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(S)  Procédé  de  préparation,  par  métallurgie  des  poudres,  de  pièces  en  molybdène  ou  en  alliage  de  molybdène. 

L'invention  a  pour  objet  un  procédé  de  préparation  par 
métallurgie  des  poudres  de  pièces  en  molybdène  ou  en 
alliage  de  molybdène. 

Ce  procédé  consiste: 
a)  à préparer  une  poudre  de  molybdène  ou  d'alliage  de 

molybdène  d'une  granulométrie  supérieure  à  100p  et 
ayant  une  teneur  en  02  au  plus  égale  à  100  ppm, 

b)  à  introduire  sous  vide  ou  sous  atmosphère  inerte  ladite 
poudre  dans  une  gaine  en  matériau  présentant  à-une 
température  inférieure  à  1250°C,  une  ductilité  au  moins 
égale  à  celle  du  molybdène  ou  de  l'alliage  de  molyb- 
dène,  ledit  matériau  n'étant  pas  susceptible  de  réagir 
avec  le  molybdène  ou  l'alliage  de  molybdène  à  ladite 
température,  à  tasser  sous  vide  ou  sous  atmosphère 
inerte  ladite  poudre  dans  ladite  gaine  et  à  obturer  sous 
vide  ou  sous  atmosphère  inerte  ladite  gaine, 

c)  à  soumettre  l'ensemble  gainé  ainsi  obtenu  à  une  opéra- 
tion  de  filage  ou  de  laminage  à  une  température 
inférieure  à  1250°C,  et 

d)  à  éliminer  ensuite  ladite  gaine  pour  obtenir  une  pièce  en 
molybdène  ou  en  alliage  de  molybdène. 
Application  à  la  réalisation  de  tubes  de  molybdène. 



La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   a  pour   o b j e t   un  p r o c é d é   d e  

p r é p a r a t i o n   par   m é t a l l u r g i e   des  p o u d r e s  d e   p i è c e s   en  m o l y b -  
dène   ou  en  a l l i a g e   de  m o l y b d è n e ,   ce  p r o c é d é   é t a n t   p a r t i c u -  

l i è r e m e n t   a d a p t é   à  l a   r é a l i s a t i o n   de  p i è c e s   a y a n t   la  f o r m e  

de  b a r r e s   ou  de  t u b e s   de  l o n g u e u r   i m p o r t a n t e .  

J u s q u ' à   p r é s e n t ,   des  b a r r e s   ou  des  t u b e s   en  m o l y b -  

dène   ou  en  a l l i a g e   de  m o l y b d è n e   ont  é t é   r é a l i s é s   s o i t   p a r  

c o u l é e   d i r e c t e   du  m é t a l   ou  de  l ' a l l i a g e   dans  un  -moule  de  

f o r m e   a p p r o p r i é e ,   s o i t   p a r   f i l a g e   d ' u n e   é b a u c h e   f r i t t é e .  

Les  p r o c é d é s   de  c o u l é e   p r é s e n t e n t   l ' i n c o n v é n i e n t  

de  c o n d u i r e   à  des  p i è c e s   ne  p r é s e n t a n t   p a s  d e s   c a r a c t é r i s t i -  

q u e s   m é c a n i q u e s   s a t i s f a i s a n t e s .   En  e f f e t ,   par   c o u l é e   d i r e c t e ,  

on  o b t i e n t ,   l o r s   de  la  s o l i d i f i c a t i o n ,   des  c r i s t a u x   de  g r a n d e s  

d i m e n s i o n s   et  une  a c c u m u l a t i o n   des  i m p u r e t é s   du  m é t a l   ou  de  

l ' a l l i a g e ,   en  p a r t i c u l i e r   des  o x y d e s ,   aux  j o i n t s   de  g r a i n s ,  

ce  qui   c o n d u i t   à  des  p i è c e s   f r a g i l e s   p r é s e n t a n t   une  d u c t i l i -  

t é   f a i b l e   à  f r o i d .  

En  r e v a n c h e ,   l e s   p r o c é d é s   c o n s i s t a n t   à  f i l e r   u n e  

é b a u c h e   f r i t t é e   p e r m e t t e n t ,   d ' u n e   p a r t ,   de  c o n t r ô l e r   la  g r o s -  

s e u r   des  g r a i n s   e t ,   d ' a u t r e   p a r t ,   d ' a b a i s s e r   la  t e n e u r   e n  

o x y g è n e   de  la  p o u d r e   p u i s q u ' o n   peut   r é a l i s e r   dans   ce  but  l e  

f r i t t a g e   de  l ' é b a u c h e   s o u s   a t m o s p h è r e   d ' h y d r o g è n e .   C e p e n d a n t ,  

c e s   p r o c é d é s   p r é s e n t e n t   l ' i n c o n v é n i e n t   de  n é c e s s i t e r   d e s  

é t a p e s   c o m p l e x e s ,   t e l l e s   q u ' u n   f r i t t a g e   à  h a u t e   t e m p é r a t u r e  

e t   un  u s i n a g e   pour   o b t e n i r   une  é b a u c h e   f r i t t é e   a p t e   à  ê t r e  

t r a n s f o r m é e   par   f i l a g e   en  t u b e   ou  en  b a r r e .   Par   a i l l e u r s ,  

ces   p r o c é d é s   p o s e n t   des   p r o b l è m e s   t e c h n o l o g i q u e s   c o n s i d é r a -  

b l e s   pour   la   r é a l i s a t i o n   de  t u b e s   ou  de  b a r r e s   de  g r a n d e  

l o n g u e u r .  

La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   a  p r é c i s é m e n t   p o u r   o b j e t   un 

p r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   de  p i è c e s   en  m o l y b d è n e   ou  en  a l l i a g e  

de  m o l y b d è n e   qui   p a l l i e   l es   i n c o n v é n i e n t s   p r é c i t é s .  

Le  p r o c é d é ,   s e l o n   l ' i n v e n t i o n ,   se  c a r a c t é r i s e   en  c e  

q u ' i l   c o n s i s t e  :  

a)  à  p r é p a r e r   une  p o u d r e   de  m o l y b d è n e   ou  d ' a l l i a g e   de  m o l y b -  

dène   d ' u n e   g r a n u l o m é t r i e   s u p é r i e u r e   à  100µ  et  a y a n t   u n e  

t e n e u r   en  O2  au  p l u s   é g a l e   à  100  ppm,  



b)  à  i n t r o d u i r e   s o u s   v i d e   ou  sous   a t m o s p h è r e   i n e r t e   l a d i t e  

p o u d r e   d a n s  u n e   g a i n e   en  m a t é r i a u   p r é s e n t a n t   à  une  t e m p é -  
r a t u r e   i n f é r i e u r e   à  1 2 5 0 ° C ,   une  d u c t i l i t é   a u  m o i n s   é g a l e   à 

c e l l e   du  m o l y b d è n e   ou  de  l ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e ,   l e d i t  

m a t é r i a l   n o t a n t   pas   s u s c e p t i b l e   de  r é a g i r   avec   le  m o l y b -  

dène   ou  l ' a l l i a g e   d e  m o l y b d è n e  à   l a d i t e   t e m p é r a t u r e ,   à 

t a s s e r   s o u s   v i d e   ou  s o u s   a t m o s p h è r e   i n e r t e   l a d i t e   p o u d r e  

d a n s   l a d i t e   g a i n e   et  à  o b t u r e r   sous   v i d e   ou  s o u s   a t m o s p h è r e  

i n e r t e   l a d i t e   g a i n e ,  

c)  à  s o u m e t t r e   l ' e n s e m b l e   g a i n é   a i n s i   o b t e n u   à  une  o p é r a t i o n  

de  f i l a g e   ou  de  l a m i n a g e ,   à  une  t e m p é r a t u r e   i n f é r i e u r e   à 

1 2 5 0 ° C ,   e t  

d).  à  é l i m i n e r   e n s u i t e   l a d i t e   g a i n e   pour   o b t e n i r   une  p i è c e   e n  

m o l y b d è n e   ou  en  a l l i a g e   de  m o l y b d è n e .  

S e l o n   un  mode  p r é f é r e n t i e l   de  m i s e   en  o e u v r e   du 

p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n ,   on  soumet   l e d i t   e n s e m b l e   g a i n é   à  un  

f i l a g e ,   sous   une  p r e s s i o n   d ' a u   moins   75  kg/mm2  e t   à  u n e  

t e m p é r a t u r e   c o m p r i s e   e n t r e   1000  et  1 2 5 0 ° C .  

Le  p r o c é d é   t e l   que  c a r a c t é r i s é   c i - d e s s u s   a  n o t a m m e n t  

l ' a v a n t a g e   de  p e r m e t t r e   d ' o b t e n i r   d i r e c t e m e n t ,  p a r   f i l a g e ,  

à  p a r t i r   d ' u n e   p o u d r e   p r é s e n t a n t   des  c a r a c t é r i s t i q u e s   a p p r o -  

p r i é e s ,   des  b a r r e s   ou  des   t u b e s   de  g r a n d e   l o n g u e u r ,   t e l s   q u e  
des   t u b e s   de  10  à  20  m è t r e s   de  l o n g ,   de  12mm  de  d i a m è t r e   e x t é -  

r i e u r   et  de  1mm  d ' é p a i s s e u r ,   p r é s e n t a n t   de  p l u s   des   p r o p r i é t é s  

m é c a n i q u e s   s a t i s f a i s a n t e s ,   n o t a m m e n t   en  ce  qu i   c o n c e r n e   l e u r  

d u c t i l i t é .  

Par   a i l l e u r s ,   l ' u t i l i s a t i o n   l o r s   de  l ' o p é r a t i o n   d e  

f i l a g e   ou  de  l a m i n a g e   d ' u n e   g a i n e   d ' é p a i s s e u r   a p p r o p r i é e ,   p e r -  

m e t ,   d ' u n e   p a r t ,   de  l i m i t e r   à  des  v a l e u r s   a c c e p t a b l e s   l a  

t e m p é r a t u r e   et   la  p r e s s i o n   n é c e s s a i r e s   p o u r   r é a l i s e r   c e t t e  

o p é r a t i o n ,   e t ,   d ' a u t r e   p a r t ,   de  m a i n t e n i r   à  l a   v a l e u r   s o u h a i -  

t é e   la  t e n e u r   en  o x y g è n e   du  m o l y b d è n e   ou  de  l ' a l l i a g e   d e  

m o l y b d è n e   s o u m i s   au  f i l a g e   ou  au  l a m i n a g e , D e   p l u s ,   en  r é a l i -  

s a n t   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   p r é c i t é e s   le  f i l a g e   ou  le   l a m i n a g e  

de  la  p o u d r e ,   on  é v i t e   t o u t   p h é n o m è n e   de  r e c r i s t a l l i s a t i o n  

in  s i t u   du  m o l y b d è n e   dont   l ' e f f e t   s e r a i t   n é f a s t e   s u r   l e s  

p r o p r i é t é s   m é c a n i q u e s   de  la  p i è c e   o b t e n u e .  

Dans   la  p r e m i è r e   é t a p e   du  p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n ,  

on  p r é p a r e   une  p o u d r e   de  m o l y b d è n e   ou  d ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e  

a y a n t   une  g r a n u l o m é t r i e   s u p é r i e u r e   à  100µ  et  p r é s e n t a n t   u n e  



t e n e u r   en  o x y g è n e   au  p l u s   é g a l e   à  1 0 0   p p m .  

A v a n t a g e v s e m s n t ,  o n   r é a l i s e   c e t t e   o p é r a t i o n   p a r  
p u l v é r i s a t i o n   s o u s   v i d e   en  s o u m e t t a n t   à  l ' i m p a c t   d ' u n   f a i s -  

c e a u   d ' é l e c t r o n s   la  s u r f a c e   d ' e x t r é m i t é   d ' u n   l i n g o t   c y l i n -  

d r i q u e   en  m o l y b d è n e   ou  en  a l l i a g e   de  m o l y b d è n e   a y a n t   u n e  

t e n e u r   en  o x y g è n e   au  p l u s   é g a l e   à  100  ppm,  e n t r a î n é   en  r o t a -  

t i o n   a u t o u r   de  son  axe ,   et  en  r e c u e i l l a n t   e n s u i t e   l e s   p a r t i -  

c u l e s   s p h é r i q u e s   o b t e n u e s   pa r   s o l i d i f i c a t i o n   des  g o u t t e l e t t e s  

l i q u i d e s   é j e c t é e s   d u d i t   l i n g o t   sous   l ' a c t i o n   de  la  f o r c e  

c e n t r i f u g e .  

Ce  mode  de  p r é p a r a t i o n   de  la  p o u d r e   de  m o l y b d è n e   s e  
r é v è l e   p a r t i c u l i è r e m e n t   a v a n t a g e u x   c a r   i l   p e r m e t   d ' é v i t e r   t o u t  

r i s q u e   d ' o x y d a t i o n   de  la  p o u d r e   au  c o u r s   de  son  é l a b o r a t i o n   e t  

d ' o b t e n i r   a i n s i   une  p o u d r e  d ' u n e   g r a n u l o m é t r i e   c o m p r i s e   e n t r e  

100  e t   1000µ  p r é s e n t a n t   g l o b a l e m e n t   la  même  t e n e u r   en  o x y -  
g è n e   que  le  l i n g o t   é l e c t r o d e   de  d é p a r t   ou  même  une   t e n e u r   p l u s  

f a i b l e ,   n o t a m m e n t   pou r   l e s   g r a n u l o m é t r i e s   s u p é r i e u r e s   à  500µ.   De 

ce  f a i t ,   on  p e u t   c o n t r ô l e r   f a c i l e m e n t   la  t e n e u r   en  o x y g è n e   d e  

la  p o u d r e   o b t e n u e .  

Par   a i l l e u r s ,   é t a n t   donné   que  dans   ce  mode  de  p r é -  

p a r a t i o n ,   la  t e n e u r   en  o x y g è n e   de  la  p o u d r e   o b t e n u e   v a r i e   en  

f o n c t i o n   de  sa  g r a n u l o m é t r i e ,   on  p e u t   c h o i s i r   la  f r a c t i o n   d e  

p o u d r e   q u i  c o r r e s p o n d   à  la  t e n e u r   la  p l u s   f a i b l e   p o s s i b l e   en  

o x y g è n e ,   c ' e s t - à - d i r e   la  f r a c t i o n   p r é s e n t a n t   une  g r a n u l o m é -  

t r i e   c o m p r i s e   e n t r e   300  et  1 0 0 0 µ .  

On  p r é c i s e   que  dans   ce  mode  de  p r é p a r a t i o n ,   on  u t i l i s e  

un  l i n g o t   é l e c t r o d e   o b t e n u   p a r   f r i t t a g e   d ' u n e   p o u d r e   de  m o l y b -  

d è n e   ou  d ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e ,   sous   a t m o s p h è r e   d ' h y d r o g è n e ,  

ce  q u i   p e r m e t   de  l i m i t e r   la  t e n e u r   en  o x y g è n e   du  l i n g o t   à  l a  

v a l e u r   la  p l u s   f a i b l e   p o s s i b l e ,   par   e x e m p l e ,   à  20  p p m .  
Dans.  la  s e c o n d e   é t a p e   du  p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n ,   on 

i n t r o d u i t   la   p o u d r e   a i n s i   p r é p a r é e   d a n s   une  g a i n e ,   p u i a  t o  

t a s s e   la  p o u d r e   dans   la  g a i n e   pa r   e x e m p l e ,   pa r   y i b r a t i s t s   a t  

on  o b t u r e   la  g a i n e ,   en  r é a l i s a n t   t o u t e s   ces   c p e r a t i o n s   m i t  
v i d e   ou  s o u s   a t m o s p h è r e   i n e r t e   pour   é v i t e r   t o u t e   c o n t a m i n t  

t i o n   de  la  p o u d r e ,  

S e l o n   l ' i n v e n t i o n ,   le  m a t é r i a u   de  la  g a i n e   d o i t  

p o s s é d e r   c e r t a i n e s   c a r a c t é r i s t i q u e s   en  vue  d e  l i p e r a t i o n  
de  f i l a g e   ou  de  l a m i n a g e   u l t é r i e u r e .  

Tout  d ' a b o r d ,   i l   d o i t   p r é s e n t e r ,  à   u.  t e m p é n t s  



i n f é r i e u r e   à  1 2 5 0 ° C ,   c ' e s t - à - d i r e   à  la  t e m p é r a t u r e   m i s e   e n  

o e u v r e   p o u r   le  f i l a g e   ou  le  l a m i n a g e ,   une  d u c t i l i t é   au  m o i n s  

é g a l e   à  c e l l e   du  m o l y b d è n e   ou  de  l ' a l l i a g e   de  m b l y b d è n e   a f i n  

que  la  g a i n e   s o i t   s u f f i s a m m e n t   p l a s t i q u e   à  c e t t e   t e m p é r a t u r e .  

Pa r   a i l l e u r s ,   i l   e s t   c h o i s i   de  f a ç o n   t e l l e   q u ' i l   n e  

r é a g i s s e   pas   avec  le  m o l y b d è n e   ou  l ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e   à 

la  t e m p é r a t u r e   de  f i l a g e   au  de  l a m i n a g e   de  f a ç o n   à.  é v i t e r  

t o u t e   c o n t a m i n a t i o n   du  p r o d u i t   o b t e n u   et  en  p a r t i c u l i e r   t o u t  

p b é n o m è n e   de  d i f f u s i o n   du  m a t é r i a u   de  la  g a i n e   d a n s   le  m o l y b -  

d è n e   ou  l ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e .  

E n f i n ,   i l   e s t   de  p r é f é r e n c e   d ' u n e   n a t u r e   t e l l e   q u e  
l a   g a i n e   p u i s s e   ê t r e   é l i m i n é e   f a c i l e m e n t ,   p a r   e x e m p l e   p a r  
v o i e   c h i m i q u e ,   a p r è s   l ' o p é r a t i o n   de  f i l a g e .  

A  t i t r e   d ' e x e m p l e   de  m a t é r i a u x   s u s c e p t i b l e s   d ' ê t r e  

u t i l i s é s ,   on  p e u t   c i t e r   le  f e r   pur  et  l ' a c i e r   doux  a y a n t   u n e  

t e n e u r   t r è s   f a i b l e   en  c a r b o n e   pour  é v i t e r   la  d i f f u s i o n   du  f e r  

d a n s   le  m o l y b d è n e .   En  e f f e t ,   ces  m a t é r i a u x   p r é s e n t e n t   une  d u c -  

t i l i t é   s u f f i s a n t e   et   ont   de  p l u s   l ' a v a n t a g e   de  p o u v o i r   ê t r e  

é l i m i n é s   f a c i l e m e n t   pa r   a t t a q u e   c h i m i q u e   dans   une  s o l u t i o n  

d i l u é e   d ' a c i d e   n i t r i q u e   ou  d ' a c i d e   s u l f u r i q u e .  

S e l o n   l ' i n v e n t i o n ,   l ' é p a i s s e u r   de  la  g a i n e  e s t  

c h o i s i e   de  f a ç o n   t e l l e   que,   compte   t e n u   du  t aux   de  r é d u c t i o n  

que  l ' o n   v e u t   o b t e n i r   l o r s   du  f i l a g e   ou  d u  l a m i n a g e ,   on  p u i s -  

se   r é a l i s e r   c e t t e   o p é r a t i o n   à  une  t e m p é r a t u r e   i n f é r i e u r e   à  

1 2 5 0 ° C .  

De  p r é f é r e n c e ,   d a n s   le  cas  du  f i l a g e ,   on  c h o i s i t  

é g a l e m e n t   l ' é p a i s s e u r   de  l a  g a i n e   de  f a ç o n   à  p o u v o i r   r é a l i s e r  

le   f i l a g e   à  une  p r e s s i o n   i n f é r i e u r e   à  120  k g / m m 2 .  

En  e f f e t ,  ' p o u r   un  taux  de  r é d u c t i o n   d o n n é ,   la   r é s i s -  

t a n c e   au  f i l a g e   de  l ' e n s e m b l e   g a i n é  a u g m e n t e   l o r s q u e   l ' é p a i s -  

s e u r   de  la  g a i n e   d i m i n u e ,   ce  qui   c o n d u i t   à  a d o p t e r   une  p r e s -  

s i o n   e t / o u   une  t e m p é r a t u r e   de  f i l a g e   s u p é r i e u r e s .  

A u s s i ,   i l   va  de  so i   que  pour   l i m i t e r   la  t e m p é r a t u r e  

e t / o u   la  p r e s s i o n   de  f i l a g e ,   on  a u g m e n t e   l ' é p a i s s e u r   de  l a  

g a i n e .  

A  t i t r e   d ' e x e m p l e ,   on  donne   c i - a p r è s   l e s   c o n d i t i o n s  

de  t e m p é r a t u r e ,   de  p r e s s i o n   et  d ' é p a i s s e u r   d e  g a i n e   q u i  

p e u v e n t   ê t r e   u t i l i s é e s   pou r   o b t e n i r   un  t aux   de  r é d u c t i o n   d e  

1 4 , 3 ,   l o r s   du  f i l a g e   d ' u n   e n s e m b l e   g a i n é   a y a n t   une  s e c t i o n   de  

60  mm  et   c o m p o r t a n t   une  g a i n e   en  a c i e r   d o u x .  



Pour   une  é p a i s s e u r   de  la  g a i n e   de  10mm,  le  f i l a g e  

p e u t   ê t r e   r é a l i s é   à  1 1 5 0 ° C ,   sous   une  p r e s s i o n   de  75  k g / m m 2 .  

Pou r   une  é p a i s s e u r   de  la  g a i n e   de  5 m m ,  l e   f i l a g e  

p e u t   ê t r e   r é a l i s é   à  1 2 0 0 ° C ,   sous   une  p r e s s i o n   de  100  k g / m m 2 .  

Pour   une  é p a i s s e u r   de  la  g a i n e   de  2mm,  le  f i l a g e  

peu t   ê t r e   r é a l i s é   à  une  t e m p é r a t u r e   de  1 2 5 0 ° C ,   sous   u n e  

p r e s s i o n   de  100  k g / m m 2 .  

-  On  v o i t   a i n s i   que  p o u r   l ' o p é r a t i o n   de  f i l a g e ,   l e s  

p a r a m è t r e s   de  t e m p é r a t u r e ,   de  p r e s s i o n   et  d ' é p a i s s e u r   d e  

l a  g a i n e   p e u v e n t   ê t r e   c h o i s i s   de  f a ç o n   a p p r o p r i é e  c o m p t e  

t e n u   de  la  s e c t i o n   de  l ' e n s e m b l e   g a i n é   et  du  r a p p o r t   d e  

r é d u c t i o n   que  l ' o n   v e u t   o b t e n i r .  

De  p r é f é r e n c e ,   on  l i m i t e   l o r s   de  l ' o p é r a t i o n   d e  

f i l a g e   la  p r e s s i o n   à  une  v a l e u r   de  120  k g / m m 2 , c a r   c e t t e  

v a l e u r   c o r r e s p o n d   g é n é r a l e m e n t   à  la  r é s i s t a n c e   m a x i m a l e   d e s  

o u t i l l a g e s   c l a s s i q u e s   u t i l i s é s   pour   le  f i l a g e .   Par  a i l l e u r s ,  

on  l i m i t e   la  t e m p é r a t u r e   à  une  v a l e u r   de  1 2 5 0 ° C ,   c a r   à 

1250°C  on  r i s q u e   d ' o b t e n i r   un  d é c o l l e m e n t   de  la  g a i n e   q u i  

s ' a l l o n g e   p l u s   v i t e   que  le  m o l y b d è n e ,   ce  qu i   ne  p e r m e t   p a s  
de  r é a l i s e r   de  f a ç o n   s a t i s f a i s a n t e   l ' o p é r a t i o n   de  f i l a g e .  

A v a n t a g e u s e m e n t ,   l ' é p a i s s e u r   de  la  g a i n e   e s t  

c o m p r i s e   e n t r e   1  et  10mm. 

Par   a i l l e u r s ,   la  g a i n e   p r é s e n t e   une  f o r m e   a d a p t é e  

à  c e l l e   de  la  p i è c e   que  l ' o n   v e u t   o b t e n i r .   A i n s i ,   p o u r  
l ' o b t e n t i o n   de  b a r r e s   p l e i n e s ,   on  u t i l i s e   des  g a i n e s   a y a n t  

la  f o rme   de  t u b e s   qui   s o n t   o b t u r é s   à  l e u r   e x t r é m i t é   a p r è s  

a v o i r   é té   r e m p l i s   de  p o u d r e  d e   m o l y b d è n e   ou  d ' a l l i a g e   d e  

m o l y b d è n e .   D a n s  l e   cas  où  l ' o n   d é s i r e   o b t e n i r   des  p i è c e s   e n  

m o l y b d è n e   a y a n t   la  f o r m e   de  t u b e s   à  p a r o i s   m i n c e s ,   la  g a i n e  

c o m p r e n d   deux  p a r o i s   c o n c e n t r i q u e s ,  

Dans   la  t r o i s i è m e   é t a p e   du  p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n ,  

on  f i l e   ou  on  l a m i n e   l ' e n s e m b l e   g a i n é   c o n t e n a n t   le  p o u d r e   d e  

m o l y b d è n e   ou  d ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e ,   en  u t i l i s a n t   t o s t   s i s -  

p o s i t i f   c l a s s i q u e   de  f i l a g e   ou  de  l a m i n a g e .  

A v a n t a g e u s e m e n t ,   d a n s   le  cas  du  f i l a g e ,   on  r é a l i s e  

c e t t e   o p é r a t i o n   sous   une  p r e s s i o n   c o m p r i s e   e n t r e   75  e t  

120  kg/mm2,   et   à  u n e   t e m p é r a t u r e   c o m p r i s e   e n t r e  1 0 0 0   e t  

1 2 5 0 ° C .  



A p r è s   f i l a g e   ou  l a m i n a g e ,   on  é l i m i n e   la  g a i n e   de  

f a ç o n   à  o b t e n i r   une  p i è c e   en  m o l y b d è n e   ou  en  a l l i a g e   d e  

m o l y b d è n e .  l e   p r é f é r e n c e ,   on  r é a l i s e   c e t t e   é l i m i n a t i o n   p a r  
v o i e   c h i m i q u e ,   pa r   e x e m p l e ,   par   a t t a q u e   au  moyen  d ' u n e  

s o l u t i o n  d i l u é e   d ' a c i d e   n i t r i q u e   l o r s q u e   la  g a i n e   e s t ' e n  

f e r   ou  en  a c i e r   doux  ou  p o u r   é v i t e r   t o u t e   a t t a q u e   du  m o l y b d è -  

ne  au  moyen  d ' u n e   s o l u t i o n   d i l u é e   d ' a c i d e   s u l f u r i q u e .  
Dans  c e r t a i n s   ca s ,   on  s o u m e t   e n s u i t e   la  p i è c e   en  

m o l y b d è n e   ou  en  a l l i a g e   de  m o l y b d è n e   à  un  t r a i t e m e n t   com-  

p l é m e n t a i r e   de  r e c u i t   r é a l i s é ,   par   e x e m p l e ,   en  m a i n t e n a n t  

la   p i è c e   à  une  t e m p é r a t u r e   de  1500°C  p e n d a n t   une  d u r é e  

d ' e n v i r o n   3  m i n u t e s ,   a p r è s   l ' a v o i r   p o r t é   t r è s   r a p i d e m e n t  

à  la   t e m p é r a t u r e   de  1 5 0 0 ° C ,   par   e x e m p l e   en  la  c h a u f f a n t  

p e n d a n t   une  m i n u t e .  

Ce  t r a i t e m e n t   de  r e c u i t   p e r m e t   en  p a r t i c u l i e r  

d ' a m é l i o r e r   la  d u c t i l i t é   des  p i è c e s   o b t e n u e s   l o r s q u e   l a  

t e n e u r   en  o x y g è n e   de  la  p o u d r e   de  d é p a r t   e s t   i n f é r i e u r e  

à  50  ppm,  ce  q u i   c o r r e s p o n d   s e n s i b l e m e n t   à  une  p o u d r e   de 

g r a n u l o m é t r i e   s u p é r i e u r e   à  3 0 0  µ   l o r s q u e   c e t t e   d e r n i è r e   e s t  

p r é p a r é e   pa r   p u l v é r i s a t i o n   sous   v i d e   au  moyen   d ' u n   f a i s c e a u  

d ' é l e c t r o n s   à  p a r t i r   d ' u n   l i n g o t   c o n t e n a n t   20ppm  d ' o x y g è n e .  

En  r e v a n c h e ,   l o r s q u e   la  p o u d r e   de  d é p a r t   c o n t i e n t  

p l u s   de  50  ppm  d ' o x y g è n e ,   ce  qui  c o r r e s p o n d   à  une  g r a n u l o m é -  

t r i e   c o m p r i s e   e n t r e   100  et  300p  pour   une  p o u d r e   p r é p a r é e   d e  

la  même  f a ç o n ,   ce  t r a i t e m e n t   de  r e c u i t   n ' e s t   pas   s o u h a i t a b l e  

c a r   i l   d i m i n u e   au  c o n t r a i r e   l e s   c a r a c t é r i s t i q u e s   m é c a n i q u e s  

de  la  p i è c e   o b t e n u e .  

S e l o n   l ' i n v e n t i o n ,   on  peu t   a u s s i   s o u m e t t r e   la  p i è c e  

o b t e n u e ,   a p r è s   d é g a i n a g e ,   à  un  t r a i t e m e n t   m é c a n i q u e   à  f r o i d ,  

pa r   e x e m p l e   à  un  c i n t r a g e .   C e p e n d a n t ,   dans   c e r t a i n s   c a s ,  

on  r é a l i s e ,   de  p r é f é r e n c e ,   ce  t r a i t e m e n t   m é c a n i q u e   à  f r o i d  

su r   l ' e n s e m b l e   g a i n é   o b t e n u   a p r è s   f i l a g e   ou  l a m i n a g e ,   ce  q u i  

p e r m e t   d ' é v i t e r ,   l o r s   de  la  d é f o r m a t i o n ,   le  p h é n o m è n e   d e  

d é f i b r a g e   b i e n   connu  pour   le  m o l y b d è n e ,   g r â c e   à  la  p r e s s i o n  

h y d r o s t a t i q u e   e x e r c é e   par  la  g a i n e   sur   le  m o l y b d è n e .  

Après   t r a i t e m e n t   m é c a n i q u e   à  f r o i d ,   on  é l i m i n e   l a  

g a i n e .  

L e i n v e n t i o n   s e r a   mieux   c o m p r i s e   à  la  l e c t u r e   de  

l ' e x e m p l e   s u i v a t   donné   b ien   e n t e n d u   à  t i t r e   i l l u s t r a t i f   e t  

non  l i m i t a t i f .  



On  p r é p a r e   de  la  p o u d r e   de  m o l y b d è n e   pa r   p u l v é r i s a -  

t i o n   sous   v i d e   à  p a r t i r   d ' u n   l i n g o t   de  m o l y b d è n e   f r i t t é   s o u s  

h y d r o g è n e   et  a y a n t  u n e   t e n e u r   e n  o x y g è n e   d ' e n v i r o n   20ppm.   On 

s o u m e t   la  s u r f a c e   d ' e x t r é m i t é   d u  l i n g o t   e n t r a î n é   en  r o t a t i o n  

a u t o u r   de  son  axe  à  u n e   v i t e s s e   de  4000  t  m i n u t e   à  l ' i m p a c t  

d ' u n   f a i s c e a u   d ' é l e c t r o n s ,   et  on  r é c u p è r e   a p r è s   s o l i d i f i c a t i o n  

des   g o u t t e l e t t e s   l i q u i d e s   é j e c t é e s   du  l i n g o t   sous   l ' a c t i o n   d e  

la  f o r c e   c e n t r i f u g e ,   des   p a r t i c u l e s   s p h é r i q u e s   de  m o l y b d è n e  

a y a n t   une  g r a n u l o m é t r i e   c o m p r i s e   e n t r e   100  et   1 0 0 0 µ .  

0n  i n t r o d u i t   sous   v i d e   la  p o u d r e   o b t e n u e   d a n s   un  

c o n t a i n e r   en  a c i e r   à  bas  c a r b o n e   a y a n t   une  é p a i s s e u r   de  5mm 

et   une  s e c t i o n   de  60mm,  p u i s   on  t a s s e   la  p o u d r e   pa r   v i b r a t i o n  

e t   on  o b t u r e   le  c o n t a i n e r .  O n   p o r t e   e n s u i t e   le  c o n t a i n e r  

c o n t e n a n t   la  p o u d r e   de  m o l y b d è n e   à  une  t e m p é r a t u r e   de  4 2 0 0 ° C  

p e n d a n t   3  ou  4  h e u r e s  d e   f a ç o n   à  o b t e n i r   une  t e m p é r a t u r e  

h o m o g è n e ,   p u i s   on  le  s o u m e t   à  un  f i l a g e ,   s o u s   une  p r e s s i o n   d e  

100  kg/mm2,   avec   un  r a p p o r t   de  r é d u c t i o n   de  1 4 .  

Après   le  f i l a g e ,   on  é l i m i n e   la  g a i n e   p a r  d i s s o l u t i o n  
d a n s   une  s o l u t i o n   d i l u é e   d ' a c i d e   n i t r i q u e   ou  s u l f u r i q u e .  

Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   m é c a n i q u e s   de-  l a   p i è c e   o b t e n u e  

s o n t   l e s   s u i v a n t e s  :  

-  la  l i m i t e   é l a s t i q u e   à  0,2%  e s t   de  61  h e c t o b a r s ,  

-  la  c h a r g e   de  r u p t u r e   e s t   de  77  h e c t o b a r s ,  

-  l ' a l l o n g e m e n t   à  la  r u p t u r e   e s t   de  3 2 % ,  

-  le  c o e f f i c i e n t   de  s t r i c t i o n   e s t   de  62%. 



1.  P r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   de  p i è c e s   en  m o l y b d è n e   ou 

en  a l l i a g e   de  m o l y b d è n e ,   c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' i l   c o n s i s t e  :  

a)  à  p r é p a r e r   une  p o u d r e   de  m o l y b d è n e   ou  d ' a l l i a g e   de  m o l y b -  

dène   d ' u n e   g r a n u l o m é t r i e   s u p é r i e u r e   à  100µ  et  a y a n t   u n e  

t e n e u r   en  O2  au  p l u s   é g a l e   à  100  ppm,  
b)  à  i n t r o d u i r e   sous   v i d e   ou  sous   a t m o s p h è r e   i n e r t e   l a d i t e  

p o u d r e   dans   une  g a i n e   en  m a t é r i a u   p r é s e n t a n t  à   une  t e m p é -  

r a t u r e   i n f é r i e u r e   à  1 2 5 0 ° C ,   une  d u c t i l i t é   au  m o i n s   é g a l e   à 

c e l l e   du  m o l y b d è n e   ou  de  l ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e ,   l e d i t  

m a t é r i a u   n ' é t a n t   pas   s u s c e p t i b l e   de  r é a g i r   avec  le  m o l y b -  

dène  ou  l ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e   à  l a d i t e   t e m p é r a t u r e ,   à 

t a s s e r   sous   v i d e   ou  sous   a t m o s p h è r e   i n e r t e   l a d i t e   p o u d r e  

dans   l a d i t e   g a i n e   et  à  o b t u r e r   sous   v i d e   ou  s o u s   a t m o s p h è r e  

i n e r t e   l a d i t e   g a i n e ,  

c)  à  s o u m e t t r e   l ' e n s e m b l e   g a i n é   a i n s i   o b t e n u   à  une  o p é r a t i o n  

de  f i l a g e   ou  de  l a m i n a g e   à  une  t e m p é r a t u r e   i n f é r i e u r e   à 

1 2 5 0 ° C ,   e t  

d)  à  é l i m i n e r   e n s u i t e   l a d i t e   g a i n e   pour   o b t e n i r   une  p i è c e   e n  

m o l y b d è n e   ou  en  a l l i a g e   de  m o l y b d è n e .  

2.  P r o c é d é   s e l o n   l a  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   e n  

ce  q u ' o n   s o u m e t   l e d i t   e n s e m b l e   g a i n é   à  un  f i l a g e ,   sous   u n e  

p r e s s i o n   d ' a u   mo ins   75  kg/mm2  et  à  une  t e m p é r a t u r e   c o m p r i s e  

e n t r e   1000  et  1 2 5 0 ° C .  

3.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e   des  r e v e n d i c a t i o n s  

1  et  2,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' o n   p r é p a r e   l a d i t e   p o u d r e   d e  

m o l y b d è n e   ou  d ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e   par   p u l v é r i s a t i o n s   s o u s  

v i d e   en  s o u m e t t a n t   à  l ' i m p a c t   d ' u  f a i s c e a u   d ' é l e c t r o n s   l a  

s u r f a c e   d ' e x t r é m i t é   d ' u n   l i n g o t   c y l i n d r i q u e   en  m o l y b d è n e   ou 

en  a l l i a g e   de  m o l y b d è n e ,   a y a n t   une  t e n e u r   an  o x y g è n e   au  p l u s  

é g a l e   à  100  ppm,  e n t r a î n é   en  r o t a t i o n   a u t o u r   de  son  axe ,   e t  

en  r e c u e i l l a n t   e n s u i t e   l e s   p a r t i c u l e s   s p h é r i q u e s   o b t e n u e s   p a r  
s o l i d i f i c a t i o n   des  g o u t t e l e t t e s   l i q u i d e s   é j e c t é e s   d u d i t   l i n g o t  

sous   l ' a c t i o n   do  la  f o r c e   c e n t r i f u g e .  

4.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e  d e s   r e v e n d i c a t i o n s  

1 à  3,  c a r a c t é r i s é   en  as  que  l a d i t a   p o u d r e   de  m o l y b d è n e   ou 

d ' a l l i a g e   ce  m o l y b d è n e   a  une  g r a n u l o m é t r i a   c o m p r i s e   e n t r e  

100  et  1 0 0 0 µ .  



5.  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   e n  

ce  que  l a i t e   p o u d r e   de  m o l y b d è n e   ou  d ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e  

a  une  t e n e u r   en  o x y g è n e   i n f é r i e u r e   à  50  p p m .  
6.  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   3,  c a r a c t é r i s é   e n  

ce  que  l a d i t e   p o u d r e   de  m o l b y d è n e   ou  d ' a l l i a g e   de  m o l y b d è n e  

a  une  t e n e u r   .en  o x y g è n e   i n f é r i e u r e   à  50  ppm  et  une  g r a n u l o -  

m é t r i e   c o m p r i s e   e n t r e   300  et  1000  µ .  

7.  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   e n  

ce  que  l a d i t e   g a i n e   e s t   en  f e r   ou  en  a c i e r   d o u x  

8.  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   2,  c a r a c t é r i s é   e n  

ce  que  l ' é p a i s s e u r   de  l a d i t e   g a i n e  e s t   c h o i s i e   de  f a ç o n   t e l l e  

q u ' o n   r é a l i s e   le  f i l a g e   à  une  p r e s s i o n   i n f é r i e u r e   à  120  k g / m m 2 .  

.9.  P r o c é d é - s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e   des  r e v e n d i c a t i o n s  

7  et  B,  c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l ' é p a i s s e u r   de  l a d i t e   g a i n e   e s t  

c o m p r i s e   e n t r e  1   et  10mm. 

10,  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   e n  

ce  q u ' o n   é l i m i n e   l a d i t e   g a i n e   pa r   v o i e   c h i m i q u e .  

11.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e   des  r e v e n d i c a t i o n s  

1  à  10,   c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' o n   s o u m e t   la  p i è c e   o b t e n u e   a p r è s  

é l i m i n a t i o n   de  l a d i t e   g a i n e   à  un  t r a i t e m e n t   m é c a n i q u e  à   f r o i d .  

12.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e   des  r e v e n d i c a t i o n s  

1  à  10,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' a p r è s   a v o i r   f i l é   ou  l a m i n é   l ' e n -  

s e m b l e   g a i n é ,   on  s o u m e t   l e d i t   e n s e m b l e   g a i n é   à  un  t r a i t e m e n t  

m é c a n i q u e   à  f r o i d   a v a n t   d ' é l i m i n e r   l a d i t e   g a i n e .  

13.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e   des   r e v e n d i c a t i o n s  

5  et  6,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' a p r è s   a v o i r   é l i m i n é   l a d i t e   g a i n e ,  

on  s o u m e t   la  p i è c e   o b t e n u e   à  un  t r a i t e m e n t   de  r e c u i t .  

14.  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   13,  c a r a c t é r i s é   e n  

ce  que  le  t r a i t e m e n t   de  r e c u i t   e s t   e f f e c t u é   à  une  t e m p é r a t u r e  

de  1500°C  p e n d a n t   une  d u r é e   d ' e n v i r o n   3  m i n u t e s ,  
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