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©) Pléce en céramique 2 plusieurs propriétés améliorées, et procédé de fabrication d'une telle piéce.

@) Le procédé consiste & cofritter une alumine &
grains fins (8,9,10) avec une alumine métallisable
(11,12). La piéce obtenue a des propriétés diélectri-
ques homogénes dans sa partie utile (8,9,10) et ses
parties métallisables (11,12) permettant de I'assem-
bler trés solidement avec des piéces métalliques
(1,3,4,5,8). '
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PIECE EN CERAMIQUE A PLUSIEURS PROPRIETES AMELIOREES ET PROCEDE DE FABRICATION D'UNE
TELLE PIECE

La présente invention se rapporte & une piéce
en céramique & plusieurs propriétés améliorées et
& un procédé de fabrication d'une telle pigce.

Les ondes millimétriques et centimétriques de
puissance (puissance supérieure 2 quelques Waits)
sont utilisées en particulier dans les télécommuni-
cations et les radars, mais il existe une autre appli-
cation ol de fortes puissances sont nécessaires :
c'est le chauffage du plasma d'un réacteur a fusion
thermonucléaire. Dans une telle application des
puissances supérieures & quelques mégawatts sont
nécessaires.

Ces fortes puissances sont générées dans des
tubes 2 vide (gyrotron, klystron, magnétron...). Leur
principe de fonctionnement est toujours le méme :
un électron gagnant (ou perdani) de la vitesse
absorbe (ou émet) de I'énergie électromagnétique.
Il suffit donc de placer sur la trajectoire d'un fais-
ceau d'électrons un champ magnétique et électri-
que de fagon judicieuse pour qu'une onde électro-
magnétique se génére. Cette onde étant créée
dans le vide, it est nécessaire de la faire passer &
travers une fenétre pour l'utiliser dans un circuit
électronique.

Cette fenéire doit étre & la fois transparente
aux ondes électromagnétiques et étanche aux gaz
{un vide de l'ordre de 1078 torr doit pouvoir tre
tenu de fagon statique pendant une dizaine d'an-
nées).

Les fenétres utilisées actuellement sur les tu-
bes hyperiréquence sont en alumine métallisable
frittée sous charge (H.P.). Par alumine métallisable,
on entend un matériau sur lequel une plaquette de
métal brasée convenablement a une résistance a
I'arrachement supérieure @ 300 kg/cm?. Il contient
94 3 98 % d'alumine, le reste €tant le plus souvent
des oxydes de Molybdéne, de Manganése ou de
Silicium. Les grains de ce matériau ont souvent la
particularité d'étre trés gros (dimensions supérieu-
res & 10 microns).

Bien que le mécanisme réel de renforcement
de I'adhésion ne soit pas encore parfaitement clair,
les alumines métallisables font partie, et c'est leur
force, des matériaux présentant les valeurs les plus
grandes de résistance a l'arrachement : des va-
leurs aussi élevées qu'une tonne par centimgtre
carré ont éi€ obtenues.

Cependant, dans I'application précitée, cette
alumine métallisable présente quelques inconvé-
nients :

- Elle est biphasée, c'est-2-dire qu'elle est compo-
sée de grains d'alumine séparés les uns des autres
par une phase vitreuse (non cristalline). Ces deux
matériaux ont des constantes diélectriques différen-
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tes, ce qui peut déformer localement les lignes de
champ électrique et induire des claquages. De
plus, ils ont des coefficients de dilatation différents,
ce qui a pour effet, lors d'une augmentation locale
de température, de générer des amorces de fissu-
re.

- La phase vitreuse, en raison de ses mauvaises
pertes diélectriques, contribue & absorber une peti-
te partie de I'onde électromagnétique et échauffer
la céramique.

- Les grains sont trés gros (10 - 50 um), ce qui a
pour conséquence de diminuer la résistance méca-
nique par rapport & une céramique & grains fins (1
um).

La présente invention a pour objet une piéce
en céramique présentant un coefficient de dilata-
tion et une constante diélectriqgue pratiquement
constants dans une partie du volume de la piéce,
cette pidce ayant de faibles pertes diélectriques et
une trés bonne résistance mécanique.

L'invention a aussi pour objet une fenétre du
type précité pouvant &tre métallisée tout en étant
homogéne et transparente aux ondes électroma-
gnétiques, et n'apportant pratiguement pas de mo-
difications aux lignes du champ la fraversant.
 L'invention a également pour objet un procédé
de fabrication d'une teile piéce et d'une telle fené-
tre.

La pigéce conforme & l'invention comporte une
céramique métallisable cofrittée avec un matériau 2
propriétés homogénes au niveau microscopique,
ces propriétés étant des propriétés physiques, en
particulier diélectriques, et/ou chimiques et/ou mé-
caniguses.

La fenétre conforme 2 l'invention comporte au
moins une partie centrale en céramique a grains
fins cofritiée avec des parties annulaires en cérami-
que métallisable.

Le procédé de fabrication conforme 2 I'inven-
tion consiste & couler d'une part une barbotine a
base de poudre céramique et d'ajouts empéchant
la croissance des grains, et d'autre part 2 couler
une autre barbotine & base de poudre céramique
et d'ajouts favorisant I'adhérence des métallisa-
fions, & découper aux dimensions désirées les
feuilles crues obtenues 2 partir de ces barbotines,
3 thermocoller au moins une piéce obtenue 2 partir
de I'une des barbotines avec au moins une piéce
obtenue & partir de l'autre barbotine, et a fritter
I'ensemble thermocollé.

La présente invention sera mieux comprise 2 la
lecture de fa description détaillée d'un mode de
réalisation pris comme exemple non limitatif et
illustré par le dessin annexé sur lequel :
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- la figure 1 est une vue en coupe longitudi-
nale d'une partie de guide d'ondes comportant une
fenétre de I'art antérieur, et

- la figure 2 est une vue en coupe longitudi-
nale d'une partie de guide d'ondes comportant une
fenétre conforme & 'invention.

L'invention est décrite ci-dessous en référence
3 la réalisation d'une fenétre pour un tube généra-
teur d'ondes hyperfréquences, mais il est bien en-
tendu qu'elle n'est pas limitée a une telle applica-
tion et qu'elle peut &ire mise en oeuvre dans de
nombreux autres domaines ol I'on a besoin de
pidces en céramique présentant dans une partie de
leur volume des propriétés homogénes, et dans
une autre partie, en général périphérique ou super-
ficielle, une structure métallisable.

On a représenté sur la figure 1 une partie de
guide d'ondes 1, qui est par exemple la sortie d'un
générateur d'ondes millimétriques ou centimétri-
ques (non représenté) tel qu'un gyrotron, un klys-
tron, ou un magnétron. On suppose que le guide
d'ondes a une section droite circulaire.

Le guide d'ondes 1 est obturé hermétiquement
par une fenétre 2. Pour fixer la fenétre 2, on a
réalisé le guide d'ondes en deux trongons 3,4 se
terminant chacun par une collerette 5,6 respective-
ment. La fenétre 2 est collée entre les deux colle-
rettes 5,6. Cette fenéire 2 connue est une pastille,
en forme de disque épais, réalisée en une seule
piece de céramique métallisable, et présente les
inconvénients cités ci-dessus.

La fenétre 7 conforme & linvention est repré-
sentée en figure 2. Elle est également collée entre
les collereties 5,6 des trongons 3,4 du guide d'on-
des 1.

La fenétre 7 est en matériau composite formé
de plusieurs parties. La partie cenirale 8 de la
fendtre 7, réalisée en céramique & grains fins et &
grand degré de pureté (par exemple 99 %) a une
forme de disque épais, dont ie diamétre est prati-
quement égal au diamétre extérieur des collerettes
5,6.

Sur chaque face du disque 8, est disposé un
disque 9,10 respectivement. Les disques 9,10 sont
réalisés avec le méme matériau que I'est le disque
8. Ces disques 9,10 sont coaxiaux au disque 8,
mais leur diamétre est pratiqguement égai au dia-
meétre intérieur du guide 1.

Les disques 9,10 sont entourés chacun d'un
annsau en céramique métallisable 11,12 respecti-
vement. Les anneaux 11,12, sont disposés sur les
deux faces du disque 8, coaxialement 2 celui-ci.
Ces anneaux 11,12 ont sensiblement la méme
épaisseur que les disques 9,10. Leur diamétre inté-
rieur est pratiquement égal au diamétre des dis-
ques 9,10, et leur diamétre extérieur pratiquement
égal au diamétre extérieur des collerettes 5,6.

Les diverses parties 8 & 12 de la fenétre 7 sont
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avantageusement fabriquées, puis cofrittées selon
le procddé décrit en détail ci-dessous, qui est
applicable & toutes les piéces céramiques compo-
sites conformes 2 l'invention.

Un exemple de fabrication préféré des parties
8 & 12 est décrit ci-dessous, mais il est bien
entendu que d'auires procédés de fabrication bien
connus peuvent &tre mis en oeuvre.

Selon le présent exemple de mise en oeuvrs,
les différentes piéces sont formées par couiage
d'une barbotine, selon le procédé bien connu de
"doctor blade". La barbotine est préparée en dis-
persant de la poudre céramique dans un solvant
organique (trichloréthyléne ou alcool éthylique par
exemple) & 'aide d'un défloculant (huile de Menha-
den par exempie), en ajoutant un liant soluble dans
ce solvant (par exemple polyvinyl butyral). Afin de
conférer & la feuille crue une certaine souplesse
facilitant son emploi, on additionne avantageuse-
ment un plastifiant (polyéthyléne glycol par exem-
ple).

Aprés coulage et évaporation du solvant, la
feuille crue obtenue a toutes les propri€tés requi-
ses pour &ire manipulée et découpée sans dom-
mage.

Pour réaliser les parties 8,9,10 de la fenéire 7,
on coule une poudre céramique ultrapure -(pureté
meilleure que 99 %), par exemple de I'alumine
ultrapure, additionnée de moins de 1 % environ de
poids d'un ajout empéchant la croissance des
grains, par exemple du Mg0.

Pour réaliser ies parties 11,12 de la fenétre 7,
on coule également une poudre céramique ulirapu-
re, par exemple de I'alumine ulirapure, additionnée
d'ajouts favorisant i'adhérence des métallisations,
par exemple au moins un des corps suivanis :
silice, magnésie, oxyde de manganése, oxyde de
molybdéne, oxyde de niobium, oxyde de calcium,
oxyde de titane.

Aprés coulage chacune des deux bandes crues
(qui ont l'aspect d'une matiére plastique souple)
est découpée de fagon appropriée : la premiére
pour les parties 8,9 et 10, et la seconde pour les
parties 11 et 12. Les parties découpées sont as-
semblées et pressées ensemble 2 une pression
élovée (par exemple 400 bars) et & une températu-
re d'environ 90° C de fagon & les thermacoller
ensemble. La piéce thermocoliée (comprenant
donc les parties 8 2 12) est placée dans un four
pour y étre frittée. Un exemple de traitement ther-
mique dans ce four est le suivant. On augmente la
température jusqu'a 600°C & la vitesse de
100" C/heure environ, puis on maintient cette tem-
pérature de 600" C environ pendant deux heures,
puis on augmente la température jusqu'a la tempé-
rature de frittage, qui est généralement comprise
entre 1400 et 1800° C environ, 3 la vitesse de
100° C/heure environ. Lorsque la température de
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frittage appropriée est atteinte, on la maintient pen-
dant plusieurs heures (environ entre 1 et 10 heu-
res), et enfin on revient & la température ambiante
3 la vitesse d'environ - 150 C/heure.

Le fait de partir d'une méme poudre d'alumine
pour les deux mélanges de poudres des barbotines
présente I'avantage d'avoir une température et une
amplitude de retrait sensiblement identiques dans
les différentes parties de la piece composite (la
fenétre 7 pour le présent exemple), ce qui évite
toute déformation de la piece composite. Le traite-
ment thermique a pour effet secondaire de faire
grossir les grains de I'alumine métailisable par rap-
port & lalumine de la fenéire proprement dite
(8,9,10).

Bien entendu, au lieu d'alumine on peut utiliser
d'autres céramiques, par exemple le spinelle (Mg
Alz 04).

On ajuste les retraits en faisant varier la com-
position de la céramique métallisable, la granulo-
métrie des poudres et les conditions de frittage.

Revendications

1. Pidce en céramique & plusieurs propriétés
améliorées, caractérisée par le fait qu'slle compor-
te une céramique métallisable cofrittée avec un
matériau & propriétés homogénes au niveau mi-
croscopique.

2. Pigce en céramique selon la revendication 1,
caractérisée par le fait que lesdites propriétés sont
des propriétés physiques.

3. Pidce en céramique selon la revendication 2,
caractérisée par le fait que lesdites propriétés sont
des propriétés diélectriques.

4, Pidce en céramique selon I'une des revendi-
cations précédentes, caractérisée par le fait que
lesdites propriétés sont des propriétés chimiques.

5. Pidce en céramique selon I'une des revendi-
cations précédentes, caractéris€ée par le fait que
lesdites propriétés sont des propriétés mécaniques.

6. Pidce en céramique servant & réaliser une
fenétre transparente aux ondes électromagnétiques
et disposée de fagon étanche sur un guide d'on-
des, caractérisée par le fait qu'elle comporte au
moins une partie centrale en céramique 2 grains
fins cofrittée avec des parties annulaires en cérami-
que métallisable.

7. Piece en céramique selon I'une quelconque
des revendications précédentes, caractérisée par le
fait que le matériau & propriétés homogeénes est
une céramique & grains fins.

8. Pigce en céramique selon la revendication 7,
caractérisée par le fait que la céramique 2 grains
fins est de I'alumine.

9. Pidce en céramique selon la revendication 7,
caractérisée par le fait que la céramique 2 grains
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fins est du spinelle.

10. Piéce en céramigue selon I'une quelconque
des revendications précédentes, caractérisée par le
fait que la céramique métallisable est de I'alumine.

11. Piéce en céramique selon l'une quelconque
des revendications 1 2 9, caractérisée par le fait
que la céramique métallisable est du spinelie.

12. Procédé de fabrication d'une pigce en cé-
ramique comportant de la céramique métallisable,
caractérisé par le fait qu'il consiste a : couler d'une
part une barbotine & base de poudre céramique et
d'ajouts empéchant la croissance des grains, et
d'autre part & couler une auire barbotine & base de
poudre céramique et d'ajouts favorisant I'adhéren-
ce des métiallisations, a découper selon les dimen-
sions désirées les feuilles crues obienues aprés
solidification des barbotines, & thermocoller les pié-
ces découpées, et 2 les cofritter.

13. Procédé selon la revendication 12, caracté-
risé par le fait que les ajouts empéchant la crois-
sance des grains comporient du MgO.

14. Procédé selon la revendication 12 ou 13,
caractérisé par le fait que les ajouts favorisant
f'adhérence des métallisations comportent au
moins I'un des produits suivants : silice, magnésie,
oxyde de manganése, oxyde de molybdéne, oxyde
de niobium, oxyde de calcium, oxyde de titane.

15. Procédé selon l'une des revendications 12
& 14, caractérisé par le fait que la poudre cérami-
que comporte de I'alumine.

16. Procédé selon I'une des revendications 12
4 15, caractérisé par le fait que la poudre cérami-
gue comporte du spinelle.

17. Procédé selon I'une des revendications 12
A 16, caractérisé par le fait que le thermocollage
des pidces découpées est réalisé & une pression
d'environ 400 bars et & une température d'environ
90" C.

18. Procédé selon l'une des revendications 12
a4 17, caractérisé par le fait que le cofrittage est
réalisé & une température finale comprise entre
1400 ot 1800° C environ.
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