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©  Procédé  de  fabrication  de  métaux  ou  d'alliages  de  pureté  élevée. 

(g)  La  présente  invention  concerne  un  procédé  de  fabrica- 
tion  de  métaux  ou  d'alliages  métalliques  de  pureté  élevée. 

Ce  procédé  comprend  les  étapes  consistant  à  : 
(a)  élaborer  un  métal  ou  un  alliage  métallique  dont  les 

inclusions  non  métalliques  sont  préférentiellement  des 
oxydes  du  métal  de  base  facilement  réductibles, 

(b)  broyer  le  métal  ou  l'alliage  métallique  ainsi  obtenu  et 
agglomérer  le  métal  ou  l'alliage  métallique  broyé  avec 
un  agglomérant  et  un  agent  réducteur  pour  former  des 
boulets,  et 

(c)  soumettre  les  boulets  à  un  traitement  réducteur  sous 
vide  dans  des  conditions  réglées  de  pression  et  de 
température  pour  que  l'agent  réducteur  réagisse  sur  les 
inclusions  non-métalliques  et  qu'il  n'y  ait  pas  de  subli- 
mation  substantielle  du  métal  ou  des  métaux  de  l'al- 
liage,  le  cas  échéant. 

Application  notamment  à  la  fabrication  de  chrome 
de  pureté  élevée. 
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La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   c o n c e r n e   un  p r o c é d é  

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

p u r e t é   é l e v é e ,   en  p a r t i c u l i e r   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e .  

Les   i n d u s t r i e s   m o d e r n e s   e x i g e n t   de  p l u s   e n  

p l u s   de  m é t a u x   e t   d ' a l l i a g e s   m é t a l l i q u e s d e   p u r e t é  

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

C ' e s t   l e   c a s   n o t a m m e n t   des   p a r t i e s   n o b l e s  

des   t u r b o - m o t e u r s   a é r o n a u t i q u e s   q u i   r e q u i è r e n t   d e s  

a l l i a g e s   s u p e r - r é f r a c t a i r e s ,   a p p e l é s   " s u p e r - a l l i a g e s "  

de  t r è s   h a u t e   q u a l i t é ,   c a r   i l   s ' a g i t   d e s   p i è c e s   l e s  

p l u s   f o r t e m e n t   s o l l i c i t é e s ,   t a n t   au  p o i n t   de  v u e  

t h e r m i q u e   que  m é c a n i q u e .   De  t e l l e s   p i è c e s   c o m p r e n n e n t  

des   a i l e t t e s   f i x e s   e t   m o b i l e s   de  _ t u r b i n e s ,   d e s   d i s q u e s  

de  t u r b i n e s ,   d e s   c h a m b r e s   de  c o m b u s t i o n ,   d e s   t u y è r e s ,  

e t c .  

A f i n   d ' o b t e n i r   des   c a r a c t é r i s t i q u e s   s a t i s -  

f a i s a n t e s ,   l e s   s u p e r - a l l i a g e s   c o n c e r n é s   e x i g e n t   d e s  

é l a b o r a t i o n s   e x t r ê m e m e n t   s o i g n é e s   e t   s o p h i s t i q u é e s   à  

p a r t i r   de  m a t i è r e s   p r e m i è r e s   de  t r è s   h a u t e   q u a l i t é ,  

t a n t   en  p u r e t é   c h i m i q u e   q u ' e n   r é g u l a r i t é .   C ' e s t   e n  

p a r t i c u l i e r   l e   c a s   p o u r   le   c h r o m e   m é t a l l i q u e   p u r   q u i  

e s t   u t i l i s é   comme  é l é m e n t   d ' a l l i a g e   a p p o r t a n t   a u x  

s u p e r - a l l i a g e s   la   r é s i s t a n c e   à  l ' o x y d a t i o n   à  c h a u d .  

I l   e x i s t e   à  l ' h e u r e   a c t u e l l e   d e u x   t e c h n i q u e s  

d ' é l a b o r a t i o n   du  c h r o m e   m é t a l l i q u e   p u r ,   à  s a v o i r   l a  

t e c h n i q u e   é l e c t r o l y t i q u e   e t   l a   t e c h n i q u e   a l u m i n o - t h e r -  

m i q u e .  

La  t e c h n i q u e   é l e c t r o l y t i q u e   p e r m e t   d ' o b t e n i r  

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

c o n t i e n t   c e p e n d a n t   t r o p   de  gaz  t r è s   n o c i f s   p o u r   l e s   s u p e r -  

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

e t   de  l ' a z o t e .  

P o u r   a m é l i o r e r   la  q u a l i t é   du  c h r o m e   m é t a l l i -  

que  o b t e n u   p a r   é l e c t r o l y s e ,   on  p r o c è d e   e n s u i t e   à  u n  

d é g a z a g e   r é d u c t e u r   s o u s   v i d e ,   s i   b i e n   que   la   t e n e u r   e n  



o x y g è n e   du  c h r o m e   t o m b e   de  2000   à  5000   ppm  p o u r   l e  

p r o d u i t   b r u t   d ' é l e c t r o l y s e   à  3 0 0  -   500  ppm  p o u r   l e  

c h r o m e   m é t a l l i q u e   o b t e n u   a p r è s   t r a i t e m e n t .   Ce  t r a i t e -  

m e n t   p e r m e t   é g a l e m e n t   d ' a b a i s s e r   s e n s i b l e m e n t   l e s  

t e n e u r s   en  h y d r o g è n e   e t   en  a z o t e   a i n s i   que  l e s   t e n e u r s  

en  c e r t a i n s   m é t a u x   v o l a t i l s   comme  l e   p l o m b   ou  en  c e r t a i n s  .  

m é t a l l o ï d e s   comme  l e   s o u f r e .  

C ' e s t   g é n é r a l e m e n t   ce  c h r o m e   é l e c t r o l y t i q u e  

d é g a z é   s o u s   v i d e   q u i ,   en  r a i s o n   de  sa  p u r e t é   é l e v é e  

e t   de  sa  f a i b l e   t e n e u r   en  o x y g è n e ,   e s t   p r é f é r é   p o u r   l a  

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

t i q u e s .  

La  t e c h n i q u e   a l u m i n o t h e r m i q u e   c o n s i s t e   à  

r é d u i r e   à  t r è s   h a u t e   t e m p é r a t u r e ,   à  s a v o i r   à  p l u s  

de  2 0 0 0 ° C ,   d e  l ' o x y d e   de  c h r o m e   c h i m i q u e m e n t   p u r  

( 9 9 , 5   à  9 9 , 7   %  de  C r 2 0 3 )   p a r   de  l ' a l u m i n i u m   en  p o u d r e .  

Même  s i   p a r   un  c h o i x   c o n v e n a b l e   d e s   m a t i è r e s   p r e m i è r e s  

u t i l i s é e s   e t   p a r   une   t e c h n o l o g i e   de  r é a c t i o n   é v o l u é e  

e t   t r è s   s o i g n é e   on  p a r v i e n t   à  o b t e n i r   des   p u r e t é s  

c h i m i q u e s   t r è s   s a t i s f a i s a n t e s   d a n s   l ' e n s e m b l e   e t   d a n s  

c e r t a i n s   c a s   m e i l l e u r e s   que  p a r   é l e c t r o l y s e ,   l ' é l a b o r a -  

t i o n   i g n é e   u t i l i s é e   c o n d u i t   i n é v i t a b l e m e n t   à  l a  

p r é s e n c e  d a n s   l e   c h r o m e   m é t a l l i q u e   p u r   o b t e n u ,   r e v e n u  

à  la   t e m p é r a t u r e   a m b i a n t e ,   d ' i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s  

o x y d é e s   d ' a l u m i n e   e t   d ' o x y d e   de  c h r o m e .   La  t e n e u r   e n  

o x y g è n e   q u i   en  e s t   l a   c o n s é q u e n c e   e t   q u i   v a r i e   e n  

f o n c t i o n   i n v e r s e   de  la   t e n e u r   en  r é d u c t e u r   r é s i d u e l   d a n s  

le   c h r o m e   m é t a l l i q u e ,   en  l ' o c c u r e n c e   l a   t e n e u r   en  a l u -  

m i n i u m ,   e s t   a l o r s   p r o h i b i t i v e   p o u r   l e s   u s a g e s   a é r o n a u -  

t i q u e s   l e s   p l u s   n o b l e s   q u i   p a r   a i l l e u r s   ne  p e u v e n t  

t o l é r e r   que   d e s   t e n e u r s   en  a l u m i n i u m   r é s i d u e l   t r è s  

b a s s e s .  

Le  p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n   p e r m e t   de  f a b r i q u e r  

d i f f é r e n t s   m é t a u x ,   n o t a m m e n t   du  c h r o m e ,   e t   d i f f é r e n t s  

a l l i a g e s , a v e c   une   p u r e t é   é l e v é e .  



Le  p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n   e s t   f o n d é   e s s e n -  
t i e l l e m e n t   s u r   une   é l a b o r a t i o n   p r i m a i r e   d ' u n   m é t a l  

ou  d ' u n   a l l i a g e   m é t a l l i q u e   c o n t e n a n t   p r é f é r e n t i e l l e m e n t  

d e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   o x y d é e s   du  m é t a l   de  b a s e ,  

f a c i l e m e n t   r é d u c t i b l e s ,   q u i   e s t   e n s u i t e   b r o y é   e t   a g g l o m é r é  

a v a n t   d ' ê t r e   s o u m i s   à  un  t r a i t e m e n t   r é d u c t e u r   s o u s   v i d e .  

L ' é l a b o r a t i o n   p r i m a i r e   du  m é t a l   ou  de  l a L l i a g e  

m é t a l l i q u e   e s t   de  p r é f é r e n c e   o b t e n u e   p a r   une   r é a c t i o n  

a l u m i n o t h e r m i q u e   d é s é q u i l i b r é e   p e r m e t t a n t   d ' a b a i s s e r  

au  m i n i m u m   l a   t e n e u r   en  i n c l u s i o n s   a l u m i n e u s e s   d i f f i -  

c i l e m e n t   r é d u c t i b l e s ,  m a i s   c e t t e   é l a b o r a t i o n   p e u t   ê t r e  

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

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

e t c . ,   à  c o n d i t i o n   que   l e s   c a r a c t é r i s t i q u e s   des   i n c l u -  

s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   p e r m e t t e n t   de  r e p r o d u i r e   l e s   é t a p e s  

u l t é r i e u r e s   de  b r o y a g e   e t   de  t r a i t e m e n t   r é d u c t e u r   s o u s   v i d e .  

S e l o n   l a   c a r a c t é r i s t i q u e   e s s e n t i e l l e   du  p r o c é d é  

de  l ' i n v e n t i o n ,   c e l u i - c i   c o m p o r t e   l e s   é t a p e s   q u i   c o n s i s t e n t  

à  :  

a)  é l a b o r e r   un  m é t a l   ou  un  a l l i a g e   m é t a l l i q u e   d o n t  

l e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   s o n t   p r é f é r e n t i e l l e m e n t   d e s  

o x y d e s   du  m é t a l   de  b a s e   f a c i l e m e n t   r é d u c t i b l e s ,  

b)  b r o y e r   l e   m é t a l   ou  l ' a l l i a g e   m é t a l l i q u e  

a i n s i   o b t e n u   e t   a g g l o m é r e r   le   m é t a l   ou  l ' a l l i a g e  

m é t a l l i q u e   b r o y é   a v e c   un  a g g l o m é r a n t   e t   un  a g e n t  

r é d u c t e u r   p o u r   f o r m e r   d e s   b o u l e t s ,   e t  

c)  s o u m e t t r e   l e s   b o u l e t s   à  un  t r a i t e m e n t  

r é d u c t e u r   s o u s   v i d e   d a n s   d e s   c o n d i t b n s   r é g l é e s   d e  

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

r é a g i s s e   su r   l e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   r é d u c t i b l e s  

e t   q u ' i l   n ' y   a i t   pa s   de  s u b l i m a t i o n   s u b s t a n t i e l l e   d u  

m é t a l   ou  des   m é t a u x   d ' a l l i a g e ,   l e   c a s   é c h é a n t .  

Comme  i n d i q u é   p r é c é d e m m e n t ,   l e s   m é t a u x  

ou  l e s   a l l i a g e s   m é t a l l i q u e s   p o u v a n t   ê t r e   o b t e n u s   a v e c  

une  p u r e t é   é l e v é e   g r â c e   au  p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n  



s o n t   c e u x   s u s c e p t i b l e s   de  c o m p r e n d r e   d e s   i n c l u s i o n s  

non  m é t a l l i q u e s   r é d u c t i b l e s   p o u v a n t   ê t r e   p r a t i q u e m e n t  

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

s o u s   v i d e ,   t e l s   que   l e s   p r o p r e s   o x y d e s   du  m é t a l   de  b a s e .  

P a r m i   l e s   m é t a u x   p o u v a n t   ê t r e   f a b r i q u é s   a v e c  

le   p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n ,   on  p e u t   c i t e r   n o t a m m e n t  

l e   c h r o m e ,   l e   t i t a n e ,   l e   v a n a d i u m ,   l e   m o l y b d è n e ,  

le   m a n g a n è s e ,   l e   n i o b i u m   e t   l e   t u n g s t è n e .   De  m ê m e ,  

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

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

p r é c é d e n t s ,   e t / o u   le   b o r e ,   c e s   a l l i a g e s   c o m p r e n a n t   a u s s i  

l e s   f e r r o - a l l i a g e s   en  g é n é r a l .  

C o n f o r m é m e n t   au  mode  de  r é a l i s a t i o n   p r é f é r é  

de  l ' i n v e n t i o n ,   l ' é t a p e   a)  c o m p r e n d   une   r é a c t i o n  

a l u m i n o t h e r m i q u e   e n t r e   au  m o i n s   un  o x y d e   m é t a l l i q u e  

e t   de  l ' a l u m i n i u m   d i v i s é ,   l a   r é a c t i o n   é t a n t   d é s é q u i l i b r é e  

p a r   un  d é f a u t   en  a l u m i n i u m   p a r   r a p p o r t   à  l a   q u a n t i t é  

u s u e l l e ,   p o u r   p r o d u i r e   un  m é t a l   ou  un  a l l i a g e   m é t a l l i q u e  
c o n t e n a n t   d e s   i n c l u s i o n s   non   m é t a l l i q u e s   r é d u c t i b l e s   c o n s -  
t i t u é e s   p r i n c i p a l e m e n t   p a r   d e s   i n c l u s i o n s   de  l ' o x y d e   m é t a l -  

l i q u e   de  b a s e ,   l ' a p p a r i t i o n   d ' i n c l u s i o n s   d ' a l u m i n e  

A i 2 0 3   é t a n t   r é d u i t e   au  m i n i m u m .  

Ce  d é f a u t   en  a l u m i n i u m   q u i   p e u t   r e p r é s e n t e r  

de  0 , 5   à  8  %,  de  p r é f é r e n c e   de  2  à  5  %,  en  p o i d s   d e  

l a   q u a n t i t é   u s u e l l e   e s t   i n d i s p e n s a b l e   p o u r   a b a i s s e r   a u  
min imum  l e s   i n c l u s i o n s   d ' a l u m i n e   q u i   s o n t   l e s   p l u s   d i f f i -  

c i l e m e n t   r é d u c t i b l e s .  

C e t t e   r é a c t i o n   a l u m i n o t h e r m i q u e   d é s é q u i l i b r é e  

p a r   un  d é f a u t   v o l o n t a i r e   e t   i m p o r t a n t   d ' a l u m i n i u m   p a r   r a p p o r t  
à  la   q u a n t i t é   u s u e l l e   va  t o u t   à  f a i t   à  l ' e n c o n t r e   d e s  

p r o c é d é s   a l u m i n o t h e r m i q u e s   h a b i t u e l s  o ù   l ' o n   u t i l i s e   t o u j o u r s  
des   q u a n t i t é s   d ' a l u m i n i u m   p l u s   é l e v é e s   e t   p l u s   p r o c h e s  
de  la   s t o e c h i o m é t r i e   de  l a   r é a c t i o n ,   de  m a n i è r e  



à  o b t e n i r   l e   r e n d e m e n t   m a x i m a l ,   p o u r   l e q u e l  

on  o b t i e n t   un  p r o d u i t   d o n t   l e s   i n c l u s i o n s   n o n  

m é t a l l i q u e s   s o n t   c o n s t i t u é e s   en  m a j e u r e   p a r t i e   p a r  
d e s   i n c l u s i o n s   d ' a l u m i n e   d i f f i c i l e m e n t   r é d u c t i b l e s .  

Comme  i n d i q u é   p r é c é d e m m e n t ,   l e   m é t a l   p r é f é r é  

p o u r   l a   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   e s t  

l e   c h r o m e .  

Le  c h r o m e   m é t a l l i q u e   s e r a   a v a n t a g e u s e m e n t  

p r é p a r é   p a r   une  r é a c t i o n   a l u m i n o t h e r m i q u e   d é s é q u i l i b r é e ,  

du  t y p e   i n d i q u é   p r é c é d e m m e n t ,   e n t r e   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e  

é v e n t u e l l e m e n t   un  a d d i t i f   t e l   que   du  b i c h r o m a t e   d e  

p o t a s s i u m ,   e t   de  l ' a l u m i n i u m   d i v i s é .   L ' u t i l i s a t i o n  

d ' a d d i t i f s   de  ce  g e n r e   e s t   b i e n   c o n n u e   d a n s   l e  

d o m a i n e   de  l ' a l u m i n o t h e r m i e   p o u r   a p p o r t e r   de  l ' o x y g è n e  

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

L ' é t a p e   (b)  de  b r o y a g e   e s t   a v a n t a g e u s e m e n t  
e f f e c t u é e   au  moyen  d ' u n   b r o y e u r   à  c h o c  ,   p a r   e x e m p l e  

d ' u n   b r o y e u r   à  m a r t e a u x .  

Dans  l e   mode  de  r é a l i s a t i o n   p r é f é r é   d e  

l ' i n v e n t i o n ,   le   b r o y a g e   du  m é t a l   ou  de  l ' a l l i a g e   m é t a l -  

l i q u e   e s t   un  b r o y a g e   d i t   " é p u r a n t " . q u i   p e r m e t   d e  

p r o d u i r e   un  c e r t a i n   d é b i t   d ' a i r   de  b a l a y a g e   p o u r  
e n t r a î n e r   en  p a r t i e   l e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s  

l i b é r é e s   l o r s   du  b r o y a g e .   C e t t e   é p u r a t i o n  

a s s o c i é e   au  b r o y a g e   n ' e s t   p a s   o b l i g a t o i r e ,   m a i s  

b i e n   e n t e n d u   p r é f é r é e ,   c a r   e l l e   p e r m e t   une   p r e m i è r e  

s é p a r a t i o n   p h y s i q u e   d e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   a v a n t  

le   t r a i t e m e n t   r é d u c t e u r   de  l ' é t a p e   ( c ) .   I l   f a u t  

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



l i b é r e e s   l o r s   du  b r o y a g e   é p u r a n t   s e m b l e n t   ê t r e  p r é f é r e n t i e l l e m e n t  

l e s   i n c l u s i o n s   d ' o x y d e   de  m é t a l   de  b a s e ,   p a r   e x e m p l e   l e s  

i n c l u s i o n s   de  C r 2 0 3   d a n s   l e   c a a   de  l a   f a b r i c a t i o n   d e  

c h r o m e   m é t a l l i q u e .  

Le  b r o y a g e   é p u r a n t   e s t   a v a n t a g e u s e m e n t   c o m p l é t é  

p a r   l ' é l i m i n a t i o n   p a r   t a m i s a g e   ou  t o u t e a u t r e   s é p a r a t i o n  

s é l e c t i v e   des   p a r t i c u l e s   l e s   p l u s   f i n e s   du  p r o d u i t  

b r o y é   où  se  r e t r o u v e n t   c o n c e n t r é e s l a   q u a s i   t o t a l i t é   d e s  

i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   l i b é r é e s   p a r   l e   b r o y a g e .  

Le  p r o d u i t   b r o y é   a i n s i   o b t e n u ,   d o n t  u n e   p a r t i e  

des   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   a u r a   é t é   é l i m i n é e , e s t  

e n s u i t e   a g g l o m é r é   a v e c   u n  a g g l o m é r a n t   e t   un  a g e n t  

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

s e r a   a v a n t a g e u s e m e n t   c o n s t i t u é   p a r   un  c o m p o s é   o r g a n i q u e  

ou  un  m é l a n g e   de  c o m p o s é s   o r g a n i q u e s   s u s c e p t i b l e s  

de  l a i s s e r ,   l o r s   du  c h a u f f a g e   de  l ' é t a p e   ( c ) ,   un  s q u e -  
l e t t e   c a r b o n é   v e n a n t   c o m p l é t e r   l ' a c t i o n   r é d u c t r i c e  

de  l ' a g e n t   r é d u c t e u r .   A i n s i ,   l ' a g g l o m é r a n t   p o u r r a   ê t r e  

c o n s t i t u é   p a r   un  m é l a n g e   de  b a k é l i t e   e t   de  f u r f u r a l d é h y d e  

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

du  n o i r   de  c a r b o n e .  

L o r s   de  l ' é t a p e ( b ) ,   l e s   b o u l e t s   s o n t   m i s  

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

é t u v é s   à  t e m p é r a t u r e   r é g l é e ,   p a r   e x e m p l e   e n t r e   200  e t   2 3 0 ° C  

p o u r   é v i t e r   t o u t e   o x y d a t i o n   du  m é t a l   ou  d e s   m é t a u x   c o n s t i -  

t u a n t   l e s   b o u l e t s ,   t o u t   en  o b t e n a n t   une   c o h é s i o n   s a t i s f a i s a n t e .  

C o n f o r m é m e n t   au  mode  de  r é a l i s a t i o n   p r é f é r é  

de  l ' i n v e n t i o n ,   le   t r a i t e m e n t   r é d u c t e u r   e s t   e f f e c t u é  

d a n s   un  f o u r   à  v i d e   e t   e s t  c o m p l é t é   é v e n t u e l l e m e n t   p a r  

un  b a l a y a g e   au  moyen   d ' u n   gaz   non   o x y d a n t   ou  r é d u c t e u r  

non  s o l u b l e   d a n s   l e   m é t a l   ou  l ' a l l i a g e .  



Le  p r o d u i t   m é t a l l i q u e   o b t e n u   a p r è s   t r a i t e m e n t  

r é d u c t e u r  s o u s   v i d e   e s t - r e f r o i d i   en  a t m o s p h è r e   n e u t r e   e t  

p e u t   ê t r e   e n s u i t e   ê t r e   u t i l i s é   d a n s   l a   f a b r i c a t i o n  

de  p i è c e s   m é t a l l i q u e s .  

D ' a u t r e s   c a r a c t é r i s t i q u e s   e t   a v a n t a g e s   d e  

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

s u i t   e t   q u i   se  r é f è r e   à  l a   f a b r i c a t i o n   de  c h r o m e   m é t a l -  

l i q u e   de  p u r e t é   é l e v é e   p a r   une   r é a c t i o n   a l u m i n o t h e r m i q u e  

d é s é q u i l i b r é e .   C e t t e   d e s c r i p t i o n   ne  c o n s t i t u e   q u ' u n  

e x e m p l e   non  l i m i t a t i f   e t   ne  s a u r a i t   en  a u c u n   c a s   l i m i t e r  

l a   p o r t é e   de  l ' i n v e n t i o n .  

E  t a p e   a  

On  i n t r o d u i t   d a n s   un  c r e u s e t   a l u m i n o t h e r m i q u e ,  

g a r n i   d ' u n e   m a t i è r e   r é f r a c t a i r e ,   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e  ( C r 2 O 3 )  
du  b i c h r o m a t e   de  p o t a s s i u m   (Cr2O7K2)   e t   de  l ' a l u m i n i u m  

d i v i s é . L ' o x y d e   de  c h r o m e   e t   l e   b i c h r o m a t e   de  p o t a s s i u m  

s o n t   a v a n t a g e u s e m e n t   des   p r o d u i t s   du  c o m m e r c e   a y a n t   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   O  e t   15  µ ,   t a n d i s   q u e  
l ' a l u m i n i u m   d i v i s é   e s t   c o n s t i t u é   p a r   d e s   g r a i n s   i n f é r i e u r s  

à  1  mm. 

L ' o x y d e   de  c h r o m e   e t   l e   b i c h r o m a t e   de  p o t a s s i u m  

s o n t   p r é s e n t s   d a n s   l e s   p r o p o r t i o n s   de  l a   r é a c t i o n  

a l u m i n o t h e r m i q u e   c l a s s i q u e ,   t a n d i s   que   l ' a l u m i n i u m   e s t  

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

l a   r é a c t i o n   a l u m i n o t h e r m i q u e  c l a s s i q u e .   Comme  i n d i q u é   p l u s  

h a u t ,   ce  d é f a u t   d ' a l u m i n i u m   p e u t   r e p r é s e n t e r   de  0 , 5   à  

8  %,  de  p r é f é r e n c e   de  2  à  5  %  en  p o i d s   de  l a   q u a n t i t é  

u s u e l l e .  



Les   t r o i s   c o n s t i t u a n t s   s o n t   m é l a n g é s   s o i g n e u -  

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

de  f a ç o n   a p p r o p r i é e .  L a   t e m p é r a t u r e   de  l a   r é a c t i o n  

a t t e i n t   r a p i d e m e n t   une   v a l e u r   d ' e n v i r o n   2 2 0 0 ° C ,   e t  

à  l ' i s s u e   de  l a   r é a c t i o n ,   on  r e c u e i l l e   l e   m é t a l   a u  
f o n d   du  c r e u s e t ,   e t   un  l a i t i e r   s u r n a g e a n t .  

L ' a n a l y s e   du  c h r o m e   m é t a l l i q u e   o b t e n u   m o n t r e  

q u ' e n   c h o i s i s s a n t   d é l i b é r é m m e n t   de  r e s t e r   en  d e ç a  

des   p r o p o r t i o n s   u s u e l l e s ,   a v e c   p o u r   c o n s é q u e n c e  

de  ne  p a s   a t t e i n d r e   l e   r e n d e m e n t   e x t r a c t i f   o p t i m a l ,  

la   t e n e u r   en  a l u m i n i u m   r é s i d u e l   d a n s   l e   c h r o m e   m é t a l l i q u e  

d e s c e n d   à  d e s   n i v e a u x   t r è s   bas   i n f é r i e u r s   à  0 , 0 1   % 

(100  p p m ) .   C e t t e   a n a l y s e   m o n t r e   é g a l e m e n t   que   l a   t e n e u r  

en  i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   m o n t e   t r è s   v i t e   p o u r  

a t t e i n d r e   d e s   t a u x   é l e v é s   de  0 , 4 0   à  0 , 8 0   %,  v o i r e   même  p l u s ,  

m a i s   que   c e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   s o n t   en  q u a s i -  

t o t a l i t é   c o m p o s é e s   d ' o x y d e   de  c h r o m e   non  r é d u i t  

( C r 2 0 3 )   a v e c   t r è s   peu   d ' A l 2 O 3 .  
C e t t e   m a n i è r e   de  p r o c é d e r   c o n t r a s t e  

n e t t e m e n t   a v e c   l a   m a n i è r e   c l a s s i q u e   où  l ' o n   r e c h e r c h e  

t o u j o u r s ,   p o u r   d e s   r a i s o n s   é c o n o m i q u e s ,   l e   r e n d e m e n t  

m a x i m a l   en  u t i l i s a n t   d e s   q u a n t i t é s   d ' a l u m i n i u m   p l u s   é l e v é e s ,  

t o u t   en  r e s t a n t   c o m p a t i b l e   a v e c   l a   t e n e u r   en  a l u m i n i u m   r é s i -  

d u e l   max imum  a d m i s s i b l e .   A i n s i , s i   l ' o n   c o n d u i t   u n e  

r é a c t i o n   a l u m i n o t h e r m i q u e   c l a s s i q u e   e n t r e   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e  

e t   de  l ' a l u m i n i u m   en  q u a n t i t é   h a b i t u e l l e ,   on  o b t i e n t   p o u r  

une  t e n e u r   en  a l u m i n i u m   r é s i d u e l   d a n s   le   c h r o m e   m é t a l l i q u e   d e  

0 ,1   %  maximum  ( t e n e u r   maximum  u s u e l l e m e n t   a d m i s e   p o u r   l e s  

u s a g e s   a é r o n a u t i q u e s )   d e s   t e n e u r s   en  i n c l u s i o n s   de  1500  à  

2500  ppm  en  q u a s i - t o t a l i t é   ou  t o u t   au  m o i n s   en  m a j e u r e  

p a r t i e ,   s o u s   f o r m e   d ' a l u m i n e   A l 2 O 3 .  

S a n s   v o u l o i r   l i m i t e r   l ' i n v e n t i o n   à  u n e  

t h é o r i e   p a r t i c u l i è r e ,   on  p e u t   c e p e n d a n t   t e n t e r   d ' e x p l i q u e r  
le  m é c a n i s m e   du  p h é n o m è n e   o b s e r v é .   C o n t r a i r e m e n t   à  



une  o p i n i o n   a d m i s e   a u p a r a v a n t ,   l e s   i n c l u s i o n s  

.  n o n   m é t a l l i q u e s   d ' a l u m i n e   Al2O3  p r é s e n t e s  

d a n s   l e   c h r o m e   m é t a l l i q u e   p u r   s o l i d i f i é   n o r m a l ,   ne  s o n t  

pas   c o n s t i t u é e s   p a r   du  l a i t i e r   de  r é a c t i o n   ( c o r i n d o n  

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

p a r   l ' a l u m i n i u m )   mal   d é c a n t é   e t   s ' é t a n t   t r o u v é   p i é g é  

l o r s   du  p a s s a g e   du  m é t a l   de  l ' é t a t   l i q u i d e   à  l ' é t a t  

s o l i d e .   I l   s ' a g i t   au  c o n t r a i r e   d ' u n e   a l u m i n e   s e c o n d a i r e  

f o r m é e   s o i t   au  m o m e n t  d e   l a   s o l i d i f i c a t i o n ,   s o i t   même 

d a n s   l e   m é t a l   à  l ' é t a t   s o l i d e   p e u   en  d e s s o u s   de  l a   t e m p é -  

r a t u r e   du  s o l i d u s ,   d o n c   à  une   t e m p é r a t u r e   e n c o r e   t r è s  

é l e v é e   où  l e s   p h é n o m è n e s   de  d i f f u s i o n   e t   l a   r é a c t i v i t é  

des   c o m p o s a n t s   e s t   e n c o r e   t r è s   g r a n d e .   C e t t e   a l u m i n e  

s e c o n d a i r e   s e r a i t   en  f a i t   i s s u e   de  l a   r é a c t i o n ,   l e s  

c o n d i t i o n s   d ' é q u i l i b r e   s ' é t a n t   d é p l a c é e s   a v e c   l a   b a i s s e  

de  l a   t e m p é r a t u r e   où  l ' é t a t   é t a n t   p a r   n a t u r e   h o r s  

d ' é q u i l i b r e ,   e n t r e   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e   ou  de  l ' o x y g è n e  

d i s s o u s   d a n s   l e   c h r o m e   m é t a l   e t   l ' a l u m i n i u m   r é s i d u e l  

e x c é d e n t a i r e   l u i   a u s s i   p r é s e n t   d a n s   le   c h r o m e   m é t a l .  

A i n s i ,   d a n s   l e s  r é a c t i o n s   a l u m i n o t h e r m i q u e s   c l a s s i -  

ques,  où  l e s   q u a n t i t é s   d ' a l u m i n i u m   sont   p lus   i m p o r t a n t e s   et   se  r a p p r o c h e n t  

d e  l a   q u a n t i t é  s t o e c h i o m é t r i q u e   de  l a   r é a c t i o n ,   l ' a l u m i n i u m  

r é s i d u e l   e s t   en  q u a n t i t é   s u f f i s a m m e n t   i m p o r t a n t e   p o u r  

p o u v o i r   r é d u i r e   l a   t o t a l i t é   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e   o u  

de  l ' o x y g è n e   d i s s o u s   e t   i l   en  r e s t e   même  un  e x c è s   n o n  

u t i l i s é   d a n s   l e   c h r o m e .   Les   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s  

qu i   r e s t e n t   e m p r i s o n n é e s   d a n s   l e   m é t a l   s o l i d e   s o n t   a l o r s  

e n  q u a s i   t o t a l i t é   f o r m é e s   d ' a l u m i n e   A 1 2 0 3 .  
Si   au  c o n t r a i r e   on  o p è r e ,   c o n f o r m é m e n t   a u  

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

r a p p o r t   à  la   q u a n t i t é   u s u e l l e   p r é c é d e n t e ,   l ' a l u m i n i u m  

r é s i d u e l   p r é s e n t   e s t   en  q u a n t i t é   i n s u f f i s a n t e   p o u r  

p o u v o i r   r é d u i r e   la   t o t a l i t é   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e   ou  d e  

l ' o x y g è n e   d i s s o u s .   T o u t   ou  p r e s q u e   t o u t   l ' a l u m i n i u m  



p r é s e n t   e s t   o x y d é   p a r   l ' o x y g è n e   p r é s e n t   ( é q u i l i b r e   d e  

p h a s e s e n   r e f r o i d i s s e m e n t   l e n t )   e t   l ' e x c è s   d ' o x y d e   d e  

c h r o m e   ou  d ' o x y g è n e   d i s s o u s   non   r é d u i t   p r é c i p i t e   s o u s  

f o r m e   d ' i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   C r 2 0 3 .   I l   y  a  

a l o r s   d ' a u t a n t   m o i n s   d ' i n c l u s i o n s   a l u m i n e u s e s   A 1 2 0 3  
e t   d ' a u t a n t   p l u s   de  Cr2O3  que   l a   r é d u c t i o n   a  é t é  

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

m a r q u é   ( r é a c t i o n   d é s é q u i l i b r é e   p a r   d é f a u t ) .  
La  r é a c t i o n   a l u m i n o t h e r m i q u e   d é s é q u i l i b r é e  

de  l ' é t a p e   a)  d o n n e   b i e n   é v i d e m m e n t   un  r e n d e m e n t   u n  

peu   m o i n s   bon  que  d a n s   l e s   p r o c é d é s   a l u m i n o t h e r m i q u e s  

c l a s s i q u e s  .  

Avec   l e   p r o c é d é   de  l ' i n v e n t i o n ,   l e   c h r o m e  

é l é m e n t a i r e   se  t r o u v e   n é a n m o i n s   r é d u i t   e t   l e   p r o d u i t  

f i n a l   o b t e n u   e s t   un  c h r o m e   m é t a l l i q u e   de  p u r e t é   é l e v é e ,  

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

de  b o n n e   q u a l i t é ,   s a u f   q u ' i l   c o n t i e n t  u n e   t r è s   f o r t e  

t e n e u r   en  o x y g è n e   (2000   à  3 0 0 0   ppm  ou  d a v a n t a g e ) ,  

m a i s   s o u s   f o r m e   q u a s i   e x c l u s i v e   d ' i n c l u s i o n s   non  m é t a l -  

l i q u e s   Cr2O3  ( 0 , 4 0   à  0 , 8 0  %   ou  d a v a n t a g e )   a v e c   p r é s e n c e  

de  t r è s   peu   d ' i n c l u s i o n s   a l u m i n e u s e s   A1203  (100  à  400  ppm 

c o r r e s p o n d a n t   à  50  à  200  ppm  d ' o x y g è n e   l i é   à  de  l ' a l u -  

m i n i u m ) .  

On  o b t i e n t   p a r   c o n s é q u e n t   un  c h r o m e   m é t a l l i q u e  

a v e c   d e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   c o n s t i t u é e s   p r i n -  

c i p a l e m e n t   p a r   d e s   i n c l u s i o n s   de  Cr2O3  f a c i l e s   à  é l i m i n e r  

e t   s e c o n d a i r e m e n t   p a r   des   i n c l u s i o n s   d ' a l u m i n e ,   p l u s  

d i f f i c i l e s   à  é l i m i n e r ,   m a i s   en  f a i b l e   q u a n t i t é .  

E t a p e   b  

Le  c h r o m e   m é t a l l i q u e   p r o v e n a n t   de  l ' é t a p e   a )  

e s t   b r o y é   d a n s   un  b r o y e u r   à  c h o c   c o n s t i t u é   a v a n t a g e u s e m e n t  

p a r   un  b r o y e u r   à  h a u t e   é n e r g i e   du  t y p e   à  m a r t e a u x  



( m a r t e a u x   m o b i l e s / c o n t r e   m a r t e a u x   f i x e s )   j u s q u ' à   o b t e n -  

t i o n   d ' u n e   p o u d r e   f i n e   p a s s a n t   e n t i è r e m e n t   à  t r a v e r s  

un  t a m i s   de  2 0 0  µ   d ' o u v e r t u r e   de  m a i l l e .   La  h a u t e   é n e r g i e  

d ' i m p a c t   du  b r o y e u r   p r o v o q u e   l ' é c l a t e m e n t   des   g r a i n s  

q u i   l i b è r e ,   au  m o i n s   en  b o n n e   p a r t i e ,   l e s   i n c l u s i o n s  

non  m é t a l l i q u e s   A l 2 0 3   e t   C r 2 0 3   c o n t e n u e s   d a n s   l e   m é t a l ,  

l e s   i n c l u s i o n s   C r 2 0 3  s e m b l a n t   p r é f é r e n t i e l l e m e n t   l i b é r é e s .  

Dans  le   p r é s e n t   e x e m p l e ,   le   b r o y a g e   e s t  

un  b r o y a g e   é p u r a n t   q u i   p r o d u i t   une  v e n t i l a t i o n ,   c ' e s t - à -  

d i r e   un  c e r t a i n   d é b i t   d ' a i r   de  b a l a y a g e .   C e t t e   v e n t i l a -  

t i o n   p e u t   ê t r e   p r o d u i t e   d i r e c t e m e n t   p a r   le   b r o y e u r  

l u i - m ê m e   ou  i n d i r e c t e m e n t   p a r   un  d i s p o s i t i f   a n n e x e ,   t e l  

une  s o u f f l e r i e .   Cet   a i r   de  b a l a y a g e   p e r m e t   de  v e n t i l e r  

le   p r o d u i t   en  c o u r s   de  b r o y a g e   ce  q u i   d ' u n e   p a r t   é v i t e  

l ' é c h a u f f e m e n t   du  p r o d u i t ,   e t   donc   é v e n t u e l l e m e n t   s o n  

o x y d a t i o n   e t   sa  n i t r u r a t i o n   p a r   l ' a i r   a m b i a n t ,   e t   d ' a u t r e  

p a r t   e n t r a î n e   l e s   f r a c t i o n s   l e s   p l u s   f i n e s   e t   l e s   p l u s  

l é g è r e s   d a n s   le  c o u r a n t   d ' a i r   de  b a l a y a g e ,   c ' e s t - à - d i r e  

de  p r é f é r e n c e   l e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   l i b é r é e s ,  

d o n t   l a   d e n s i t é   e s t   m o i n d r e .  

Le  d é b i t   d ' a i r   p e u t   ê t r e   r é g l é   v o l o n t a i r e m e n t  

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

même,  c e t   e f f e t   é p u r a t e u r   p e u t   ê t r e   c o m p l é t é   p a r   l ' é l i -  

m i n a t i o n   p a r   t a m i s a g e   ou  t o u t   a u t r e   s é p a r a t i o n   s é l e c t i v e  

des   p a r t i c u l e s   l e s   p l u s   f i n e s   du  p r o d u i t   b r o y é   où  s e  

r e t r o u v e n t   c o n c e n t r é e s   la   q u a s i   t o t a l i t é   d e s   i n c l u s i o n s  

non  m é t a l l i q u e s   l i b é r é e s   p a r   l e   b r o y a g e .  

La  p o u d r e   de  c h r o m e   é p u r é e   a i n s i   o b t e n u e   e s t  

e n s u i t e   m é l a n g é e   i n t i m e m e n t   a v e c   un  r é d u c t e u r   e t   u n  

a g g l o m é r a n t .   Ce  d e r n i e r   e s t   a v a n t a g e u s e m e n t   c o n s t i t u é  

pa r   un  m é l a n g e   de  b a k é l i t e   e t   de  f u r f u r a l d é h y d e .   L e  

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



à  f r o i d ,   l a   b a k é l i t e   d i s s o u t e   d a n s  l e   f u r f u r a l d é h y d e  

f o r m a n t   c o l l e   à  f r o i d ,   a i n s i   que   l a   p o l y m é r i s a t i o n  

u l t é r i e u r e   de  l a   b a k é l i t e   à  c h a u d .   B i e n   e n t e n d u ,   o n  

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

e t   d ' a u t r e s   s o l v a n t s .  

Le  r é d u c t e u r ,   q u a n t   à  l u i ,   e s t   a v a n t a g e u s e m e n t  

c o n s t i t u é   p a r   du  n o i r   de  c a r b o n e   v e n a n t   en  c o m p l é m e n t  

du  c a r b o n e   de  l a   b a k é l i t e .   Les   q u a n t i t é s   r e s p e c -  

t i v e s   de  c e s   p r o d u i t s   s o n t   v a r i a b l e s   m a i s   s o n t   g l o b a l e -  

m e n t   a j u s t é e s ,   a v e c   un  l é g e r   e x c è s ,   à  l a   t e n e u r   r é s i -  

d u e l l e   en  o x y g è n e   du  p r o d u i t   b r o y é .   A  t i t r e   d ' e x e m p l e ,  

l e   m é l a n g e   r é d u c t e u r / a g g l o m é r a n t   p e u t   ê t r e   c o n s t i t u é  

de  0 , 1   %  de  b a k é l i t e ,   0 , 3   %  de  f u r f u r a l d é h y d e   e t   d e  

0 , 0 5   à  0 , 2   %  de  n o i r   de  c a r b o n e , c e s   p o u r c e n t a g e s   é t a n t  

r a p p o r t é s   au  p o i d s   du  p r o d u i t   b r o y é .  

Le  m é l a n g e   o b t e n u   e s t   m i s   en  f o r m e   de  b o u l e t s  

ou  de  p a s t i l l e s   au  moyen  d ' u n e   p r e s s e   à  c o m p a c t e r  

c l a s s i q u e ,   t e l l e   q u ' u n e   p r e s s e   à  b o u l e t e r   à  r o u e s  

t a n g e n t e s   ou  une   p r e s s e   à  p a s t i l l e r .   A p r è s   a g g l o m é r a -  

_ t i o n ,   l e   m é l a n g e   e s t   é t u v é   à  l a   t e m p é r a t u r e   a d é q u a t e  

(200  à  2 3 0 ° C   e n v i r o n ) p o u r   é l i m i n e r   l e   f u r f u r a l d é h y d e  

v o l a t i l   e t   p o l y m é r i s e r   l a   b a k é l i t e   q u i   f o r m e   l i a n t   e t  

d o n n e   de  l a   t e n u e   aux  b o u l e t s   ou  aux   p a s t i l l e s .  

I l   f a u t   c e p e n d a n t   r e m a r q u e r   que  l a   t e m p é r a t u r e  

d ' é t u v a g e   d o i t   ê t r e   l i m i t é e   au  m in imum  m é c e s s a i r e   a f i n  

d ' é v i t e r   t o u t e   o x y d a t i o n   du  p r o d u i t .  

E t a p e   c  

Les  b o u l e t s   ou  p a s t i l l e s   o b t e n u s   à  l ' é t a p e  

p r é c é d e n t e   s o n t   a l o r s   s o u m i s   à  un  t r a i t e m e n t   r é d u c t e u r   s o u s  

v i d e   à  1 1 0 0 ° - 1 4 0 0 ° C   s o u s   v i d e   p o u s s é   de  l ' o r d r e   de  10-4  mm 

de  m e r c u r e .  



Au  d é b u t   du  c y c l e   de  c h a u f f a g e   s o u s   v i d e ,  

la   b a k é l i t e   se  d é c o m p o s e   v e r s   6 0 0 ° C  e n   l a i s s a n t   u n  

s q u e l e t t e   c a r b o n é   q u i   s ' a j o u t e   au  n o i r   de  c a r b o n e  

i n t r o d u i t   comme  r é d u c t e u r   d a n s   l e   m é l a n g e .   Une  f o i s  

a r r i v é   à  l a   t e m p é r a t u r e   de  t r a i t e m e n t ,   ce  c a r b o n e   r é a g i t  

su r   l ' o x y g è n e   du  C r 2 0 3   r e s t a n t   d a n s   l e   p r o d u i t   m a i s  

p r a t i q u e m e n t   p a s   s u r   l ' o x y g è n e   de  l ' a l u m i n e   A l2O3   c a r  

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

t e m p é r a t u r e   p l u s   é l e v é e   e t   a t t e i n d r e   des   v i d e s   p l u s  

p o u s s é s .  

A  c e t   é g a r d ,   i l   c o n v i e n t  d e   n o t e r   q u e ,   d é j à  

à  des   t e m p é r a t u r e s   de  1200   à  1 3 0 0 ° C   s o u s   d e s   v i d e s   d e  
10-4  mm  de  m e r c u r e ,   l e   c h r o m e   se  s u b l i m e   e t   une   p a r t i e  

non  n é g l i g e a b l e   se  v a p o r i s e .   C e c i   e x p l i q u e   q u ' i l   n ' e s t  

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

r é d u c t i o n   de  l ' a l u m i n e   r é s i d u e l l e   e t   j u s t i f i e   l ' é l a b o -  

r a t i o n   " d é s é q u i l i b r é e "   de  l ' é t a p e   a)  a f i n   de  l i m i t e r  

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

On  r a m è n e   le   v i d e   d a n s   le  f o u r   de  t r a i t e m e n t  

à  1 0   mm  de  m e r c u r e   p a r   b a l a y a g e   c o n t r ô l é   p a r   un  g a z  

non  o x y d a n t   ou  r é d u c t e u r ,   t e l   que  l ' h y d r o g è n e ,   q u i   a  p o u r  

p a r t i c u l a r i t é   de  n ' ê t r e   p r a t i q u e m e n t   pas   s o l u b l e   d a n s  

le  c h r o m e   s o l i d e .  

Du  f a i t   des   v i d e s   r e l a t i v e m e n t   f a i b l e s   e t  

des  t e m p é r a t u r e s   r e l a t i v e m e n t   b a s s e s   i m p o s é e s   p a r   l a  

s u b l i m a t i o n   du  c h r o m e ,   le   t r a i t e m e n t   p e u t   d e m a n d e r  

p l u s i e u r s   h e u r e s   p o u r   a t t e i n d r e   une  r é a c t i o n   q u a s i m e n t  

c o m p l è t e .  

Une  f o i s   l a   r é a c t i o n   t e r m i n é e   e t   a p r è s   r e f r o i d i s -  

s e m e n t   en  a t m o s p h è r e   n e u t r e ,   on  o b t i e n t   un  p r o d u i t   c o n t e n a n t  

au  p l u s   300  à  400  ppm  d ' o x y g è n e   t o t a l   s o u s   f o r m e   de  200  à 

300  ppm  d ' a l u m i n e   e n v i r o n   c o n t e n a n t   100  à  1 5 0   p p m  



d ' o x y g è n e   e t   e n v i r o n   500  p p m  a n   maximum  d ' o x y d e  

de  c h r o m e   non  r é d u i t   c o n t e n a n t   e n v i r o n   150  p p m  

d ' o x y g è n e .   I l   s ' a g i t   p a r   c o n s é q u e n t   d ' u n   c h r o m e   d e  

p u r e t é   é l e v é e   q u i   p e r m e t   d ' é l a b o r e r   des   s u p e r -  

a l l i a g e s   u t i l i s a b l e s   en  p a r t i c u l i e r   d a n s   l a   f a b r i c a -  

t i o n   d e s   p a r t i e s   n o b l e s   d e s   t u r b o - m o t e u r s   a é r o n a u t i q u e s .  
I l   f a u t   o b s e r v e r   que   l ' u t i l i s a t i o n  

d ' u n   p r o d u i t   de  d é p a r t   c l a s s i q u e   s a n s   d é s é q u i l i b r e   a u  

n i v e a u   de  l ' é t a p e   a ) c o n d u i r a i t   o b l i g a t o i r e m e n t ,   d a n s   l a  

m e s u r e   où  l ' o n   d é s i r e   a b a i s s e r   l a   t e n e u r  e n   o x y g è n e  

a u   n i v e a u   r e q u i s   de  300  ppm  e n v i r o n ,   à  un  t r a i t e m e n t  

p e r m e t t a n t   l a   r é d u c t i o n   d ' A l 2 O 3   p a r   l e   c a r b o n e   q u i ,  

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

r e m o n t é e   de  l a   t e n e u r   en  a l u m i n i u m   r é s i d u e l   du  p r o d u i t  

f i n i   à  d e s   n i v e a u x   non  a c c e p t a b l e s   p a r   l e s   u t i l i s a -  

t e u r s   é l a b o r a n t   l e s   s u p e r - a l l i a g e s .  

B i e n   e n t e n d u ,   l ' i n v e n t i o n   n ' e s t . p a s   l i m i t é e  

au  mode  de  r é a l i s a t i o n   p r é f é r é   d é c r i t   c i - d e s s u s   e t   o n  

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

s o r t i r   du  c a d r e   de  l ' i n v e n t i o n .   A i n s i , l ' é t a p e   a )  

p e u t   ê t r e   c o n d u i t e   a u t r e m e n t   que  p a r   a l u m i n o t h e r m i e ,  

p a r   e x e m p l e   p a r   s i l i c o t h e r m i e  o u   b i e n   p a r   r é d u c t i o n   a u  
f o u r   é l e c t r i q u e ,   p o u r   o b t e n i r   un  m é t a l   ou  a l l i a g e   c o m p r e n a n t  
d e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   o x y d é e s   du  m é t a l   de  b a s e .  

P o u r   l a   s i l i c o t h e r m i e   on  p e u t   c i t e r ,   à  t i t r e  

d ' e x e m p l e s   non   l i m i t a t i f s ,   l a   f a b r i c a t i o n   de  f e r r o - c h r o m e  

ou  de  c h r o m e   m é t a l   p a r   r é d u c t i o n   a v e c   du  s i l i c i u m   m é t a l  

ou  du  s i l i c o - c h r o m e ,   a i n s i   que  l a   f a b r i c a t i o n   de  f e r r o -  

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

;  f e r r o - s i l i c i u m   à  h a u t e   t e n e u r   ou  du  s i l i c i u m   m é t a l .  

P o u r   l a   r é d u c t i o n   au  f o u r   é l e c t r i q u e ,  

on  p e u t   c i t e r ,   à  t i t r e   d ' e x e m p l e   non  l i m i t a t i f ,  

l a   f a b r i c a t i o n   de  f e r r o - v a n a d i u m  a u   f o u r   é l e c t r i q u e ,  

s u i v i e   d ' u n e   a l u m i n o - t h e r m i e .  



1.  P r o c é d é   de  f a b r i c a t i o n   d ' u n   m é t a l   ou  d ' u n  

a l l i a g e   m é t a l l i q u e   de  p u r e t é   é l e v é e ,   c a r a c t é r i s é   p a r   l e  

f a i t   q u ' i l   c o m p o r t e   l e s   é t a p e s   c o n s i s t a n t  à  :  

(a)  é l a b o r e r   un  m é t a l   ou  un  a l l i a g e  m é t a l l i q u e  

d o n t   l e s   i n c l u s i o n s   non  m é t a l l i q u e s   s o n t   p r é f é r e n t i e l l e m e n t  

des   o x y d e s   du  m é t a l   de  b a s e   f a c i l e m e n t   r é d u c t i b l e s ,  
(b)  b r o y e r   l e   m é t a l   ou  l ' a l l i a g e   m é t a l l i q u e  

a i n s i   o b t e n u   e t   a g g l o m é r e r   le   m é t a l   ou  l ' a l l i a g e   m é t a l -  

l i q u e   b r o y é   a v e c   un  a g g l o m é r a n t   e t   un  a g e n t   r é d u c t e u r  

p o u r   f o r m e r   des   b o u l e t s ,   e t  

(c)  s o u m e t t r e   l e s   b o u l e t s   à  un  t r a i t e m e n t  

r é d u c t e u r   s o u s   v i d e   d a n s   d e s   c o n d i t i o n s   r é g l é e s   d e  

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

r é a g i s s e   s u r   l e s   i n c l u s i o n s   n o n - m é t a l l i q u e s   e t   q u ' i l   n ' y  

a i t   p a s   de  s u b l i m a t i o n   s u b s t a n t i e l l e   du  m é t a l   o u  d e s  

m é t a u x   de  l ' a l l i a g e ,   l e   c a s   é c h é a n t .  

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   p a r   l e   f a i t   q u e   l e   m é t a l   e s t   c h o i s i   p a r m i  

le   c h r o m e ,   l e   t i t a n e ,   l e   v a n a d i u m ,   l e   m o l y b d è n e ,   l e  

m a n g a n è s e ,   l e   n i o b i u m   e t   l e   t u n g s t è n e   e t   que   l ' a l l i a g e  

c o m p r e n d   l ' u n   au  m o i n s   d e s   m é t a u x   p r é c é d e n t s  e t / o u   le   b o r e ,  

l ' a l l i a g e   c o m p r e n a n t   a u s s i  l e s   f e r r o - a l l i a g e s   en  g é n é r a l .  

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

1  e t   2,  c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   q u e  l ' é t a p e   (a)  c o m p r e n d   u n e  

r é a c t i o n   a l u m i n o t h e r m i q u e   e n t r e   au  m o i n s   un  o x y d e   m é t a l -  

l i q u e   e t   de  l ' a l u m i n i u m   d i v i s é ,   l a   r é a c t i o n   é t a n t  

d é s é q u i l i b r é e   p a r   un  d é f a u t   en  a l u m i n i u m   p a r   r a p p o r t   à  

la   q u a n t i t é   u s u e l l e ,   p o u r   p r o d u i r e   un  m é t a l   o u  

un  a l l i a g e   m é t a l l i q u e   c o n t e n a n t   d e s   i n c l u s i o n s   n o n  

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

des   i n c l u s i o n s   de  l ' o x y d e   m é t a l l i q u e   de  b a s e ,   l ' a p p a r i t i o n  

d ' i n c l u s i o n s   d ' a l u m i n e   A l 2 0 3   é t a n t   r é d u i t e   au  m i n i m u m .  

4.  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   3 ,  
c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l e   d é f a u t   en  a l u m i n i u m  



r e p r é s e n t e   de  0 , 5   à  8  %,  de  p r é f é r e n c e   de  2  à  5  %, 

en  p o i d s   de  l a   q u a n t i t é   u s u e l l e .  

5.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   d e s   r e v e n d i c a t i o n   3  e t   4 ,  

p o u r   l a   p r é p a r a t i o n   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   de  p u r e t é  

é l e v é e ,   c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l ' o n   c o n d u i t   l a  

r é a c t i o n   a l u m i n o t h e r m i q u e   e n t r e   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e   e t  

é v e n t u e l l e m e n t   un  a d d i t i f , t e l   que   du  b i c h r o m a t e   d e  

p o t a s s i u m , e t   de  l ' a l u m i n i u m   d i v i s é .  

6.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   d e s   r e v e n d i c a t i o n s   1  à  5 ,  

c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que  l e   b r o y a g e d u   m é t a l   ou  d e  

l ' a l l i a g e   m é t a l l i q u e   e s t   e f f e c t u é   d a n s   un  b r o y e u r   à  

c h o c ,   p a r   e x e m p l e   d a n s   un  b r o y e u r   à  m a r t e a u x .  

7.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   d e s   r e v e n d i c a t i o n s   1  à  6 ,  

c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l e   b r o y a g e   du  m é t a l   ou  d e  

l ' a l l i a g e   m é t a l l i q u e   e s t   un  b r o y a g e   é p u r a n t   p r o d u i s a n t  

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

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

du  b r o y a g e .  

8.  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   7,  c a r a c t é -  

r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l e   b r o y a g e   é p u r a n t   e s t   s u i v i   p a r  

une  s é p a r a t i o n   s é l e c t i v e   des   i n c l u s i o n s   n o n   m é t a l l i q u e s  

l i b é r é e s .  

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

1  à  8,  c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l ' a g g l o m é r a n t   e s t  

un  m é l a n g e   b a k é l i t e - f u r f u r a l d é h y d e .  

10.   P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   d e s   r e v e n d i c a t i o n s   1  à  9 ,  

c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l ' a g e n t   r é d u c t e u r   e s t   du  n o i r  

de  c a r b o n e .  

11.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   d e s   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   p a r   l e   f a i t   que   l e s   b o u l e t s   s o n t   m i s  

en  f o r m e   d a n s   une   p r e s s e   à  c o m p a c t e r   p u i s   é t u v é s   à  

t e m p é r a t u r e   r é g l é e   p o u r   é v i t e r   t o u t e   o x y d a t i o n   du  m é t a l  

ou  d e s   m é t a u x   c o n s t i t u a n t   l e s   b o u l e t s ,   t o u t   en  o b t e n a n t  

une  c o h é s i o n   s a t i s f a i s a n t e .  

12.   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   11,   c a r a c -  

t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l a   t e m p é r a t u r e   d ' é t u v a g e   e s t  

c o m p r i s e   e n t r e   200  e t   2 3 0 ° C .  



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

1  à  12 ,   c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l ' o n   r é a l i s e   l e  

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

u t i l i s e   un  b a l a y a g e   au  m o y e n   d ' u n   gaz   n o n - o x y d a n t   o u  

r é d u c t e u r   non  s o l u b l e   d a n s   l e   m é t a l   ou  l ' a l l i a g e .  

14.  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 3 ,  

p o u r   l a   f a b r i c a t i o n   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   de  p u r e t é  

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

b o u l e t s   de  c h r o m e   c o n t e n a n t   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e   e t  

de  l ' a l u m i n e   à  un  t r a i t e m e n t   r é d u c t e u r   à  une   t e m p é -  

r a t u r e   de  1100  à  1 4 0 0 ° C   e t   s o u s   un  v i d e   p o u s s e   e t  

q u e ,   en  cours   de  t r a i t e m e n t ,   on  r a m è n e   l a   p r e s s i o n   à  u n  

n i v e a u   de  v i d e   p l u s   f a i b l e   p a r   b a l a y a g e   a v e c   un  g a z  

n o n - o x y d a n t   ou  r é d u c t e u r ,   t e l   que   l ' h y d r o g è n e .  

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

1  à  14 ,   c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   que   l e   p r o d u i t   m é t a l l i -  

que  o b t e n u   a p r è s   t r a i t e m e n t   r é d u c t e u r   s o u s   v i d e   e s t  

r e f r o i d i   en  a t m o s p h è r e   n e u t r e .  
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