EP 0 125 964 A1

Europiisches Patentamt

a European Patent Office (i) Numéro de publication: 0 125 964
Office européen des brevets A1l
®@ DEMANDE DE BREVET EUROPEEN

() Numéro de dépét: 84400824.3

() Date de dépst: 24.04.84

@ intcz: F 25 D 3/10

(@) Priorité: 29.04.83 FR 8307164
@ Date de publication de la demande:
21.11.84 Bulletin 84/47

Etats contractants désignés:
AT BE CH DE GB IT LI SE

@ Demandeur: COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE
Etablissement de Caractére Scientifique Technique et
Industriel
31/33, rue de la Fédération
F-75015 Paris(FR)

@ inventeur: Boncoeur, Marcel
22, rue Marsoulan
F-75012 Paris(FR)

@ Inventeur: Hansz, Bernard
28, rue Marce! Charon
F-91710 Vert-le-Petit(FR)

Mandataire: Mongrédien, André et al,
c/o BREVATOME 25, rue de Ponthieu
F-75008 Paris(FR)

@ Procédé et dispositif de refroidissement d’un matériau et application a I'élaboration de matériaux réfractaires par

trempe.

@ La présente invention a pour objet un procédé et un dis-
positif pour le refroidissement d'un matériau (3).

Ai’aide d'une buse reliée d’une part a un réservoir de gaz
liquéfié (10} et d’autre part & un réservoir de gaz porteur (14),
on projette des gouttelettes du gaz liquéfié sur le matériau a
traiter qui peut étre par exemple un liquide s’écoulant devant
la buse (6) & partir d’'un creuset (2).

Application a I'élaboration de matériaux réfractaires par
trempe.
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Procédé et dispositif de refroidissement d'un

matériau et application & l'élaboration de matériaux -

réfractaires par trempe

La présente invention a pour objet un procé-
dé et un dispositif pour Le refroidissement d'un maté-
riau et plus particuliérement L'utilisation de ce pro-
cédé et de ce dispositif pour L'élaboration d'un maté-
riau lorsque celui-ci doit subir une ou plusieurs opé-~-
rations de trempe au cours de sa fabrication.

On utilise largement é L'heure actuelle des
procédés de refroidissement pour effectuer Lla trempe
de certains matériaux au cours de Lleur élaboration.
C'est ainsi qu'il est bien connu d'utiliser La trempe
5 L'eau ou a L'huile pour L'élaboration des métaux et
en particulier des aciers. D'éutre part, dans le cas
d'élaboration de matériaux réfractaires, ndtammeﬁt
lorsque ceux-ci doivent se présenter sous forme de
poudre en vue d'un frittage ultérieur, il est courant
de refroidir Le matériau Llorsqu'il se trouve & Ll'état
liquide. La méthode la plus employée & L'heure actuel-
Lle consiste & projeter un jet de gaz sur Le liquide,
que celui-ci soit contenu dans un creuset ou qu'il
soit issu d'une électrode fondue. Un tel procédé uti-

lisant généralement un gaz neutre évite des réactions

‘chimiquesparasites et permet, dans le cas de matériaux

pulvérulents, d'emmagasiner de L'énergie en vue du
frittage ultérieur : on peut ainsi réduire La tempéra-
ture et La durée de cette opération. Un autre intérét
de la trempe est qu'elle permet de figer un état anor-
mal ou métastable de la matiére, ce.qui peuf étre in-
téressant pour certaines applications. _

‘ La présente jnvention a pour objet une amé-
Lioration aux proceédés actuels permettant un refroi-
dissement encore plus efficace et doné"ﬁne plus grande

rapidité de L'opération, ce qui conduit & une meilleu-
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re pureté des produits traités et 3 une gamme d'appli-
cations beaucoup plus large.

’ Selon la principale caractéristique du pro-
cédé de refroidissement objet de L‘invention; on pro-
jette sur le matériau & traiter un liquide de refroi-
dissement se trouvant & une température proche de sa
température de saturation. Ce dernier est généralement
un gaz Liquéfié tel que L'azote ou L'argon. La tempé-
rature de saturation d'un liquide est définie comme
étant la température 3 laguelle la vapeur contenue en
solution dans le liquide se dégage : la température de
saturation est généralement proche de la température
d'ébutlition, mais différente de celle-ci, surtout
dans le cas des gaz Liquéfiés.

Dans un mode de mise en ceuvre préférentiel,
on projette Le Liquide de refroidissement sous forme
de gouttelettes sur le matériau. Afin de créer cette
sorte de brouillard, il est avantageux d'utiliser au
moins un gaz porteur pour projeter le liquide de re-
froidissement sur le matériau. Dans ce cas, on régle
Le débit et la pression du liquide de refroidissement
et du gaz porteur pour gque Lles gouttelettes de liquide
aient un diamétre inférieur ou égal 3 40 microns.

Afin d'assurer un refroidissement efficace,
it faut que les gouttelettes du liquide soient trés
fines et qu'elles neﬂsoient pas mélangées & de la va-
peur, ce qui aurait pour effef_de'diminuer La capgéité
de refroidissement. Le fait que.Le liquide 'soit sous
forme monophasique permet en outre d'éviter les a-
coups dans les canalisations et rend plus facile L'ob-
tention de gouttelettes ayant des d%mensions homogé-
nes. Les gaz Lliquéfiés étant généralement stockés 3
des températures proches de leur température d'ébulli-

tion, donc proche de leur température de saturation,

La tempéréture d'utilisation est inférieure & la tem-
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pérature de saturation sans que L'écart dépasse 15°C :
L'expression "température proche de la température de
saturation” employée dans le présent texte désigne une
température dont L'écart avec la température de satu-
S ration ne dépasse pas 15°C. On évite ainsi que la va-
peur ne se dégage avant que le liquide se mélange au
gaz porteur. Par exemple, lorsque le liquide de re-
froidissement est de L'azote sous un bar, on opére &
-206°C pour une température de saturation de -196°C
10 environ, cette derniére étant déterminée expérimenta-
lement. Le tableau ci-dessous indique les températures
utilisées en fonction de la pression pour L'azote et

L'argon.
15 _ TABLEAU
Pression Azote Argon
(bar)
1 -206°¢C -198°¢C
20 2 -199°¢C -191°¢C
3 =195°¢C -187°C
Quant au gaz porteur, il a pour effet non
seulement d'entrainer les gouttelettes de gaz Liqué-
25 fié, mais aussi de favoriser les échanges thermiques
et d'abaisser la tension superficielle du liquide, ce
qui améliore le contact avec Le matériau a refroidir.
Le gaz porteur, qui peut €tre un gaz pur comme L'hé-
lium ou un mélange (hélium et argon par exemple) sera
choisi par L'homme de l'art en fonction de chaque cas
30 particulier.
p'autre part, il peut s'avérer nécessaire
d'opérer sous atmosphére contrBlée et le procédé trou-
ve une application intéressante lorsque le matériau &
5 refroidir se trouve sous forme particulaire. Le mot

"particulaire" signifie que le matériau se trouve sous
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forme divisée ou sous forme de particules : il peut

donc s'agir soit de grains si le matériau est solide

et se présente sous forme de poudre, soit de gouttes
ou de particules ligquides si le matériau se présente
5 sous forme liquide.

Enfin, l"invention a également pour objet un
procédé d'élaboration d'un matériau refractaire ol ce
dernier subit au moins un traitement de trempe, cette
trempe étant effectuée par le procédé de refroidisse-

10 ment mentionné ci-dessus.

L'invention a encore pour objet un disposi-
tif pour la mise en oeuvre de ce procédé. Selon Lla
principale caractéristique de ce dispositif, celui-ci
comprend au moins une buse comportant un orifice-pour

15 La sortie du liquide de refroidissement, cette buse
étant reliée & au moins une source de lLiquide de re-
froidissement par une premiére canalisation et & au
moins une source dé gaz porteur par une deuxiéme cana-

Lisation.

20 Selon un mode de réalisation préféré de ce
dispositif, la buse comprend :

- un raccord d'entrée du gaz liquéfié,

- un premier orifice reliant le raccord d'entrée du
gaz liquéfié a une chambre de détente,

25 - un conduit reliant ladite chambre de détente & un

deuxiéme orifice,

- une cavité dans Lagquelle débouche le deuxiéme orifi-
ce, cette cavité étant en communication avec L'exté-
rieur par ledit orifice de sortie du liquide de re-

30 froidissement, ' -

- un raccord d'entrée du gaz porteur, et

- un conduit reliant le raccord d'entrée du gaz pof-
teur a ladite cavité.

Pans Le mode de réalisation préféré, les di-

35 mensions de ladite premiére canalisation sont telles
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que le liquide de refroidissement se trouve sous forme

monophasique & son entrée dans la buse. Cette premiére
canalisation peut éventuellement €tre & double enve-
Loppe et doit présenter, pour que le liquide de re-
froidissement soit sous forme monophasique & son en-
trée dans la buse, une longueur inférieure ou égale a
5 métres et un diamétre de passage du liquide de re-
froidissement inférieur ou égal & 12 mm lorsque la
pression de <ce dernier est comprise entre 1 et
1,5 bars.

Généralement, la buse et le matériau & trai-
ter sont mobiles L'un par rapport & l'autre. Dans ce
cas le dispositif est agencé de telle sorte que la
distance entre Ll'orifice de la buse et le matériau a
traiter soit constante pendant toute la durée du dé-
placement relatif de la buse et du matériau. On a

constaté qu'on obtient les meilleurs résultats lorsque

cette distance est comprise entre 5 et 100 mm et, de

préférence, entre 5 et 50 mm,

On peut également prévoir un écran de confi-
nement destiné & protéger thermiquement lLe matériau &
élaborer dans lLa zone oUu L'on effectue Le refroidisse-
ment et une enceinte étanche &8 L'intérieur de laquelle
se trouvent ladite buse et le matériau & traiter lors-
qu'on opére sous atmosphére contrélée.

Selon une derniére caractéristique du dis-
positif objet de Ll'invention, celui-ci comporte deé
moyens permettant d'amener le matériau & traiter de-
vant la buse. | )

’> “ DanS un premier modé”de réaliéatidn, lesdits
moyens permettant d'amener le matériau & élaborer de-
vant la buse comprennent un creuset contenant ce maté-
riau sous forme liquide et lui permettant de s'écouler
paf gravité devant la buse. '

.Dans un autre mode de réalisation, ces

moyens comprennent :
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- une premiére électrode réalisée dans ce matériau,

- une deuxiéme électrode disposée de maniére & faire
jailtir vwn arc entre elle-méme et la premiére élec-
trode afin de fondre une partie du matériau consti-

tuant cette premiére électrode, et

- des moyens de sbufftage'peur projeter la partie fon-

due de la premiére électrode sous forme de particu-
les liguides devant La buse.

Suivant un troisiéme mode de réalisation,
[es;mayens pernettant d*amener le matériau & élaborer
devant la buse comprennent un chalumeau & plasma apte
a2 envoyer un jet de particules fondues de ce matériau

devant la buse.

"Selon un autre mode de réalisation, lLles
moyens permettant d'amener le matériau & élaborer de-
vant la buse comprennent un réservoir cylindrigque mo-
bile en rotation autour de son axe et constitué de
deux disques plans paralléles reliés par une paroi la-
térale, le matériau & élaborer étant introduit dans ce
réservoir sous forme liquide et ladite parci latérale
étant percée d'un certain nombre de trous pour permet-
trérka sortie du liquide sous forme de particules par
centrifugation, ces particules passant ensuite devant
La buﬁe. V

.Enfin, selon un dernier mode de réalisation
du dispositif, les moyens permettant d'amener le maté-

riau & traiter devant lLa buse comprennent :

un creuset contenant ce matériau sous forme solide,
- une source d'électrons apte & envoyer un faisceau
d*électrons sur te matériau contenu dans ce creuset
atin de le faire fondre em surface, et
- des moyens de soufflage pour projeter La partie fon-
due du matériau & élaborer devant la buse.
' L*invention apparaitra mieux & la lecture de

Lta description qui va suivre, donnée & titre d'exemple
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purement illustratif et nullement limitatif, en réfé-
rence aux dessins annexés, dans lesquels les figures 1
4 5 sont des coupes verticales schématiques illustrant
cing modes de réalisation possibles du dispositif ob-

jet de Ll'invention et la figure 6 est une vue schéma-

tique en coupe de la buse utilisée pour projeter Lle
liquide de refroidissement.

La figure 1 représente un premier mode de
réalisation du dispositif, celui-ci se composant d'une
enceinte étanche 1 &8 L'intérieur de laquelle se trouve
un creuset 2 contenant le matériau a éLaboref'3; par
exemple du bore sous forme liquide. La fusion de ce
dernier est obtenue grice & une électrode 4 reliée a
un c¢ircuit électrique qui permet de faire jailldir un
arc entre elle-méme et le matériau 3. Le dispositif de
refroidissement propremenf dit se compose d'une buse 6
présentant un orifice 8 pour la sortie des gouttelet~-
tes de gaz Lliquéfié, La buse 6 étant reliée d'une part
4 un réservoir de gaz Lliquéfié 10 par une premiére
canalisation 12, et d'autre part a un réservoir 14 de
gaz porteur par une deuxiéme canalisation 16. Le gaz
liquéfié est de préférence un gaz neutre comme L'azote
ou Ll'argon et le gaz porteur peut €tre le méme que Lle
gaz liquéfié, mais ceci n'est pas obligatdire,

Enfin, dans Le cas ou Ll'opération doit se
dérouler sous atmosphére contrdlée, on réalise un ba-
Layage de l'enceinte 1 & l'aide d'un gaz neutré,'bar
exemple de Ll'argon, ce dernier pénétrant dans Ll'en-
ceinte par une canalisation 18 reliée & un réservoir
20 et sortant de l'enceinte par un ofifice.de sortie
22 situé 3 la partie supérieure de cette derniére. Le
fait d'opérer sous atmosphére contrélée évite des
réactions chimiques ndisibles si Le matériau a traiter
est avide d'oxygéne comme le bore. Pour effectuer ce.

contrdole, on analyse réguliérement, éventuellement en

B 7898.3 JR
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continu, ta composition de L'atmosphére régnant &
L'intérieur de l'enceinté 1 et on régle les conditions
de batayage en fonction des résultats de L'analyse.

Le fonctionnement du dispositif est le sui-
vant : lorsque le matériau 3 contenu dans le creuset 2
est fondu, on fait en sorte qu'il s'écoule par le bec
5 du creuset. Pour cela, on peut soit incliner Lle
creuset 2 progressivemedt pour que L*écoulement soit
régulier, soit introduire en permanence de nouvelles
quantités de matériau, celui-ci s'écoulant naturelle-
ment par effet de trop-plein. C'est ainsi que le Lli-
gquide passe devant ta buse 6 avant de tomber dans le
réceptacle 24 prévu & Lla partie inférieure de (‘en-
ceinte 1. Le refroidissement s'effectue par projection
de gouttelettes de gaz Liquéfié sur le liquide lorsque
celui-ci passe devant L'orifice 8 de la buse 6. Ceci a
pour effet de solidifier le matériau 3 qui tombe sous
forme de poudre dans le réceptable 24.

L'obtention des gouttelettes de gaz liqué-
fié se fait en introduisant dans la buse 6 d'une part
le gaz Lliquéfié en provenance du réservoir 10 par la
canalisation 12 et, d'autre part, un gaz porteur issu
du réservoir 14 par la canalisation 16. Afin que Lle
refroidissement se fasse dans de bonnes conditions, il
faut régler suigneuéement la pression et le débit du
gaz liquéfié et du gaz porteur ainsi- que la distance
entre L'orifice 8 de la buse 6 et le matériau & re-
froidir. On a constaté que, pour éviter des phénoménes

génants dans ta formation des gouttelettes, le gaz bLi-

“quéfié issu du réservoir 10 devait -se treuver . sous

forme monophasique & son entrée dans la buse 6, c'est-

-d-dire se trouver unigquement sous forme liquide et ne

pas étre mélangé avec sa vapeur. Dans le cas d'azote

ou d'argon liquide, la canaltisation 12 est avantageu- .

sement une canalisation & double enveloppe, clest-a-
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dire se composant de deux tuyaux concentriques entre
lesquels on a fait le vide afin d'assurer une bonne
isolation. Si la pression du gaz liquéfié est comprise
entre 1 et 1,5 bar, pour que celui-ci se trouve sous
forme monophasique & son entrée dans la buse 6, il
faut que la longueur de la canalisation 12 ne dépasse
pas 5 métres et que le .diamétre de passage du liquide
soit inférieur ou égal 3 12 millimétres. De plus, on a

également constaté que, pour obtenir un refroidisse-

ment efficace, il fallait que les gouttelettes de gaz

liquéfié projetées & partir de la buse 6 soient sphé-
rigues et aient un diamétre inférieur ou égal & 40

microns.

Enfin, pour mieux régler La tension superfi=-

cielle des gouttelettes, en particulier pour qu'elles
soient sphériques et que leur diamétre reste dans’/ les
limites indiquées ci-dessus, on peut avoir intérét a
utiliser un deuxiéme gaz porteur dont on reégle ‘la
pression et le débit afin que la tension superficielle
des gouttelettes reste dans les limites prescrites.
D'autre part, pour gue les gouttelettes restent suffi-
samment froides lors de Ll'impact sur Lle matériau 3
traiter, il faut que la distance entre l'orifice 8 de
La buse 6 et ce matériau soit suffisamment faible.
Dans le cas de gaz Liquéfiés comme l'argon ou l'azote,
on a2 pu déterminer que cette distance devait €tre com-
prise entre 5 et 100 millimétres et de préférence en-
tre 5 et 50 millimétres.

La figure 6 montre plus en détail La consti-
tution de la buse utilisée dans le dispositif de L'in-
vention. CéLLe-ci se compose d'un corps 54 sur lequel
sont montés un raccord d'entrée 56 du gaz liquifié de
refroidissement et un raccord d'entrée 58 du gaz por-
teur. Une téte 60, sur Laquelle se trouve L'orifice 8

de sortie du liquide de refroidissement,est montée 3

B 7898.3 JR
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une extrémité du corps 54. Le raccord d'entrée 56 du
gaz liquéfié comporte un orifice 62 qui le met en com-
munication avec une chambre de détente 64 ménagée dans
le corps 54 de la buse. Dans ce dernier est également
5 ménagé un conduit 66 qui met la chambre 64 en communi-
cation avec un deuxiéme orifice 68 qui débouche dans
une cavité 70 ménagée dans la téte 60 de lLa buse. Dans
Le corps 54 de la buse est encore prévu un conduit 72
qui met eh communication le raccord d'entrée 58 du gaz
10 porteur avec lLa cavité 70.

‘ Le fonctionnement de cette buse est le sui-
vant : le liquide arrivant dans lLe raccord d'entrée 56
passe & travers le premier orifice 62 et arrive dans
Lla chambre 64 ol il subit une premiére détente. Il
15 circule ensuite te long du conduit 66, passe & travers
'orifice 68 et arrive dans la cavité 70 ot il subit
une deuxiéme détente. Le gaz portedr arrive par Lle
raccord 58, circule le long du conduit 72 et débouche
dans la cavité 70 : ceci a pour effet non seulement
20 d'entrainer le gaz ltiquéfié sous forme de gouttelet-
tes, mais encore de briser les gouttelettes afin de

les rendre plus petites et de dimensions homogénes.
Si, dans le cas de la figure 1, on a décrit
un dispositif permettant de refroidir un wmatériau se
25 présentant sous forme lLiquide, il est bien entendu que
t*invention s'applique également & la trempe d'un ma—
tériau se présentant sous forme solide. Dans ce cas,
la buse 6 et le matériau sont mobiles L'un par rapport
a-L*'autre, par exemple lLa buse étant fixe et le maté-
30 riau & traiter défilant devant L'orifice 8 ou étant
animé d'un mouvement dé rotation s'il s'agit d'une
piéce présentant une symétrie de révotution. Eventuel-
lement, on peut prévoir un écran de confinement afin
de protégerrtherﬁiquenent La zone du matériau dans La-

35 quelle est effectuée La trempe.
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_ Les figures 2 3 5 représentent d'autres mo-
des de réalisation du dispositif objet de L'invention
dans lesquels la buse est fixe, mais ou L'on a prévu
des moyens pour amener Le matériau a traiter sous for-
me liquide devant cette buse. Par exemple, dans le cas
de La figure 2, on retrouve l'enceinte 1 parcourue par
un courant de gaz neutre entrant par la conduite 18 et
sortant par L'orifice 22. A Ll'intérieur de Ll'enceinte
1 se trouvent deux électrodes 26 et 28 entre lesquel-
Les on fait jaillir un arc, mais Ll'électrode 26 est
constituée par Lle matériau qu'on veut traiter. Le
jaillissement de L'arc entre ces deux électrodes a
pour effet de faire fondre Lle matériau & L'extrémité
27 de L'électrode 26. Un dispositif de soufflage 30
permet de projeter un gaz, de p?éférence un gaz neu-
tre, sur la partie fondue 27 de Ll'électrode 26 et de
projeter ainsi des particules liquides du matériau a
élaborer 3 devant l'orifice 8 de la buse 6, cette der-
niére étant comme précédemment reliée par les canali-
sations 12 et 16 aux réservoirs de gaz liquéfié et de
gaz porteur respectivement. La buse 6 est disposée au-
dessus du jet de particules 3 de maniére & projeter
des gouttelettes de gaz Liquéfié sur ces particules,
ce qui a pour effet de les refroidir suffisamment pour
qu'elles se solidifient, et de les faire tomber sous
forme de poudre dans le réceptable 24.

Dans le cas de la figure 3, La buse 6 et le
réceptacle 24 sont disposés comme dans la figure 2,
mais les particules liquides du matériau & traiter 3
sont obtenues & l'aide d'un chalumeau a8 plasma 32 re-
Lié & un systéme de contrdle et de production de plas-
ma non représenté. Le fonctionnement du dispositif de
la figure 3 est identique au fonctionnement du dispo-
sitif de la figure 2.

La figure 4 illustre un autre moyen permet-

tant d'amener le matériau & traiter sous forme de par-
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ticules Lliquides devant la buse de refroidissement.
pans ce mode de réalisation, L'enceinte étanche 1 a la
forme d'une enveloppe cylindrique 3& dont la partie
inférieure 36 a une forme en tronc de cbne, consti-
tuant ainsi un réceptacle pour les particules solidi-
fiées du matériau & traiter. A la partie supérieure du
récipiéﬁt 34 se trouve un réservoir 38 ayant la forme
d'un cylindre limité par deux disques plans horizon-
taux 39 et 40 reliés par une paroi latérale 42. Le
réservoir 38 est mobile en rotation autour d'un axe
vertical gr8ce 3 un moteur 44 et on peut y introduire
e matériau & élaborer sous forme Liguide par la cana-
lisation 46. Ce dernier arrive donc dans Le réservoir
38 et, comme la paroi latérale 42 de ce dernier est
percée de trous de faible diamétre 48, Lle Lliquide
s'échappe par ces orifices sous UU'effet de la force
centrifuge. Du fait que te diamétre de ces orifices
est trés faible, ce sont des particules Lliquides qui
s'échappent.

On voit sur la figure qu'on a disposé un
certain nombre de buses de refroidissement identiques
aux buses décrites en référence aux figures précéden-
tes tout autour du récipient 34 : seules les deux bu-
ses 6a et 6b sont visibles sur Le dessin. Les goutte-
lettes de gaz Lliguéfié projetées par ces derniéres
frappent les particules liquides & leur sortie du ré-
servoir 38 et ce sont donc des. particules solides
qu'on recueille & la partie inférieure 36 de L'enve-
Loppe 34&.

Enfin, Lla figure 5 représente un derniér mo-
de de réalisation du dispositif de Ufnventiun dans
lequel le matériau & traiter 3 est placé sous forme
solide & U'intérieur d'un creuset 50. Le dispositif
comporte une source d*électrons 52, par exemple un ca-

non & électrons, disposée de maniére & envoyer un
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faisceau d'électrons & la surface du matériau contenu
dans Lle creuset 5 pour faire fondre ce matériau en
surface. Un dispositif de soufflage, qui peut &tre le
méme que Lle dispositif 30 décrit en référence 3 la
5 figure 2, permet d'envoyer un jet de gaz & la surface
du matériau contenu dans le creuset 50 et de projeter
des particules liquides de ce matériau devant L'orifi-
ce 8 de la buse 6, cette derniére étant placée de la
méme maniére que dans le cas des figures 2 et 3. Le
10 fonctionnement est le méme que dans le cas de ces deux
figures, les gouttelettes liquides issues de L'orifice
8 venant frapper les particules ligquides du matériau
3, ce qui a pour effet de Lles refroidir et de les
solidifer avant qu'elles ne tombent dans le récepta-~
15 cle 24.

Ainsi, le procédé et lLe dispositif objets de
l'invention présentent de nombreux avantages puis-
qu'ils permettent des opérations de trempe avec un re-
froidissement trés efficace, ce qui diminue donc Lla

20 durée de cette opération et permet de réaliser des
économies sur Ll'ensemble du procédé d'élaboration du
matériau. D'autre part, Le fait d'opérer le refroidis-
sement avec des gouttelettes d'un gaz neutre liquéfié
dans une atmosphére contrdlée évite toute réaction

25 chimique parasite avec le matériau & traiter, ce qui
permet d'obtenir une blus grande pureté,.

Quant au domaine d'application, il est ex-
trémement vaste et couvre presque tous les procédés
d'élaboration dans lesquels un matériau doit &tre sou-

30 mis & un traitement de trempe; C'est ainsi que le pro-
cédé de L'invention s'applique a la trempe d'oxydes
sous—-stoechiométriques utilisables pour Lla photogra-
phie ou la catalyse ou pour la trempe de poudres de
métaux ou de composés métalliques dans un état métas-

35 table pour Ll'obtention de poudres actives en vue du
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frittage. Par exemple, avec le dispositif comportant
un pistolet & plasma tel que celui de la figure 3, on a
pu figer du bore sous sa forme amorphe et obtenir de
L*oxyde de Lutétium sous—stoechiométrique : alors que
La forme stable de ce composé correspond & un produit
de couleur blanche et de formule chimigue Lu203, on a
pu obtenir L'oxyde métastable bleu dont ta formule
chimique s*écrit Luzox, Xx étant un nombre variable
mais voisin de 2,8. Le procédé objet de L'invention
s*applique encore & la trempe de lingots aprés cuisson
ou pressage ou pour Tragiliser des matériaux avant
leur destruction par brovage. Il peut encore avanta-
geusement 8tre utilisé pour te refroidissement de dé-
pGts plasma ou pour l*élaboration de matériaux supra-

conducteurs, de verres métalliques ou pour la trempe

“du wverre.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de refroidissement d'un matériau

(3) caractérisé en ce qu'on projette sur ce matériau

(3) un Lliquide de refroidissement se trouvant a une

température proche de sa température de saturation, ce

Liquide se présentant sous forme de gouttelettes et

étant projeté & Ll'aide d'un gaz porteur.

2. Procédé selon la revendication 1, carac-

10 térisé en ce que lLedit Liquide proche de sa températu-
re de saturation est un gaz liquéfié.

3. Procédé selon la revendication 2, carac-
térisé en ce que ledit gaz Liquéfié est choisi dans le
groupe comprenant l'azote et l'argon. ’

15 4. Procédé selon L'une quelconque des reven-
dications 1 a 3, ca;actérisé en ce qu'on régle le dé-
bit et la pression du Ligquide de refroidissement et du
gaz porteur pour que les gouttelettes de liquide aient
un diamétre inférieur ou égal a3 40 microns.

20 5. Procédé selon L'une quelconque des reven-

dications 1 a8 4, caracterisé en ce qu'on opére sous
atmosphére contrdlée.
6. Procédé selon L'une quelconque des reven-
dications 1 a 5, caractérisé en ce qu'on prépare Lle
25 matériau & traiter (3) sous forme particulaire avant
de le soumettre & L'action du liquide de refroidisse-
ment.
7. Procédé d'élaboration d'un matériau ré-
fractaire, du genre de ceux qui comporteht au moins
30 une étape dans laquelle le matériau & élaborer est
soumis a un traitement de trempe, caractérisé en ce
que cette trempe est effectuée par le procédé de re-
froidissement selon L'une quelconque des revendica-
- tions 1 a 6.
35 8. Dispositif pour lLa mise en oeuvré du pro-
cédé selon L'une quelconque des revendications 1 a 7,

B 7898.3 JR
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caractérisé en ce qu'il comprend au moins une buse (6)
comportant un orifice (8) pour La sortie du liquide de
refroidissement et reliée & au moins une source (10)
de Liquide de refroidissement par une premiére canali-

5 satiod (12 et & au moins une source de gaz porteur

(14) par une deuxidme canalisation (16).
9.bispositif selon la revendication 8, ca-
ractérisé en ce que ladite buse (6) comprend :
- un raccord d'entrée (56) du gaz Liquéfié,
10 - un premier orifice (62) reliant le raccord d'entrée -
(56) du gaz Liquéfié & une chambre de détente (64),
- un conduit (66) reliant tadite chambre de détente
(64) & un deuxiéme orifice (68),
- une cavité (70) dans laquelle débouche le deuxiéme

15 orifice (68), cette cavitée (70) étant en communica-

tion avec LYextérieur par ledit orifice (8) de sor-
tie du liquide de refroidissement,

- un raccord d'entrée (58) du gaz porteur, et

- un conduit (72) reliant le raccord d'entrée (58) du

20 gaz porteur & ladite cavité (78).

-10. Dbispositif selon l'une quelcongue des
revendications 8 et 9, caractérisé en ce que les di-
mensions de ladite premiére canalisation (12) sont
telles que le liquide de refroidissement se trouve

25 sous forme monophasique & son entrée dans la buse (6).

11. Dispositif selon L'une quel conque des
revendications 8 @ 10, caractérisé en ce gque Ladite
premiére canalisation (12) est une canalisation & dou-
ble enveloppe. ‘

30 12. Dispositif selon L'une quel conque des
revendications 10 et 11, caractérisé en ce que ladite
premiére canalisation (12) présente une longueur infé-
rieure ou égale 3 5 métres et un diamétre de passage
du Lliquide de refroidissement inférieur ou égal 3

35 12 mm lorsque la pression de ce dernier est comprise
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entre 1 et 1,5 bars.

13. Dispositif selon L'une quelconque des
revendications 8 & 12, caractérisé en ce que la buse
(6) et Le matériau a traiter (3) sont mobiles L'un par

5 rapport a Ll'autre.

14. Dispositif selon Lla revendication 13,
caractérisé en ce qu'il est agencé de telle sorte que
la distance entre L'orifice (8) de la buse (6) et le
matériau & traiter (3) est constante pendaht toute Lla

10 durée du déplacement relatif de La buse (6) et du ma-
tériau (3).

15. Dispositif selon la revendication 14,
caractérisé en ce que la distance entre Ll'orifice (8)
de la buse (6) et Le matériau ébtraiter est comprise

15 entre 5 et 100 mm.

16. Dispositif selon la revendication 15,
caractérisé en ce que la distance entre l'orifice (8)
de la buse (6) et le matériau & traiter est comprise
entre 5 et 50 mm.

20 17. Dispositif selon L'une quelconque des
revendications 8 &8 16, caractérisé en ce qu'il compor-
te en outre un écran de confinement destiné 3 protéger
thermiquement le matériau a élaborer dans la zone ou
L'on effectue lLle refroidissement.

25 18. Dispositif selon Ll'une quelconque des
revendications 8 & 17, caractérisé en ce qu'il com-
prend en outre une enceinte étanche (1) 3 L'intérieur
de Laquelle se trouvent Lladite buse (6) et le matériau
& traiter (3).

30 19. Dispositif selon Ll'une quelconque des
revendications 8 a 18, caractérisé en ce qu'il compor-
te des mdyens permettant d'amener le matériau a trai-
ter (3) devant La buse (6). |

20. Dispositif selon Ma revendication 19,

35 caractérisé en ce que lesdits moyens permettant d'ame-

B 7898.3 JR
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ner le matériau & élaborer-(3) devant La buse (6) com-

prennent un creuset (2} contenant ce matériau sous

forme liquide et lui permettant de s'écouler par gra-

vité devant la buse (6).

21. bispositif seton la revendication 19,
caractérisé en ce que tesdits moyens permettant d'ame-
ner le matériau 2 étaboref devant la buse (6) cpmpren-—
nent =
- une premiére électrode (26) réalisée dans ce maté-

riau,

- une deuxiéme électrode (28) disposée de maniére 3
faire jaillir un arc entre g[Le—méne et la premiére
électrode (26)‘afin de f@ndre une partie (27) du

._matéTﬁau constituant  cette premiére électrode (26},
et

- dés moyens de soufflage €30) pour projeter lta partie
fondue (27) de la premidre électrode (26) sous forme
de particules ﬂiquidesldewaﬁt ta buse (6).

22. bispositiflsélon la revendication 19,
caractérisé en ce que les moyens permettant d'amener
Le matéfiau é-é&abofer devant ta buse (6) comprennent
un chalumeau & plasma (32) apte & envoyer un jet de
particules f@n&ues de ce matériau devant lLa buse (6).

23. Dispositif selen Lla revendication 19,
caractérisé en ce que les moyens permettant d'amener
le matériau a élaborer devant la buse (6) comprennent
un réservoir cylindrique (38} mobile en rotation au-
tour de son axe et 60nstiiué'de deux disques plans
paralléles (39,' 40) reliés par une paroi lateérale
(42), le matériau & élaborer étant introduit dans ce

réservoir sous forme [iquide’et Ladite paroi latérale

(42) eétant percée d'un certain nombre de %rous (48)

pour permettre la sortie du liquide sous forme de par-
ticules par centrifugation, ces particules passant en-
suite devant la buse (6).

B 7898.3 JR g ’
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24. Dispositif selon la revendication 19,
caractérisé en ce que les moyens permettant d'amener
le matériau & traiter devant La buse (6) comprennent :
- un creuset (50) contenant ce matériau sous forme so-

5 lide,

- une source d'électrons (52) apte a envoyer un fais-
ceau d'électrons sur le matériau (3) contenu dans ce
creuset (50) afin de le faire fondre en surface, et

- des moyens de soufflage (30) pour projeter la partie

10 fondue du matériau a élaborer devant Lla buse (6).
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