau de la premidre picce

présente une porosité totale inférieure a 5%.

Il existe donc un besoin pour un procédé pour revétir un substrat a base d’un composé de
silicium au moyen d’un revétement comportant au moins un oxyde céramique, ce procéde

permettant de fixer, de manicre fiable et durable, ledit revétement.

Un objectif de I’invention est de fournir une solution technique pour résoudre, au moins

partiellement, les problémes susmentionnés.

Selon un troisiéme aspect de I’invention, on atteint ce but au moyen d’un procédé pour
revétir un substrat & base d’un compos¢ de silicium au moyen d’un revétement comportant
au moins un oxyde céramique, ledit procédé comportant les étapes successives suivantes :
al) application sur ledit substrat, de préférence a température ambiante, de
particules comportant, de préférence constituées par, ledit au moins un oxyde
céramique ;
bl) traitement thermique dudit substrat dans des conditions adaptées pour faire
réagir ledit au moins un oxyde céramique avec du silicium du substrat de
mani¢re & former un revétement en ledit au moins un oxyde céramique et une
couche de transition comportant de la silice a la transition entre ledit substrat

ct ledit revétement ;
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optionnellement, application d'une couche d’un matériau compliant a la
surface extéricure dudit revétement, ledit matériau compliant ¢tant conforme
au onziéme aspect de I’invention décrit ci-apres ;

optionnellement, montage d’une premiére frette de manic¢re que ladite
premiére frette recouvre, au moins particllement, de préférence totalement,

ledit revétement.

Alternativement, selon un quatriéme aspect de 1’invention, on atteint ce but au moyen d’un

procédé pour revétir un substrat & base d’un compos¢ de silicium au moyen d’un

revétement comportant au moins un oxyde céramique, ledit procédé comportant les étapes

successives suivantes :

a2)

b2)

c2)

42)

€2)

oxydation, au moins en surface dudit substrat, dudit composé de silicium, par
exemple par un traitement thermique sous atmosphére oxydante, de maniére a
former de la silice sur ladite surface,

application sur ledit substrat, de préférence a température ambiante, de
particules comportant, de préférence constituées par, ledit au moins un oxyde
céramique ;

traitement thermique dudit substrat dans des conditions adaptées pour faire
réagir ledit au moins un oxyde céramique avec ladite silice de maniére a
former un revétement en ledit au moins un oxyde céramique et une couche de
transition comportant de la silice a la transition entre ledit substrat et ledit
revétement ;

optionnellement, application d’une couche d’un matériau compliant a la
surface extéricure dudit revétement, ledit matériau compliant ¢tant conforme
au onziéme aspect de I’invention décrit ci-apres ;

optionnellement, montage d’une premicre frette de mani¢re que ladite
premidre frette recouvre, au moins particllement, de préférence totalement,

ledit revétement.

Alternativement encore, selon un cinquiéme aspect de I'invention, on atteint ce but au

moyen d’un procéd¢é pour revétir un substrat, en particulier & base d’un composé de

silicium, par exemple & base de SiC, de nitrure de silicium SizN4 ou de SiAION, au moyen
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d’un revétement comportant au moins un oxyde céramique, ledit procéd¢ comportant les
Stapes successives suivantes :
a3) dépdt d’une couche de silicium en surface du substrat, de préférence par
projection plasma ;
b3) application sur ladite couche de silicium, de préférence a température
ambiante, de particules comportant, de préférence constituées par, ledit au
moins un oxyde céramique ;
c3) optionnellement, traitement thermique dudit substrat pour faire réagir ledit au
moins un oxyde céramique avec du silicium du substrat de maniére a former
un revétement en ledit au moins un oxyde céramique et une couche de
transition comportant de la silice a la transition entre ledit substrat et ledit
revétement ;
d3) optionnellement, application d’une couche d’un matériau compliant & la
surface extéricure dudit revétement, ledit matériau compliant ¢tant conforme
au onziéme aspect de I’invention décrit ci-apres ;
e3) optionnellement, montage d’une premicre frette de mani¢re que ladite
premidre frette recouvre, au moins particllement, de préférence totalement,

ledit revétement.

L'étape c3) peut étre rcalisée comme ['étape bl). Cependant, dans ce procédé,
avantageusement, aucun traitement thermique n’est nécessaire si, a l'étape b3) I'application
des particules est effectuée par projection thermique. Le procéd¢ en est avantageusement

simplifié.

Quel que soit le procédé selon I'invention pour revétir un substrat & base d’un composé de
silicium, les natures du revétement et du composé¢ de silicium du substrat ne sont pas
limitatives. En particulier, le revétement et/ou le substrat peuvent comporter une ou
plusieurs caractéristiques du revétement et du substrat définis dans le sixiéme aspect de

I’invention.

Les procédés ci-dessus peuvent encore présenter une ou plusicurs des caractéristiques
optionnelles suivantes :
- Le compos¢ de silicium est un composé¢ non oxyde. Les procédés sont en effet

particuliérement bien adaptés a ce type de compos€s de silicium.
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- A l’¢tape al) ou b2), on applique les particules dudit au moins un oxyde céramique par
pulvérisation, peinture ou trempage. A cet effet on prépare une barbotine que 'on
applique sur le substrat. De préférence, la barbotine ne comporte pas de silice, de
préférence ne comporte pas de composé de silicium.

- A D’étape bl) ou c2) ou c3), le substrat est soumis a une cuisson a une température
comprise entre 1000°C et 1400°C, de préférence pendant une durée supéricure a 1
heure.

- L’¢tape bl) ou c2) ou c3) est effectuée in situ, c'est-a-dire aprés que le substrat revétu
ait été installé dans sa position de service. Avantageusement, le procédé en est
simplifi¢ et d’un colt réduit. Par exemple, lorsque le substrat est une premicre picce
d’un dispositif de liaison selon I'invention, cette étape peut étre effectuée apres
fixation définitive dudit dispositif, par exemple aprés interposition entre deux tubes
disposés au sein de four de production d’éthyléne ou au sein d’un échangeur de

chaleur. La cuisson résulte ainsi de la premicre utilisation du dispositif de liaison.

L’invention concerne également une pi¢ce comportant un substrat revétu suivant un
procédé selon 1'un quelconque des troisiéme, quatriéme et cinquiéme aspects de

I’invention.

Sixiéme aspect de ’invention

Selon un sixiéme aspect, I’invention concerne encore une « piece revétue » comportant un
substrat en un matériau a base d’un composé de silicium et un revétement en un matériau
de revétement comportant au moins un oxyde céramique, une couche de transition

comportant de la silice s’¢étendant entre le substrat et le revétement.

Cette piéce revétue peut présenter une ou plusieurs des caractéristiques optionnelles

suivantes :

- La couche de transition présente une épaisseur supéricure a 0,1 um et/ou inféricure a
20 um.

- L’épaisseur de la couche de transition est inférieure & 10 um, de préférence inféricure
a 8 um, de préférence inférieure a 6 pm.

- La couche de transition est constituée d’une couche de silice continiment adhérente au

substrat.
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L’¢épaisseur du revétement est inférieure a 300 um, de préférence inférieure a 250 um.
L’¢paisseur du revétement, de préférence sensiblement constante, est supéricure a
10 um, de préférence supéricure a 30 um.

Le matériau de revétement présente une conductivité thermique et/ou une émissivité
inféricure et/ou une effusivité supérieure a celle du substrat.

Le rapport de la conductivité thermique du matériau du substrat sur la conductivité
thermique du matériau de revétement est supérieur a 10 et/ou inférieur a 150.

Le matériau de revétement présente une conductivit¢ thermique inféricure a
10 W.m.°C, de préférence est un matériau réfractaire.

Le composé de silicium est un composé non oxyde.

Le matériau de revétement comporte plus de 50%, de préférence plus de 80%, de
préférence plus de 90%, de préférence encore sensiblement 100% dudit au moins un
oxyde céramique, en pourcentage massique.

Le matériau de revétement est choisi dans le groupe formé par la zircone,
¢ventuellement dopée, notamment en magnésie ou en oxyde d’yttrium ; la cordiérite ;
I’alumine ; la mullite ; le spinelle alumine-magnésie ; le titanate d’aluminium ; ’oxyde
d’yttrium ; 'oxyde de magnésium; 'oxyde d’hafnium et les mélanges de ces
mati¢res. Avantageusement, la pi¢ce revétue présente alors de bonnes propriétés anti-
adhésion et anti-rayures, résiste bien a la corrosion et présente une faible exsudation en
température.

Le matériau de revétement comporte plus de 80% de zircone. Le matériau de
revétement peut notamment étre de la zircone ou une zircone dopée. De préférence, le
matériau de revétement comporte moins de 5%, moins de 1%, moins de 0,1%, voire
pas de compos¢ d’alliage métallique de silicium, et en particulier de silice.

Le revétement est recouvert, au moins en partie, de préférence complétement, par une
couche en un matériau compliant selon le onziéme aspect de I’invention, et/ou par une
premicre frette, en particulier telle que décrite selon le premier aspect de I’invention.
Avantageusement, le revétement agit efficacement comme une barriére anti-diffusion
amg¢liorant la résistance aux chocs thermiques.

De préférence, le revétement est recouvert, au moins en partie, de préférence

complétement, par une couche en un matériau compliant selon le onziéme aspect de
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I’invention, elle-méme recouverte par une premiére frette, en particulier telle que
décrite selon le premier aspect de I’invention.

- Le substrat comporte un matériau céramique.

- La quantité massique de carbure de silicium dans le substrat est supérieure a 80%, de
préférence supéricure & 90%. De préférence ledit matériau du substrat est constitué de
carbure de silicium.

- Le substrat présente une porosité totale inférieure a 5%, inférieure a 2%, voire
inféricure a 1%.

- La picce revétue est une picce destinée a servir de support de cuisson, notamment pour
la cuisson de pi¢ces céramiques. En particulier, le revétement peut étre appliqué sur
une surface plane d’un support de cuisson.

- La picce revétue est fabriquée suivant un procédé conforme a l'un quelconque des
troisiéme, quatriéme et cinquiéme aspects de l'invention.

- Le substrat et ledit au moins un oxyde céramique sont choisis de maniére a fabriquer
une « premi¢re picce » d’un dispositif selon un ou plusieurs autres aspects de
I’invention. Une piéce revétue selon le sixiéme aspect de l'invention peut ainsi encore
comporter une ou plusieurs des caractéristiques, ¢ventuellement optionnelles, d'une

« premicre picce » d'un dispositif selon ou un plusieurs autres aspects de l'invention.

L’invention concerne également une pic¢ce revétue selon I'invention sous la forme d’un

support de cuisson ou d’une picce frettée ou d’une frette.

Comme expliqué ci-dessus, le revétement peut en effet notamment étre utilisé pour revétir
une premicre picce afin d’éviter des transferts thermiques trop rapides avec une premiére

frette lors du montage de cette derniére.

Les inventeurs ont ¢galement découvert que lorsqu’une premicre frette est montée sur une
picce revétue selon l'invention, le revétement limite trés efficacement les réactions
chimiques entre les matériaux de la premicre pi¢ce et de la premicre frette. Le revétement
agit ainsi comme une barri¢re limitant la diffusion de matiére entre la premicre picce et la

premicre frette. Il en résulte une résistance au cyclage thermique améliorée.

En particulier pour limiter ces transferts thermiques et/ou ces réactions chimiques, mais
sans y étre limité, les caractéristiques suivantes, optionnelles, sont préférées :

- La premicre frette est elle-méme frettée au moyen d’une deuxiéme frette.
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- Le revétement recouvre au moins partiellement une surface cylindrique, notamment de
section transversale circulaire, de la premiére picce et/ou de la premicre frette et/ou, le
cas échéant, de la deuxiéme frette.

- Le revétement ceinture ladite surface cylindrique.

- Le revétement définit au moins une partie, de préférence la totalit¢ de la zone de
contact entre ladite premicre frette et ladite premicre piéce et/ou, le cas ¢chéant entre
ladite deuxi¢me frette et ladite premicre frette.

- Le revétement est disposé au moins sur au moins 50%, de préférence au moins 80%,
de préférence encore sensiblement 100% de ladite zone de contact.

- De préférence, le revétement s’étend a partir du bord de la premiére piece ou de la
premicre frette par laquelle la premiére piéce pénétre dans la premiére frette lors du
montage.

- Une deuxiéme picce est fixée sur la premiére frette.

La premiére pi¢ce et/ou la deuxiéme piéce et/ou la premicre frette et/ou la deuxiéme frette
peuvent étre ou ne pas étre une premicre picce et/ou une deuxiéme pi¢ce et/ou une
premié¢re frette et/ou une deuxiéme frette d’un dispositif selon un ou plusicurs autres
aspects de I’invention, respectivement. Un dispositif selon le sixiéme aspect de 1’invention
peut ainsi encore comporter une ou plusicurs des caractéristiques, éventuellement

optionnelles, d’un dispositif selon un ou plusieurs autres aspects de I’invention.

De maniére générale, I’invention concerne un ensemble comportant une piéce revétue telle
que décrite ci-dessus et une frette montée sur ladite pi¢ce revétue, ladite picce revétue
comportant un substrat en un matériau a base d’un compos¢ de silicium et un revétement
en un matériau de revétement contenant au moins un oxyde céramique, une couche de
transition comportant de la silice s’¢tendant entre le substrat et le revétement, ledit
revétement définissant au moins une partie de la zone de contact entre ladite frette et ladite

picce revétue.

L’invention concerne encore I’application d’un revétement tel que défini ci-dessus entre
une premicre picce et une premicre frette montée sur la premiére piéce comme « barriére
anti-diffusion », c'est-a-dire pour limiter la migration de mati¢re entre lesdites premicre

picce et premicre frette.
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Septiéme aspect de I’invention

Ainsi, selon un septiéme aspect, I’invention concerne encore un procédé de frettage d’une
premicre piéce, en particulier en un matériau céramique, au moyen d’une premiére frette,
procéd¢ dans lequel, avant montage de la premiére frette sur la premiére picce, on applique
sur la premiére piece et/ou sur la premiére frette un revétement en un matériau présentant
une conductivité thermique inféricure et/ou une effusivité supérieure a celle de la premiére
picce.

Le revétement est de préférence appliqué sur la premiére piéce lorsque la premiére frette

est chauffée pour autoriser le montage.

Le revétement est de préférence appliqué suivant un procédé pour revétir un substrat

conforme a 1’invention.

De préférence, ce procédé est adapté pour que la premiére picce soit une picce revétue

conforme a 1’invention.

Huitiéme aspect de ’invention

Au cours de leurs essais, les inventeurs ont ¢galement constaté que 1’assemblage d’un tube
céramique a4 un tube métallique au moyen d’une ou plusieurs frettes, comme décrit selon le

premier aspect de I’invention, peut conduire a des cassures du tube céramique.

Il existe donc un besoin pour une solution permettant de limiter la détérioration d’une pic¢ce

en maticre céramique lorsqu’elle est frettée au moyen d’une premiére frette.
Un objectif de I’invention est de répondre a ce besoin.

Selon un huitieme aspect de I’invention, on atteint cet objectif au moyen d’un dispositif
comportant une premicre pi¢ce en mati¢re céramique frettée au moyen d’une premicre
frette, dispositif dans lequel les bords des extrémités axiales de la partie cylindrique de
ladite premiére picce et de la premiére frette par lesquels la premiére frette a ¢té montée sur

la premiére piéce appartiennent & un méme plan transversal.

Autrement dit, la premiére frette s’¢tend jusqu’au bord de la partie cylindrique de ladite

premicre picce sur laquelle elle a ét€ montée, mais sans en faire saillie axialement. Par
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souci de clarté, on dit que la premiére frette est montée « affleurante » sur la premicére
picce.

Dans le cas d’un assemblage bout & bout de deux tubes ou de deux barres, ce type de
montage est original, la recherche d’une solidarisation rigide de ces tubes ou barres incitant
naturellement & ce qu’au moins la premicre frette soit montée a cheval sur ces deux tubes
ou barres. Les inventeurs ont cependant constaté qu’un montage « affleurant » limite trés
significativement la détérioration de la premiére pi¢ce lors du montage de la premicre

frette.

On dit que deux bords « appartiennent & un méme plan transversal » lorsque leur décalage
axial est inférieur & 1 mm. De préférence selon I'invention, ce décalage est inféricur a
0,8 mm, de préférence inférieur a 0,5 mm, de préférence encore inférieur a 0,3 mm, de
préférence toujours, inférieur 8 0,1 mm. Dans le cas ou un ou deux desdits bords ne
serai(en)t pas inclus dans un plan transversal, on considére que les deux bords
« appartiennent & un méme plan transversal » lorsque, quel que soit le point d’un bord
considéré, la distance avec 1’autre bord est inférieure a 1 mm, de préférence inféricure a
0,8 mm, de préférence inféricure a 0,5 mm, de préférence encore inférieure a 0,3 mm, de

préférence toujours, inférieure a 0,1 mm.
On appelle « plan transversal » un plan perpendiculaire a I’axe de la premiére frette.

Un dispositif selon le huitiéme aspect de I'invention peut optionnellement encore

comporter une ou plusieurs des caractéristiques suivantes :

- Une deuxi¢me piéce est fixée, de préférence soudée ou brasée, sur la premicre frette.

- La premiére frette est elle-méme, de préférence, frettée au moyen d’une deuxiéme
frette.

- La deuxiéme frette est montée affleurante sur la premiére frette. Autrement dit, les
bords des extrémités axiales de la premiére frette, de la deuxiéme frette et de la
premicre picce appartiennent & un méme plan transversal.

- Une deuxi¢me picce est fixée sur la premicre frette, de préférence de maniére a définir,
en coopération avec la premicre frette, une chambre, de préférence ¢tanche, dans

laquelle la deuxi¢me frette est logée.
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La premiére piéce et/ou la deuxiéme pi¢ce et/ou la premicre frette et/ou la deuxiéme frette
peuvent étre ou ne pas €tre une premicre picce et/ou une deuxiéme pi¢ce et/ou une
premicre frette et/ou une deuxi¢me frette d’un dispositif selon un ou plusicurs autres
aspects de D’invention, respectivement. Un dispositif selon le huitieme aspect de
I’invention peut ainsi encore comporter une ou plusieurs des caractéristiques,
¢ventuellement optionnelles, d’un dispositif selon un ou plusicurs autres aspects de

I’invention.

Neuviéme aspect de ’invention

Dans un mode de réalisation d’un dispositif selon le premier aspect de I’invention, la
deuxiéme picce est fixée sur la premicre frette par soudure ou brasure. Ce type de liaison
est en effet avantageusement résistant mécaniquement et durable. Les inventeurs ont
cependant constaté que lorsque la premiére picce est en matiére céramique, elle peut se

casser au moment de la fixation de la deuxiéme picce.
Il existe donc un besoin pour solution permettant de limiter ce risque de casse.
Un objectif de I’invention est de répondre a ce besoin.

Selon un neuviéme aspect de 1’invention, on atteint cet objectif au moyen d’un dispositif
comportant une premicre pi¢ce en mati¢re céramique frettée au moyen d’une premicre
frette et une deuxi¢me picce fixée sur ladite premicre frette, par exemple par un procédé de
chauffage, la région de jonction entre la premicre frette et la deuxiéme pi¢ce étant en tout
point ¢cartée d’au moins 1 mm de ladite premiére pi¢ce. Par exemple, dans le mode de
réalisation de la figure 3, cet ¢cartement d’au moins 0,8 mm, voire d’au moins 1 mm
correspond a I’écartement radial & entre la surface extérieure du tube céramique et le

cordon de soudure permettant de lier le tube métallique a la premiére frette.

Comme on le verra plus en détail dans la suite de la description, I’écartement de la zone de
jonction limite les interactions avec la premicre picce lors de la fixation de la deuxi¢me
picce sur la premicre frette. En particulier lorsque la deuxieéme piéce est soudée ou brasée
sur la premicre frette, cet ¢cartement réduit les gradients thermiques au sein de la premiére

picce.
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Un dispositif selon le neuvieme aspect de ’invention peut optionnellement encore

comporter une ou plusieurs des caractéristiques suivantes :

- Larégion de jonction s’étend au droit de la premiére pi¢ce. En particulier, lorsque la
premicre picce est un tube, ledit écartement est un ¢cartement radial, mesur¢ selon une
droite incluse dans un plan transversal et passant par 1’axe du tube.

- Ledit écartement, en particulier lorsqu’il est radial, est supéricur a 0,8 mm, supérieur a
I mm, de préférence supéricur & 3 mm, de supéricur & 5 mm, de préférence encore
supérieur a 10 mm, ou méme supérieur a 15 mm.

- La deuxiéme picce est soudée ou brasée sur la premiére frette.

- La premicre frette présente une collerette, continue ou discontinue, de préférence
continue, sur le bord de laquelle la deuxiéme piéce est fixée.

- La collerette est continue et ceinture ladite premicre frette.

- La collerette est ménagée a une extrémité axiale de ladite premiére frette.

- La collerette est disposée a I'extrémité axiale de la premicre frette par laquelle la
premicdre frette a été montée (c'est-a-dire introduite axialement) sur la premiére picce.

- La premicre frette est elle-méme frettée au moyen d’une deuxiéme frette.

Dans un mode de réalisation particuli¢rement avantageux, la premicre frette n’est pas
montée affleurante sur la premicre pi¢ce, mais en fait saillie axialement, et la deuxi¢me
picce est fixée sur la partie de la premicre frette en saillie, de préférence a I’extrémité de la

premicre frette opposée a I’extrémité par laquelle elle a été enfilée sur la premiére picce.

Avantageusement, ce mode de réalisation n’impose pas le ménagement d’une collerette, ce
qui simplifie la fabrication de la premiére frette. Il permet en outre un encombrement

minimal.

De préférence, la deuxi¢me frette éventuelle est cependant montée affleurante sur la
premidre picce, c'est-a-dire qu’elle s’étend jusqu’au bord de la partie cylindrique de ladite

premicre pi¢ce sur laquelle elle a ¢té montée.

La premiére pi¢ce et/ou la deuxiéme pi¢ce et/ou la premicre frette et/ou la deuxiéme frette
peuvent étre ou ne pas étre une premicre picce et/ou une deuxiéme pi¢ce et/ou une
premiére frette et/ou une deuxiéme frette, respectivement, d’un dispositif selon un ou
plusieurs autres aspects de I'invention. Un dispositif selon le neuviéme aspect de

I’invention peut ainsi encore comporter une ou plusieurs des caractéristiques,
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¢ventuellement optionnelles, d’un dispositif selon un ou plusicurs autres aspects de

I’invention.

Dixiéme aspect de I’invention

Les inventeurs ont encore cherché a augmenter la durée de vie d’un dispositif selon le

premier aspect de ’invention.

Selon un dixi¢me aspect de I’invention, ils ont ainsi découvert un dispositif comportant une
premicre piéce en un matériau céramique frettée au moyen d’une premiére frette, dans
lequel au moins une partic de la premicre frette, de préférence au moins la partic de la
premicre frette en contact avec la premiére piéce, voire la totalité de la premiére frette, est

protégée par recouvrement au moyen d’un bouclier.

De préférence, la premicre frette est elle-méme frettée au moyen d’une deuxi¢me frette et
au moins une partie de la deuxiéme frette, de préférence au moins la partie de la deuxiéme
frette en contact avec la premicre frette, voire la totalité de la deuxiéme frette, est protégée

par recouvrement au moyen d’un bouclier.

Comme on le verra plus en détail dans la suite de la description, la mise en place d’un
bouclier de protection recouvrant au moins particllement une frette, permet de limiter sa
détérioration, notamment par des agressions mécaniques, et donc d’augmenter la durée de

vie du dispositif.

Un dispositif selon le dixiéme aspect de I’invention peut optionnellement encore comporter

une ou plusieurs des caractéristiques suivantes :

- Le bouclier ceinture la premicre frette et/ou la deuxiéme frette.

- Le bouclier n'est pas en contact avec la partie de la premicre frette en contact avec la
premicre picce.

- Le bouclier n'est pas en contact avec la deuxiéme frette.

- Le bouclier, de préférence en coopération avec la premiére frette, délimite une
chambre, de préférence annulaire.

- La deuxi¢me frette est logée dans ladite chambre.

- La chambre est étanche a 1’air.
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- La chambre peut présenter une section quelconque. Elle peut s’étendre sur tout ou
partie de la périphérie de la partic de la premiére picce sur laquelle est fixée la
premicre frette.

- La chambre contient un fluide de refroidissement ou de réfrigération ou caloporteur ou
isolant thermiquement ou isolant chimiquement et/ou des moyens de mesure, en
particulier des moyens de mesure de la pression et/ou de la température et/ou des
moyens de détection et/ou des moyens d’analyse de I’environnement.

- Une deuxiéme pic¢ce est fixée, de préférence soudée, sur la premicre frette, de
préférence par I’intermédiaire dudit bouclier.

- Le bouclier fait partie de la deuxi¢me picce et, de préférence, est venu de matiére avec
la deuxiéme picce.

- Le bouclier, voire la deuxiéme picce, est fixé, de préférence soudé, sur une collerette
de la premiére frette, de préférence sur le bord libre de ladite collerette, ladite
collerette étant de préférence venue de matiere avec la premicre frette.

- La collerette est disposée a I'extrémité de la premiére frette par laquelle la premiére
frette a ét¢ montée sur la premiére pi¢ce. Le cas échéant, la collerette est de préférence
disposée du c6té de la premicre frette oppos€, par rapport a la deuxiéme frette, a
I’extrémité axiale de la partie cylindrique de la premicre pi¢ce par laquelle la premicre
frette a ¢t¢ montée sur la premicre picce.

- La deuxiéme frette est dispos¢e axialement entre la collerette et le bord de I’extrémité
axiale de la premiére pi¢ce par laquelle la premiére frette a ¢t€ montée sur la premicre
picce.

- La quantité massique de carbure de silicium dans le matériau de la premiére piéce est

supérieure a 80%.

La premiére pi¢ce et/ou la deuxiéme piéce et/ou la premicre frette et/ou la deuxiéme frette
peuvent étre ou ne pas étre une premicre picce et/ou une deuxiéme pi¢ce et/ou une
premié¢re frette et/ou une deuxiéme frette, respectivement, d’un dispositif selon un ou
plusieurs autres aspects de I'invention. Un dispositif selon le dixiéme aspect de I’invention
peut ainsi encore comporter une ou plusicurs des caractéristiques, éventuellement

optionnelles, d’un dispositif selon un ou plusieurs autres aspects de I’invention.
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Onziéme aspect de I’invention

Lors des opérations de nettoyage, la pression a l’intérieur des tubes d’une unité de
production d’éthyléne peut étre augmentée considérablement et atteindre typiquement
plusieurs bars. Lors du cyclage thermique, 1’é¢tanchéité de la liaison par les frettes peut étre
¢galement remise en cause par la pression du mélange réactif, typiquement supérieure a 2,5

bars, a des températures supérieures a 900°C, voire supérieures a 1000°C.

Les inventeurs ont donc recherché des solutions complémentaires pour améliorer
I’¢tanchéité de la liaison entre deux pi¢ces soumises a de telles contraintes, et en particulier

entre deux picces présentant des coefficients de dilatation trés différents.

Selon un onzi¢me aspect de 1’invention, ils ont ainsi découvert un dispositif comportant un
premier organe assemblé a un deuxiéme organe présentant de préférence un coefficient de
dilatation supérieur au premier organe, 1’assemblage étant effectu¢ par I'intermédiaire d’un
matériau compliant constitué¢ par un alliage comportant au moins deux mati¢res parmi
I’argent, l'or, et le palladium. Les inventeurs ont constaté que ledit matériau compliant
résiste trés bien a un environnement soumis de grandes variations de températures, en

assurant une bonne cohésion des organes assemblés et une étanchéité de la liaison.

Un dispositif selon le onziéme aspect de l'invention peut optionnellement encore

comporter une ou plusieurs des caractéristiques suivantes :

L’alliage comporte, voire est constitué
- d’argent et/ou d’or et
- de palladium.
- L’alliage comporte plus de 0,5%, voire plus de 3% de palladium, en pourcentage
massique.
- L’alliage comporte moins de 50% de palladium, en pourcentage massique.
- L’alliage comporte moins de 30% de palladium, en pourcentage massique.
- L’alliage comporte moins de 5 % de fritte de verre.
- L’¢paisseur de matériau compliant entre les deux organes est inférieure & 1 mm et/ou
supérieure & 5 um, de préférence supéricure & 10 um.
- Le deuxi¢me organe est une frette du premier organe.

- Le deuxi¢éme organe est lui-méme fretté au moyen d’un troisiéme organe.
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- Le matériau du troisiéme organe présente une teneur massique en niobium et/ou en
Dilver P1 supérieure a 80%.

- L’assemblage du troisitme organe sur le deuxiéme organe est effectué par
I’intermédiaire d’une couche en ledit matériau compliant.

- Le matériau du deuxiéme organe présente un coefficient de dilatation supérieur au
matériau du premier organe et, le cas échéant, le troisieme organe présente un
coefficient de dilatation inférieur au coefficient de dilatation du deuxiéme organe,
entre 20°C et 1000°C.

- La quantité massique de carbure de silicium dans le matériau du premier organe est
supérieure a 80%.

- Un quatriéme organe est fix¢ sur le deuxi¢éme organe.

- Le premier organe est revétu d’un revétement en un matériau réfractaire.

- Le matériau réfractaire est de préférence choisi parmi la zircone, une zircone dopée, la
cordiérite, I’alumine, la mullite, le titanate d’aluminium, 1’oxyde d’yttrium, I’oxyde de
magnésium, I’oxyde d’hafnium et un mélange de ces matériaux.

- Le premier organe est revétu d’un revétement en un matériau présentant une
conductivité thermique inférieure a celle du matériau du premier organe.

- Le revétement est conforme a celui décrit selon le deuxi¢me aspect de 1’invention.

L’invention concerne aussi un procédé¢ d’assemblage d’un premier organe et d’un
deuxiéme organe par I'intermédiaire d un matériau compliant interposé¢ entre une premicre
surface du premier organe et une deuxi¢me surface du deuxiéme organe, procéd¢ dans
lequel
a) on enduit au moins une des premicére et deuxiéme surfaces au moyen d’un
précurseur dun matériau compliant tel que défini ci-dessus ;
b) on presse la premicére surface sur la deuxiéme surface avec une pression
supéricure a 5 MPa, et
¢) de préférence simultanément a I’étape b) on chauffe & une température

supérieure a 150°C lesdites premicre et deuxiéme surfaces en contact.

De préférence, a I’étape a), on enduit du précurseur de matériau compliant a la fois la
premiére surface et la deuxiéme surface. De préférence encore, a 1’étape b), la pression est

exercée en frettant le premier organe au moyen du deuxi¢me organe.
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Le précurseur de matériau compliant peut en particulier étre une suspension de poudres

d’argent et/ou d’or et de palladium.

Le premier organe et le deuxiéme organe peuvent en particulier étre une premicre pi¢ce et
une premicre frette, respectivement, ou une premiére frette et une deuxiéme frette,
respectivement, d’un dispositif selon un ou plusieurs autres aspects de 'invention. En
présence d’une premiére picce et de deux frettes, le précurseur de matériau compliant peut
en particulier étre disposé de maniére que le matériau compliant s’¢tende entre la premicre
picce et la premicre frette et entre la premiére frette et la deuxi¢me frette. Le troisiéme
organe peut aussi étre une deuxiéme frette. Un dispositif selon le onziéme aspect de
I’invention peut encore comporter une ou plusieurs des caractéristiques, ¢ventuellement

optionnelles, d’un dispositif selon un ou plusicurs autres aspects de I’invention.

L’invention concerne aussi un appareil choisi parmi un four, une chaudié¢re, un

surchauffeur, un générateur de vapeur, un réacteur chimique et un échangeur thermique,

notamment destiné a la production d’éthyléne, ledit appareil comportant un dispositif selon

I'un quelconque des aspects de 'invention. En particulier, ledit appareil peut comporter au

moins un tube en un matériau a base d’un composé de silicium, en particulier en carbure de

silicium, fix¢ par au moins une de ses extrémités a un tube métallique,

- le tube en un matériau & base d’un composé de silicium et le tube métallique
constituant respectivement une premicre picce et une deuxiéme pi¢ce d’un dispositif
selon I'un quelconque des aspects de I'invention et/ou

- le tube en un matériau a base d’un composé de silicium constituant une picce
revétue selon le sixiéme aspect de I’invention et/ou

- le tube en un matériau a base d’un compos¢ de silicium ou une premicre frette montée
sur le tube en un matériau a base d’'un compos¢ de silicium constituant un premier
organe d’un dispositif selon le onzi¢me aspect de 1’invention et/ou

- le tube en un matériau a base d’un compos¢ de silicium, la premiére frette montée sur
le tube en un matériau a base d’un compos¢ de silicium, la deuxi¢me frette montée sur
la premicre frette et le tube métallique constituant un premier organe, un deuxi¢me
organe, un troisiéme organe et un quatriéme organe, respectivement, d’un dispositif

selon le onziéme aspect de ’invention.
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Douziéme aspect de I’invention

Les inventeurs ont ¢galement recherché a améliorer la qualité de la connexion d’un tube
céramique avec un tube métallique d’un dispositif de liaison selon 1’invention, notamment
dans un environnement tel que celui d’un four de production d’éthyléne. Ils ont ainsi

découvert des ajustements particuliérement avantageux.

Si on désigne par

- DE : le diamétre extérieur de I’ensemble formé par le tube céramique, optionnellement
le revétement en un matériau présentant une conductivité thermique inférieure a
celle du matériau du tube céramique (selon le deuxiéme aspect de I'invention),
optionnellement la couche en matériau compliant entre le tube céramique et la
premicre frette (selon le onziéme aspect de I’invention),

- DE4; : le diamétre extérieur de la premiére frette,

- Dly4; : le diamétre intérieur de la premicre frette,

- Dl4 : le diamétre intérieur de la deuxiéme frette,

- Ay : le rapport 100*(DE-DIl4;)/DE, et

- Ay :lerapport 100*(DE4,-Dlas)/DE4,.

toutes les mesures étant effectuées a 20°C,

A; et/ou A,, de préférence A; et A, sont supérieurs ou ¢gaux a 0,00 et/ou inférieurs a 0,25,

voire inférieurs ou égaux a 0,20.

De préférence, A, est supérieur ou égal a 0,05.

Breve description des figures

D’autres caractéristiques et avantages de I’invention apparaitront encore a la lecture de la

description détaillée qui va suivre et du dessin annexé dans lequel :

- la figure 1 représente, schématiquement, une unité de production d’éthyléne ;

- la figure 2 représente, en coupe transversale, une frette et une pic¢ce frettée avant et
apres assemblage ;

- la figure 3 représente, en perspective et coupé par un plan longitudinal médian, un
dispositif selon un mode de réalisation préféré de 1’invention ;

- les figures 4 a 6 illustrent les différentes étapes d’un procédé utilis€¢ pour assembler le

dispositif représenté sur la figure 3 ; et
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- la figure 7 représente une variante d un dispositif selon 1’invention.

Dans les différentes figures, des références identiques sont utilisées pour désigner des

organes identiques ou analogues.

Description détaillée
La figure 1 a été décrite en préambule de la description.

Le frettage est une technique de montage axial d’une piéce extéricure sur une picce
intéricure exploitant une différence de comportement dilatométrique entre ces deux picces.
La picce extérieure est classiquement appelée « frette », en anglais « flange ». La picce

intérieure est dite « frettée ».

Plus précisément, la frette est en un matériau présentant un coefficient de dilatation
thermique supérieur a celui de la pi¢ce intérieure. Comme représenté sur la figure 2, la
frette F présente un orifice O, délimité par une surface intérieure, dont les dimensions
rendent difficile, voire impossible son montage sur la piéce intéricure P a la main ou
méme, classiquement, a la presse. Lorsque la frette F est cylindrique de section
transversale circulaire, son diamétre intéricur ID est ainsi inféricur au diamétre extéricur
OD de la picce intérieure P dans la plage des températures prévues pour 'utilisation de
I’assemblage. Dans cette plage, le montage de la frette est donc impossible. Pour cela, la
frette F doit étre portée a une température supérieure a celle de la pi¢ce intéricure P. Cet
¢cart de températures peut étre obtenu en chauffant la frette F et/ou en refroidissant la
picce intérieure P, par exemple avec de 1’azote liquide ou avec de la glace carbonique.
L’¢écart de températures doit étre déterminé pour que les dimensions de l'orifice 0 de la

frette F autorisent alors son introduction sur la piéce intérieure.

Une fois la frette F introduite sur la pi¢ce intéricure P, I’ensemble est ramené a la méme
température, par exemple a la température ambiante initiale, ce qui conduit la frette F a

comprimer la pi¢ce intérieure et assure la cohésion entre la frette F et la piéce intéricure P.

Cette cohésion peut cependant étre remise en cause si la température de 1I’environnement

de I’assemblage augmente. En effet, la frette va alors se dilater plus rapidement que la
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piece intérieure. Une augmentation de la température peut donc conduire & une perte

d’étanchéité, voire a une désolidarisation involontaire des picces.

En particulier, dans les conditions de variation de température d’un four d’une unité de
production d’éthyléne, les inventeurs ont constaté qu’un assemblage d’un tube métallique
par frettage sur un tube céramique est insatisfaisant. Les coefficients de dilatation
thermique des matériaux de ces tubes sont en effet trop différents pour que le frettage
puisse assurer une liaison fiable sur une plage de températures d’une amplitude de plus de

1000°C.

US 4,624,484 décrit un dispositif de connexion permettant d’assembler une piéce
céramique au moyen d’une frette. Avant montage de la frette, une couche en un métal non
ferreux est appliquée sur la surface intérieure de la frette destinée a étre mise en contact
avec la piéce céramique. Aprés montage, cette couche se déforme de maniére a compenser
les différences de dilatation entre le tube céramique et la frette. Une telle couche, ou de

maniére générale un revétement, ne sont pas des frettes.

Les inventeurs ont alors imaginé assurer la liaison entre le tube céramique et le tube
métallique au moyen de plusiceurs frettes intermédiaires présentant des coefficients de
dilatation augmentant progressivement : Une premilre frette présentant un coefficient de
dilatation thermique légérement supéricur a celui du tube céramique a ¢t¢ montée sur ce
tube céramique, une deuxi¢me frette présentant un coefficient de dilatation thermique
I¢égérement supérieur a celui de la premiére frette a ¢t€ montée sur cette premicre frette, ce
type de montage étant reproduit jusqu’a obtenir une frette présentant un coefficient de
dilatation thermique similaire a celui du tube métallique. Le tube métallique a ensuite ¢t¢
fix¢é sur cette derni¢re frette. Des essais ont cependant montré que, dans les conditions de
variation de température d’un four d’une unité de production d’éthyléne, cette solution
technique conduit a I’application de contraintes ¢levées sur le tube céramique et peut

amener a sa rupture.

Les inventeurs ont alors imagin¢ et réalis¢ un dispositif de liaison de conception tout a fait

différente.

Dans un mode de réalisation, ce dispositif de liaison comporte une premiére frette montée
sur le tube céramique et une deuxie¢me frette montée sur la premicre frette, la deuxiéme

frette présentant un coefficient de dilatation inféricur a celui de la premiére frette. En cas
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d’augmentation de la température, la deuxiéme frette s’oppose donc a la dilatation de la
premidre frette, et empéche ainsi une perte d’étanchéité ou une désolidarisation de la
premicre frette. En outre, ce type d’assemblage s’est révél¢ particuliérement fiable dans les

conditions d’un four de production d’¢thyléne.

La figure 3 représente un exemple d’assemblage au moyen d’un dispositif de liaison selon

un mode de réalisation préféré, non limitatif, de I'invention.

Dans un souci de clarté, on considére que les tubes représentés sur la figure 3 sont
positionnés suivant un axe vertical V. De mani¢re non limitative, on utilise les mots
« haut », «bas », «supérieur » et « inférieur » pour qualifier des organes ou des parties

d’organe en fonction de leur position par rapport a cet axe.

La figure 3 représente la partie inférieure 20 d’un tube céramique 22 d’axe X connectée
coaxialement a la partie supérieure 24 d’un tube métallique 26 au moyen d’un dispositif de

liaison 30.

Les tubes céramique 22 et métallique 26 présentent, sauf au niveau du dispositif de liaison,
des sections transversales annulaires identiques. Le diamétre extérieur des tubes 22 et 26
est de préférence supérieur a 50 mm et/ou inférieur & 100 mm. Le diamétre intéricur des

tubes 22 et 26 est de préférence supérieur a 40 mm et/ou inférieur a 50 mm.

Le tube céramique 22 est en un matériau non oxyde, de préférence en carbure de silicium

et présente de préférence une porosité inféricure a 1%, cette porosité étant fermée.

La partie inféricure 20 du tube céramique 22 est revétue d’un revétement 32 isolant
thermiquement, par exemple en zircone. Le revétement 32 s’étend suivant une surface
annulaire destinée & servir de support & une premiére frette qui sera décrite ci-apres. Il

présente une €paisseur d’environ 30 um.

Des clichés montrent, a I’interface entre le carbure de silicium du tube céramique 22 et la
zircone du revétement 32, la présence d’une couche de transition d’une ¢épaisseur
sensiblement constante d’environ 5 um. La couche de transition est constituée d’une

couche de silice continliment adhérente au tube céramique 32.

Sauf dans sa partie supérieure 24, le tube métallique 26 est un tube similaire aux tubes
utilisés dans la technique intérieure en amont ou en aval des fours utilisés pour la

production d’éthyléne.
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La partie supéricure 24 du tube métallique 26 comporte une paroi 34 dont I’épaisseur
s’¢largit progressivement jusqu’a étre maximale dans un plan transversal P;. Dans ce plan,
le tube métallique 26 présente une surface annulaire 36 plane, sur laquelle un bord
inférieur 38 du tube céramique 22 et/ou le bord inférieur de la premiére frette décrite ci-
aprés viennent, dans le mode de réalisation non limitatif de la figure 3, prendre appui. Une
jupe périphérique 40 cylindrique de section circulaire d’axe X s’étend vers le haut a partir

de la périphérie de la surface annulaire 36.
Le dispositif de liaison 30 comporte une premicre frette 42 et une deuxiéme frette 44.

La premicre frette 42 est constituée en un matériau présentant un coefficient de dilatation
inféricur & 25.10° K™ et supéricur a 10 x 10° K™ entre 20 et 1000°C, de préférence est
constituée dans le méme matériau que le tube métallique 26, par exemple en acier HP40 ou
en un alliage FeNiCr. L utilisation du méme matériau pour fabriquer le tube métallique 26

et la premicre frette 42 facilite avantageusement leur soudure 1’un a 1’autre.

La premicre frette 42 présente une longueur L4, totale d’environ 60 mm et une épaisseur
¢42 de paroi sensiblement constante, de préférence comprise entre 1 et 5 mm, de préférence
d’environ 2 mm. Les actions de la deuxi¢me frette sur la premiére frette et de la premicre
frette sur le tube céramique 22 sont alors optimales en cas d’augmentation de la

température de 20°C a 900°C.

Dans un mode de réalisation, la premiére frette 42 présente une épaisseur ¢4, de paroi
sensiblement constante supéricure & 3 mm, voire supérieure a 3,5 mm, voire sensiblement
¢gale a 4 mm. Les inventeurs ont en effet découvert que 1’épaisseur de la premiére frette
modifie la qualit¢ de I’¢tanchéité de la liaison a température ambiante, les meilleurs

résultats ayant ¢té obtenus avec une épaisseur e4, d’environ 4 mm.

La premicre frette 42 présente la forme d’un manchon cylindrique 46 de section circulaire

et d’une longueur L4 d’environ 50 mm, prolongg, vers le haut, par une collerette 48.

Sur toute sa longueur, le manchon cylindrique 46 est en contact avec le revétement 32 du
tube céramique 22, par l'intermédiaire d’une couche 50 d’un matériau compliant
amgéliorant 1’étanchéité entre le tube céramique et la premiére frette. La couche 50 présente

une ¢paisseur, sensiblement constante, d’environ 30 um.
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Le matériau compliant comporte d’une part de I’argent et/ou de I’or, et d’autre part du
palladium. Les inventeurs ont découvert qu'un tel matériau est particuliérement fiable. En
particulier, ce matériau présente une trés bonne réfractarité et une température de fusion
trés ¢levée qui le rendent compatible avec les contraintes rencontrées dans un four d’une

unité de production d’éthyléne.

Par exemple, le matériau compliant comporte environ 30% de palladium, le complément

¢tant de 1’argent.

Le manchon cylindrique 46 définit un bord inférieur 52 de la premicre frette 42. Le bord
inférieur 52 du manchon cylindrique 46 est coplanaire au bord inféricur 38 du tube
céramique 22 et peut étre en contact avec la surface annulaire 36. Les inventeurs ont en

effet découvert que cette configuration limite les risques de rupture du tube céramique 22.

La collerette 48 résulte d’un évasement progressif jusqu’a ce que la paroi de la premiére
frette s’¢tende sensiblement perpendiculairement a ’axe X. Cet ¢vasement progressif
limite les risques de cassure du tube céramique lors du montage de la premiére frette 42 et
facilite I'introduction du tube céramique 22 dans la premicre frette 22. La collerette 48

définit un "bord supérieur” 56, circulaire, de la premicre frette 42.

Le bord supérieur 58 de la jupe périphérique 40 est fixé sur le bord supérieur 56 de la
collerette 48 au moyen d’un cordon de soudure 60. L’écartement radial o entre la surface
extérieure 61 du tube céramique 22 et le cordon de soudure 60 est par exemple d’environ

5 mm.

La surface annulaire 36, la jupe périphérique 40 et la premicre frette 42 définissent ainsi
une chambre 62. Le cordon de soudure 60 est de préférence continu de sorte que la
chambre 62 est sensiblement étanche. Eventuellement, la chambre 62 est également isolée

du volume intéricur des tubes céramique 22 et métallique 26.

Le volume intérieur de la chambre 62 est de quelques dizaines de cm’, de préférence de
plus de 20 cm’, de plus de 50 cm’, et/ou de préférence inférieur & 100 cm’, inférieur &
80 cm’, de préférence d’environ 70 cm’. Avantageusement, I’accumulation éventuelle de

coke est ainsi limitée.

La deuxiéme frette 44 est constituée en un matériau présentant un coefficient de dilatation

inférieur a celui de la premiére frette. La différence des coefficients de dilatation entre la
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premilre frette et la deuxiéme frette est déterminée en fonction de 1’application. Lorsque le
dispositif de liaison est destiné a subir des variations des températures telles que celles
rencontrées a D'intérieur de I'enceinte d’un four d’unité de production d’¢thyléne ou
immédiatement en amont ou en aval d’une telle enceinte, la deuxiéme frette peut
notamment étre en un alliage comportant plus de 70% de niobium et/ou de Dilver P1. Un
tel alliage de niobium et/ou de Dilver P1 présente avantageusement un faible coefficient de
dilatation thermique, un faible module de Young (module d’¢lasticit¢), et une bonne
résistance a la chaleur et a la corrosion a haute température, cette derniére pouvant encore
étre améliorée par la présence d’un coating. Par exemple, le matériau de la deuxiéme frette
comporte 89% de niobium, 10% d’hafnium et 1% de titane. La résistance a la corrosion
peut encore étre améliorée en revétant la deuxi¢me frette d'un revétement de protection, ou
"coating" du type "revétement 32". La deuxiéme frette 44 présente la forme d’un manchon
cylindrique de section circulaire et est montée sur la premicre frette par frettage par
I’intermédiaire d’une couche 63 de matériau compliant, par exemple identique a celui

s’¢tendant entre le tube céramique et la premicre frette.

La longueur Ls4 de la deuxiéme frette 44 est sensiblement identique a celle du manchon
cylindrique 46 de la premicre frette 42. L’¢paisseur e44 est comprise entre 3 et 15 mm, de
préférence entre 5 et 13 mm. L’action de la deuxiéme frette sur la premiére frette est alors

optimale en cas d’augmentation de la température.

Par ailleurs, la deuxiéme frette 44 est logée a [Dintérieur de la chambre 62.
Avantageusement, la deuxiéme frette 44 est ainsi protégée de D'extérieur. La jupe
périphérique 40 agit ainsi comme bouclier de protection de la deuxiéme frette 44, mais

aussi de la premiére frette 42.

Le bord inférieur 64 de la deuxiéme frette 44 est sensiblement coplanaire avec le bord
inférieur 38 du tube céramique 22 et le bord inférieur 52 de la premicre frette 42. Cette
configuration s’est en effet avérée optimale pour limiter le risque de cassure du tube

céramique lors du montage de la deuxiéme frette.

Le bord supéricur 65 de la deuxiéme frette 26 est bisecauté vers l’intéricur et vers

I’extérieur.
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La réalisation d’un dispositif de liaison tel que celui représenté sur la figure 3 peut

s’effectuer de la maniére suivante :

La partie inférieure du tube céramique 22 est d’abord recouverte du revétement 32 isolant.
L’adhésion d’un revétement en oxyde céramique sur un tube en un matériau non-oxyde est

cependant difficile, en particulier lorsque le matériau non-oxyde n’est pas ou peu poreux.

En particulier, les techniques conventionnelles de projection directe de particules trés fines
dudit oxyde céramique au moyen d’une torche plasma se sont révélées inefficaces en cas

de projection sur une premicre picce en c€ramique non-oxyde.

Les inventeurs ont cependant découvert plusicurs nouveaux procédés pour revétir un
substrat a base d’un compos¢ de silicium au moyen d’un revétement comportant au moins
un oxyde céramique. En particulier, ils ont découvert un procédé pour revétir un substrat a
base d’un compos¢ de silicium au moyen d’un revétement comportant au moins un oxyde
céramique, comportant les étapes successives suivantes :
al) application sur ledit substrat, de préférence a température ambiante, de
particules comportant, de préférence constituées par, ledit au moins un
oxyde céramique ;
bl) traitement thermique dudit substrat dans des conditions adaptées pour faire
réagir ledit au moins un oxyde céramique avec du silicium du substrat de

maniére a former de la silice.

De préférence, les particules dudit au moins un oxyde céramique sont appliquées
directement sur le substrat, sans couche intermédiaire. En particulier, aucune couche
intermédiaire de silicium ou de silice n’est disposée sur le substrat avant I’étape al).
L’¢épaisseur de la couche de transition formée lors de 1’¢tape bl) est alors avantageusement
trés faible, typiquement inféricure & 10 um, voire inféricure a 8 um ou méme inféricure a
6 um.

Dans un mode de réalisation préféré, un procéd¢ selon ’invention ne comporte pas une

¢tape permettant de former de la silice avant I’¢tape al).

A I’étape al), toutes les techniques conventionnelles peuvent étre utilisées pour appliquer
les particules. En particulier, on peut appliquer les particules dudit oxyde céramique par

pulvérisation, peinture ou trempage. A cet effet on prépare une barbotine que 1’on applique
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sur le substrat. La barbotine comporte classiquement un solvant, de préférence de 1’eau, un

dispersant organique, et lesdites particules.

De préférence, la barbotine ne comporte pas de silice, de préférence ne comporte pas de
compos¢ de silicium. Aprés cuisson, la silice ne sera donc présente que dans la couche de
transition, un revétement dépourvu de silice étant exposé a 1’extéricur. L absence de silice
peut modifier la perméabilité du revétement, mais, dans le mode de réalisation représenté,
cette modification est sans effet pratique, le revétement étant lui-méme recouvert d’une
couche en matériau compliant et/ou d’une premicre frette. En outre, le procédé de

fabrication en est simplifi¢.

L’application peut se faire a température ambiante, par exemple a ’air libre. La quantité de

particules est adaptée en fonction de 1’¢épaisseur de revétement souhaitée.
De préférence encore, le procédé ne comporte aucune étape entre les étapes al) et bl).

A T’étape bl), le substrat est de préférence soumis a une cuisson 4 une température
comprise entre 1000°C et 1400°C, de préférence pendant une durée supérieure a 1 heure,

par exemple sous air.

De maniére surprenante, le traitement thermique conduit a la formation, dans le substrat,
d’une couche de transition dans laquelle une partiec du composé de silicium a réagi pour
former une couche de silice au sein du matériau du substrat. Sans pouvoir I’expliquer
théoriquement, les inventeurs ont constaté que la couche de silice améliore

considérablement la qualité¢ de I’adhésion de 1’oxyde céramique.

Dans un mode de réalisation préféré, un procéd¢ selon I’invention ne comporte que les
Stapes al) et bl). La silice de la couche de transition résulte ainsi exclusivement de

I’exécution de I’¢tape bl).Le procédé est alors particuli¢rement facile a mettre en ceuvre.
Les inventeurs ont ¢galement développé des variantes de ce procéde.

En particulier, ils ont découvert un procéd¢ pour revétir un substrat & base d’un composé

de silicium au moyen d’un revétement comportant au moins un oxyde céramique, ce
procéd¢ comportant les Stapes successives suivantes :

a2) oxydation, au moins en surface dudit substrat, dudit composé de silicium,

par exemple par un traitement thermique sous atmosphére oxydante, de

maniére a former de la silice,
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b2) application sur ledit substrat, de préférence a température ambiante, de
particules comportant, de préférence constituées par, ledit au moins un
oxyde céramique ;

¢2) traitement thermique dudit substrat dans des conditions adaptées pour faire

réagir ledit au moins un oxyde céramique avec ladite silice.

A I'étape a2), le traitement thermique d’oxydation peut étre par exemple réalis¢ en
chauffant la surface du substrat & une température de 1250°C pendant 3 heures, par

exemple sous air, par exemple a pression atmosphérique.

Dans un mode de réalisation, seule une partie du substrat, en particulier seule sa surface, ou
seule la portion de sa surface destinée a recevoir le revétement, est chauffée. Par exemple,
dans le cas d'un tube céramique, il n'est pas toujours nécessaire d'introduire tout le tube

dans le four.

De préférence, seule une couche superficielle du substrat est oxydée. De préférence encore,

le substrat n’est oxyd¢ que sur une profondeur inféricure a 20 um.

A D’étape b2), on peut appliquer les particules dudit au moins un oxyde céramique comme

a I’étape al).

A 1’étape c2), le substrat est de préférence soumis a une cuisson & une température
comprise entre 1000°C et 1400°C, de préférence pendant une durée supéricure a 1 heure,

par exemple sous air.

Les inventeurs ont ¢galement inventé un procédé pour revétir un substrat & base d’un
compos¢ de silicium au moyen d’un revétement comportant au moins un oxyde céramique,
ce procédé comportant les étapes successives suivantes :
a3) dépdét d’une couche de silicium en surface du substrat, de préférence par
projection plasma ;
b3) application sur ladite couche de silicium, de préférence a température
ambiante, de particules comportant, de préférence constituées par, ledit au
moins un oxyde céramique ;
c3) optionnellement, traitement thermique dudit substrat pour faire réagir ledit
au moins un oxyde céramique avec du silicium du substrat de maniére a

former de la silice.



10

15

20

25

WO 2010/097768 PCT/IB2010/050814
38

A I’étape a3), une torche plasma conventionnelle peut étre mise en ceuvre.

A D’étape b3), on peut appliquer les particules dudit au moins un oxyde céramique comme
a I’étape al).

L'étape c3) peut étre rcalisée comme ['étape bl). Cependant, dans ce procédé,
avantageusement, aucun traitement thermique n’est nécessaire si, a l'étape b3) l'application
des particules est effectuée par projection thermique. Le procéd¢ en est avantageusement
simplifié.

Il est possible de faire adhérer le revétement 32 de zircone sur le substrat form¢ par la
partie inférieure du tube céramique 22, en suivant un des trois procédés qui viennent d’étre

décrits.

Avant de mettre en place la premiére frette 42 sur la premicre piéce, une couche de
précurseur de matériau compliant est appliquée sur la surface extéricure de la partie
inférieure 20 du tube céramique 22 et/ou sur la surface intérieure (destinée a venir en

contact avec la partie inférieure 20) de la premiére frette 42.

Le précurseur de matériau compliant peut étre préparé sous forme d’une suspension en
solvant organique. Cette suspension est alors appliquée, par exemple par pulvérisation,

peinture ou trempage. Puis le solvant est éliminé, par exemple par séchage.

La granulométrie de la poudre de la suspension, la quantité et la nature du solvant sont
adaptées en fonction de la nature des surfaces et de I'épaisseur de matériau compliant
désirées.

Le montage de la premicre frette 42 sur la partie inférieure 20 du tube céramique 22
s’opere ensuite, de préférence en dilatant la premicre frette par chauffage, puis en
I’introduisant axialement, par son extrémité¢ axiale pourvue de la collerette 48, sur le tube
céramique 22.

De préférence, la premiére frette est montée « affleurante » sur la partie inférieure 20 du
tube céramique 22. Autrement dit, elle est immobilisée dans une position dans laquelle son
bord inférieur 52 est aligné¢, dans un méme plan transversal, avec le bord inférieur 38 du
tube céramique. Les inventeurs ont constaté que cet agencement limite avantageusement le

risque de rupture du tube céramique.
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Comme expliqué ci-dessus, le carbure de silicium est trés conducteur thermiquement et
tout contact entre la premiére frette 42 et le tube céramique 22 entrainerait, en I’absence de
revétement 32, une contraction brutale de la premiére frette menant a son blocage axial

avant qu'elle ait pu atteindre la position définitive souhaitée.

La présence du revétement 32 limite les échanges thermiques entre la premiére frette 42 et
le tube céramique 22, notamment en cas de contact. Lors de I’introduction de la premiére
frette 42 sur le tube céramique 22, le revétement isolant forme en effet, avantageusement,
une barri¢re thermique limitant les transferts de chaleur entre la premiére frette 42 a haute

température et le tube céramique 22 conducteur thermiquement.

On appelle « jeu » J la différence entre le diamétre intérieur de la premiére frette 42 et le
diameétre extérieur du tube céramique 22. Au moment de 'introduction de la premiére
frette 42 sur le tube céramique 22, le jeu J est positif et autorise le montage par
emmanchement de la premiére frette sur le tube céramique 22. Grice a la présence du
revétement, le jeu J peut étre avantageusement considérablement réduit et/ou la

température de la premicre frette diminuée, sans risque de blocage axial inopportun.

Le retour a la température ambiante conduit & une contraction de la premiére frette plus
forte que celle du tube céramique, ce qui aboutit & une annulation du jeu J puis & une
pression de la premiére frette sur le tube céramique 22 (figure 4). Avantageusement, cette
compression contribue également a 1’efficacité¢ du matériau compliant. Avant de mettre en
place la deuxiéme frette 44 sur la premicre frette 42, une couche de précurseur de matériau
compliant est ¢galement appliquée sur la surface extérieure de la premiére frette 42 et/ou
sur la surface intérieure de la deuxiéme frette 44, au moins sur les zones de ces surfaces

destinées a étre en contact apres frettage.

La deuxiéme frette 44 peut alors étre montée sur la premicre frette 42, par un frettage
conventionnel (figure 5). La forme biscautée vers l'intéricur du bord supérieur 65 de la

deuxiéme frette 44 facilite 'emmanchement sur la premiére frette.

Comme pour le montage de la premicre frette sur le tube céramique 22, un revétement
formant barriére thermique peut étre également appliqué sur la surface extérieure de la
premicre frette afin de limiter le jeu nécessaire lors de ['opération de frettage. De
préférence, la deuxiéme frette est montée « affleurante » sur la premiére frette. Autrement

dit, elle est immobilisée dans une position dans laquelle son bord inférieur 64 est aligné,
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dans un méme plan transversal P;, avec le bord inférieur 52 de la premiére frette. Les
inventeurs ont constaté que cette position limite avantageusement le risque de rupture du

tube céramique.

La forme bisecautée vers l'extérieur du bord supéricur 65 de la deuxiéme frette 44 limite

¢galement, avantageusement, les contraintes appliquées sur le tube céramique 22.

Le tube céramique 22 est ensuite rapproché coaxialement du tube métallique 26 jusqu’a
buter sur la surface annulaire 36. La premicre frette 42 et la deuxi¢me frette 44 étant
montées affleurantes au bord inféricur 38 du tube céramique 22, il est également possible
que ’appui sur la surface annulaire 36 soit réalisé par I’'intermédiaire du bord inféricur 52

de la premicre frette 42 et/ou du bord inférieur 64 de la deuxiéme frette.

Dans cette position de butée, telle que représentée sur la figure 6, le bord supérieur 58 de la
jupe périphérique 40 est en regard du bord supéricur 56 de la collerette 48. Ces bords sont

alors unifiés par soudure ou brasage.

La réalisation du cordon de soudure 60 implique classiquement des températures d’environ
1500°C. Avantageusement, la zone de jonction (cordon de soudure 60) entre le bord
supérieur 56 de la collerette 48 et le bord supérieur 58 de la jupe périphérique 40 est a
distance de la surface extéricure 61 du tube céramique 22. Avantageusement, le risque

d’un choc thermique susceptible de casser le tube céramique en est limité.

Dans cette position, la premiére frette 42 et le tube métallique 26 délimitent la chambre 62.
La deuxiéme frette est disposée dans la chambre 62. Avantageusement, elle est ainsi

protégée des agressions, notamment physiques.

De préférence, le cordon de soudure 60 est sensiblement continu, de sorte que la chambre

62 est ¢tanche, protégeant ainsi ¢galement la deuxiéme frette des agressions chimiques.
Le tube céramique 22 est alors fixé, de maniére fiable, au tube métallique 26.

La figure 7 représente un dispositif selon ’invention selon une variante dans laquelle la
premicre frette 42 présente la forme d’un manchon qui fait saillie au-dela de I’extrémité
axiale du tube céramique 22. Le tube métallique est fixé a ’extrémité libre de la premiére
frette 42 au moyen d’un cordon de soudure 60, a distance du tube céramique. La deuxiéme

frette 44 est montée affleurante sur le tube céramique 22.
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Des variantes du mode de réalisation représenté sur la figure 7 sont possibles. Par exemple,
le tube métallique 26 peut étre soud¢ bout a bout de la premicre frette 42, les chants de la
premicre frette et du tube métallique étant en contact. Le diamétre intéricur et/ou le
diameétre extérieur de la premiére frette 42 peuvent étre constants ou variables le long de
I’axe X. Le tube métallique 26 peut étre ¢également fix¢é a la surface extéricure de la

premicre frette 42.

Des essais ont ¢té effectués avec un dispositif de liaison du type de celui représenté sur la

figure 3. Si on désigne par

- DE : le diamétre extérieur de 1’ensemble formé par le tube céramique 22, le revétement
32 et la couche 50 en matériau compliant,

- DE4; : le diamétre extérieur de la premiére frette 42,

- Dl4; : le diamétre intérieur de la premiére frette 42,

- Dly4 : le diamétre intérieur de la deuxiéme frette 44,

- Ay : le rapport 100*(DE-DIl4;)/DE, et

- Ay :lerapport 100*(DE4,-Dlas)/DE4,.

toutes les mesures étant effectuées a 20°C,

les combinaisons des valeurs suivantes de A; et A, ont conduit & des montages

particuli¢rement fiables :

Exernple €42 €44 A] Az
1 2 10 0,20 0,20
2 2 12 0,10 0,20
3 2 10 0,20 0,10
4 2 10 0,10 0,10
5 3 10 0,10 0,15
6 4 10 0,10 0,10
7 4 10 0,05 0,00
Tableau 1

Des essais ont encore ¢t¢ effectués, avec le dispositif de I’exemple 6, pour mesurer I'intérét
d’un revétement 32 a la surface du tube céramique et d’une couche 50 en matériau

compliant interpos¢ entre le revétement 32 et la premiére frette 42.

Le matériau compliant était en un alliage Ag/Pd. Le tableau 2 suivant résume les résultats

obtenus :
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Exemple 6 Résultats au cyclage thermique a 900°C
sans revétement 32 ni couche 50 Casse au deuxiéme cycle
avec revétement 32 de zircone et couche 50 Pas de casse apres 5 cycles et étanchéité
avec revétement 32 d’alumine- zircone et conservée
couche 50
Tableau 2

Ces résultats montrent que le revétement 32 et la couche 50 ont non seulement un effet sur

I”étanchéité, mais aussi sur la résistance au cyclage thermique.
Bien entendu, I'invention n’est pas limitée & un mode de réalisation décrit et représenté.

En particulier, un frettage n’impose pas que la picce frettée présente, dans une coupe
transversale, un contour extérieur circulaire. Dans un mode de réalisation, la premiére
picce et/ou la premicre frette ne présente(nt) pas un contour circulaire. Avantageusement,
toute rotation de la premiére frette et/ou de la deuxiéme frette, respectivement, autour de
I’axe de la premiére frette et/ou de la deuxiéme frette, respectivement, est alors empéchée.
La premiére pi¢ce et/ou la premicre frette peuvent notamment présenter, en coupe
transversale, un contour oblong, ou un contour présentant une pluralit¢ de pointes, de

préférence équiangulairement réparties autour de 1’axe, par exemple une forme en étoile.
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10.

43

REVENDICATIONS

Dispositif comportant une premicre pi¢ce (22) en mati¢re céramique frettée au moyen
d’une premicre frette (42) et une deuxi¢me pi¢ce (26) fixée sur ladite premicre frette,
la région de jonction entre la premicre frette et la deuxiéme pic¢ce s’étendant au droit
de la premiére picce et étant en tout point écartée d’au moins 1 mm de ladite premiére
picce.

Dispositif selon la revendication précédente, dans lequel ledit ¢cartement (J) est

supérieur a 3 mm.

Dispositif selon la revendication précédente dans lequel ledit écartement est supérieur

al5 mm.

Dispositif selon I'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel la

deuxiéme picce est soudée ou brasée sur la premicre frette.

Dispositif selon I'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel la
premicre frette présente, une collerette, continue ou discontinue, sur le bord de

laquelle la deuxi¢me picce est fixée.

Dispositif selon la revendication précédente, dans lequel la collerette est disposée a
I’extrémité axiale de la premiére frette par laquelle la premicre frette a ¢t¢é montée sur

la premicére picce.

Dispositif selon I'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel la

premicre frette est elle-méme frettée au moyen d’une deuxi¢me frette (44).

Dispositif selon la revendication précédente, dans lequel la deuxiéme frette est en un

matériau présentant un module d'¢lasticité¢ & 20°C inférieur a 110 GPa.

Dispositif selon 1’'une quelconque des deux revendications immédiatement
précédentes, dans lequel la deuxiéme frette est en un matériau présentant un
coefficient de dilatation inférieur & 15.10° K et supérieur 4 6.10° K entre 20°C et

1000°C.

Dispositif selon ['une quelconque des trois revendications immédiatement
précédentes, dans lequel la deuxiéme frette est en un matériau présentant un

coefficient de dilatation inférieur & 10.10° K entre 20°C et 1000°C.
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Dispositif selon 1'une quelconque des quatre revendications immédiatement
précédentes, dans lequel la deuxiéme piéce est conformée de maniére a définir, en
coopération avec la premicre frette, une chambre (62) dans laquelle la deuxi¢me frette

est logée.

Dispositif selon I'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel la
premicre frette présente une épaisseur supéricure a 1 mm et inférieure a8 5 mm et/ou, le
cas échéant, la deuxiéme frette présente une épaisseur supéricure a 3 mm et inféricure

al5 mm.

Dispositif selon I'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel la
premicre pi¢ce et/ou, le cas échéant, la deuxieéme pic¢ce sont choisis parmi un tube ou

une barre.

Dispositif selon l'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel la
premicre frette et/ou, lorsque le dispositif dépend de ['une quelconque des
revendications 7 & 13, la deuxiéme frette s'étend(ent) jusqu'au bord de la partie
cylindrique de ladite premiére piéce sur laquelle elles ont ¢t¢ montées, mais sans en

faire saillie axialement.

Appareil choisi parmi un four, une chaudiére, un surchauffeur, un générateur de
vapeur, un réacteur chimique et un échangeur thermique, ledit appareil comportant au
moins un tube en carbure de silicium fix¢é par au moins une de ses extrémités a un tube
métallique, le tube en carbure de silicium et le tube métallique constituant
respectivement une premicre picce et une deuxiéme pi¢ce d’un dispositif conforme a

I’une quelconque des revendications précédentes.

Utilisation d’un appareil selon la revendication précédente dans une unité de

vapocraquage.

Utilisation d’un appareil selon la revendication 15 dans une unité de valorisation des

déchets, en particulier un incinérateur d’ordures ménagéres.
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