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Matériaux denses en carbures de métaux de transition
Brevet FR 08 54904 du 18 juillet 2008, non publiée, réf. : CEA : BD 10490
Désignation

Procédé de fabrication de poudres spécialement adaptée au frittage comportant des particules de carbone et des particules d’un métal de transition adaptées à la fabrication de matériaux aux propriétés mécaniques élevées dans des conditions thermiques sévères.

Description 

Les poudres destinées à l’obtention de métaux frittés sont classiquement obtenues par réduction à haute température d’un mélange d’oxyde et d’un précurseur carbonné, ce qui conduit à une réaction très exothermique et produit des carbures de taille variable. Une poudre fine est ensuite obtenue par broyage, introduisant des impuretés dues à l’abrasion du broyeur par le carbure.

Une autre solution est la mécanosynthèse, méthode associant un broyage hautement énergétique conduisant à l’obtention directe de poudres de taille inférieure au micron. L’introduction d’impuretés est quasiment inévitable.

L’obtention par frittage d’un matériau dense n’est ensuite possible que sous des conditions draconiennes de température et de pression. 

Dans le procédé proposé, les poudres finales sont obtenues par broyage d’un mélange de poudres de carbone et de poudre de métal de transition (Zr, Ti, V, Hf) d’un diamètre inférieur à 2 mm. La poudre obtenue a une granularité inférieure au micron. Les étapes de broyage sont réalisées sous atmosphère inerte (moins de 5 ppm d’O2).

La fabrication des poudres est stoppée au début de la réaction exothermique de formation du carbure du métal de transition employé. Cette réaction est détectée par une augmentation brutale de la température ; elle peut aussi être évitée par arrêt du broyage avant le début de la réaction. Dans ce dernier cas, l’instant de l’arrêt est déterminé expérimentalement. La proportion de carbures dans le métal final est ainsi limitée, à environ 5 à 10 % en poids, ce qui rend le métal final plus aisé à fritter.

Le frittage de la poudre est ensuite conduit sous atmosphère inerte ou vide primaire. La poudre est compactée sous pression sous une température d’environ 950 à 1050 °C. Aucun ajout de frittage n’est nécessaire.

Avantages

Moins d’impuretés issues du broyeur 

Mélange homogène des poudres à l’échelle micrométrique.

Porosité faible du matériau obtenu (< 3 %). Densité proche de 100 %.
Utilisations de températures plus faibles qu’avec les techniques courantes.

Pas d’ajout de frittage.
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