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PREPARATION O'ALLIAGES U R A N I U M - N I O B I U M  P A R  REDUCTION EN BOMBE. 

------ R6sumec- Des a :  I : a g e s  u r a n i u m - n i o b i u m  o n t  6 te '  pre 'pare 's  p a r  r e ' d u c t i o n  

d i r e c t e  p a r  ; e  c a l c i u m ,  d u  t d t r a f l u o r u r e  d P u r a n i u m  e t  d u  p e n t o x y d e  de 

n i o b l u m .  Pa: c o n t r e ,  ! a  r e d u c t i o n  de I * o o x y f l u o n i o b a t e  d e  p o t a s s i u m  n ' a  

p a s  donne de r e ' s u l t a t s ,  Des a l l i a g e s  c o n t e n a n t  j u s q u ' A  20 % d e  n i o b i u m  

o n t  6 t k  o b t e n u s  avec succbs.  De m&e, d e s  a l  1 i a g e s  t e r n a l r e s  c o n t e n a n t  

du chrome e t  du vanad ium o n t  e t 6  p r e p a r e s  p a r  r e d u c t i o n  s i m u l t a n k e  d e  

I ' a n h y d r i d e  c h r o m i q u e  ou d u  p e n t o x y d e  d e  vanadium. La p r e p a r a t i o n  d e s  

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

PREPARATlON D'ALLIAGES U R A N I U M - N  OElUM P A R  REDUCTION EN BOMBE. 

------------- Samenva t t i ng . -  Uranlum-nioblumlegeringen werden b e r e i d  d o o r  d i r e k t e  

r e d u k t l e ,  m e t  c a l c i u m ,  van  u r a n f u m t e t r a f l u o < i d e  en n i o b i u m p e n t o x y d e  L1 

De r e d u k t i e  v a n  p o t a s s i u m o x y f l u o n l o b a a t  i n t e g e n d e e l  g a f  g e e n  r e s u i t a a t .  

L e g e r i n g e n  m e t  t o t  20 % n i o b i u m  werden  m e t  sukses  bekomen. Even20 wer-  

den  t e r n a l r e  l e g e r i n g e n - ,  ch room en vanad ium b e v a t t e n d ,  b e r e i d  d o o r  ge- 

l i j k t i j d i g e  r e d u k t i e  van ch roomanhyd i - i de  o f  van  v a n a d l u m p e n t o x y d e .  De 

b e r e i d i n g  van  deze  l e g e r i n g e n  w o r d t  b e s c h r e v e n  en de r e s u l t a t e n  worden  

besp roken .  
___ 
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PREPARATION D'ALLIAGES URANIUM-NIOBIUM PAR REDUCTION EN BOMBEo 

Les a l  I i a g e s  d l u r a n i u r n  r e t e n a n t  l a  phase y s o n t  i n t g r e s s a n t s  p o u r  l e u r  

s t a b i l i t 6  B l P  i r r a d i a t i o n  e t  l e u r  r g s i s t a n c e  B l a  c o r r o s i o n  p a r  I [ e a u  B h a u t e  

t e m p d r a t u r e ,  L O a d d i t i o n  de n i o b i u m  I F u r a n i u m  en q u a n t i t d  s u f f i s a n t e  ( A  p a r t i r  

de 6 A IO % e n v i r o n )  (2) ( 3 )  permet de r e t e n i r  l a  phase y aprBs t rempe,  

Le n i o b i u m  mgta l  l i q u e  e s t  t r e s  d i f f i c i l e  2 o b t e n i r  avec une p u r e t 6  

convenab le ,  l a  t e n e u r  r 6 s i d u e l l e  en oxyghne, a z o t e  e t  ca rbone  e s t  c o m p r i s e  e n t r e  

0, I e t  0,5 % en p o i d s  s 1  i I  n n e s t  pas t r a i t 6  de f a s o n  t r h s  s p g c i a l e  [dggazage B 

2200°C & I O e 5  mm Hg pendant p l u s i e u r s  h e u r e s )  ( 4 '  De p lus ,  l a  v i t e s s e  de d i s s o -  

l u t i o n  d u  n i o b i u m  dans l P u r a n i u r n  e s t  t r h s  l e n t e  ; i I  f a u t  donc, pou r  o b t e n i r  

l n a l  I i a g e  A p a r t i r  des  deux mgtaux, un temps de r n a i n t i e n  assez  l ong  B h a u t e  tem- 

p g r a t u r e ,  c e  q u i  augrnente enco re  l a  c o n t a m i n a t i o n  p a r  l e  c r e u s e t  ou n 6 c e s s i t e  

des  f u s i o n s  B I ' a r c  r 6 p d t 6 e s  de f a s o n  B g v i t e r  I P i n h o m o g 6 n 6 i t & ,  

Une g rande  p a r t i e  de c e s  i n c o n v 6 n i e n t s  d i s p a r a i s s e n t  s t  i I e s t  p o s s i b l e  

de f a b r i q u e r  p a r  r g d u c t i o n  d i r e c t e ,  2 p a r t i r  des  s e l s  d ' u r a n i u m  e t  de n i o b i u m ,  

I l a l l i a g e  d 6 s i r d  ou  un a l l i a g e  m&re, 

Des r e c h e r c h e s  dans ce  sens o n t  6 tC  c o n d u i t e s  par O , N ,  C a r l s o n  ' 5 ' r - ' 6 ) ,  

J c A q  F e l l o w s  ( 7 ) p  B o R o  Hayward 68) 
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11. MODE D’ELABORATION ET RESULTATS EXPERIMENTAUXO 

Les r d a c t i o n s  e n t r a n t  en j e u  dans l e s  r k d u c t i o n s  e n v i s a g k e s  SOnt : 

UF4 + 2Ca - Ca F2 + U 

Nb2O5 + 5Ca ---- 5ca0 + 2 N b  

- 5Ca0 + 2 V  

- 3Ca0 + C r  

v205 + 5Ca 

crOg + 3Ca 

I 1  y a e n s u i t e  m i x t i o n  des  rn4taux r g d u i t s  21 I ’ e x c e p t i o n  du  p o t a s s i u m  

q u i  n s e s t  pas s o l u b l e  dans I ’ a l l i a g e  ob tenu,  

La rn4thode c l a s s i q u e  de  r g d u c t i o n  “en bombe” a d t 4  employke La 

c h a r g e  e s t  p l a c k e  dans un c y l i n d r e  d ’ a c i e r  q u i  p e u t  & r e  rendu  etanche,  m i s  

sous v i d e  e t  q u i  a un revg tement  I n t d r i e u r  en  f l u o r i n e  darn6e0 La c h a r g e  e s t  corn- 

posde de t 6 t r a f l u o r u r e  d P u r a n i u r n  anhydre,  d P o x y f l u o n i o b a t e  ou oxyde de n iob ium,  

d ’ o x y d e  de vanadium ou  de chrome e t  de c a l c i u m  en  g r a n u l e s ,  

La f i g u r e  I donne l a  d i s p o s i t i o n  adop t4e  p o u r  Pes d e r n i e r s  e s s m s  

La bombe e s t  p l a c 6 e  dans un f o u r  v e r t i c a l  c h a u f f 6  p rogress ivernent  p o u r  d im  n u e r  

a u t a n t  que p o s s i b l e  l e s  g r a d i e n t s  de t e m p d r a t u r e  e t  amener a i n s i  P ! e n t f h r e t &  de 

l a  c h a r g e  B une te rnp4ra tu re  a u s s i  k l e v d e  que p o s s i b l e  avan t  l a  r d a c t i o n  q u i  e s t  

d d c e l 6 e  p a r  l qaugrnen ta t i on  b rusque  des t e m p g r a t u r e s ,  La f i g u r e  2 donne un en re -  

g i s t r e m e n t  de l a  rnont6e en t e m p 4 r a t u r e  e t  de l a  r d a c t i o n ,  

Les p r e m i e r s  e s s a i s  o n t  s u i v i  d ’assez  p r & s  l e s  donnkes avanckes p a r  

O . N ,  C a r l s o n  ( 5 ’  p o u r  l F o b t e n t i o n  d ” u n  aPDiage U - I O  % Nb rnais avec I’ernpCoT d V u n  

revg temen t  en  f l u o r l n e  au I ! e u  du  reve tement  de  d o l o m i e ,  Comrne I ‘ o x y f  l u o n i o b a t e  

de p o t a s s i u m  a pu e t r e  t r o u v d  dans l e  commerce, c e  s e l  a k t k  employ6 maEgr6 l e s  @ 
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e n n u i s  rn ineurs  s i g n a l 6 s  p a r  C a r l s o n ,  La cha rge  d t a i t  Igghrernent d6gaz6e pendant  

l e  ddbu t  du  c h a u f f a g e  e t  l a  bornbe r e m p l i e  d f a r g o n  ' 'soudure"  p o u r  l e  r e s t e  de 

I " o p d r a t i o n ,  I 1  e s t  apparu  q u ' u n  dggazage p r o l o n g 6  6 t a i t  n 4 c e s s a i r e  t o u t  au dd- 

b u t  du c h a u f f a g e  c a r  I Ohurnidit6 r d s l d u e l  l e  provoque un d h a r r a g e  prdrnaturg de 

l a  r d a c t i o n ,  F ina lemen t ,  l e  d6gazage a 4 t d  f a i t  de fa$on  B o b t e n i r  un v i d e  de 

O,, 1 h 0 , 3  rnm Hg p o u r  une te rnpdra tu re  i n t d r i e u r e  de 250°C e n v i r o n ,  

Les r 6 d u c t i o n s  B I k d c h e l  l e  de 500 g n q a y a n t  pas donnd de r e s u l t a t s ,  

l a  c h a r g e  a 6 t 6  doub lde  p o u r  d i r n i n u e r  l e  r a p p o r t  s u r f a c e / v o l u m e  e t  d i m i n u e r  

a i n s i  l e s  p e r t e s  c a l o r i f i q u e s  imrngdjatement aprBs  l a  r d a c t i o n .  Aprgs d i s c u s s i o n  

avec J.  Gdrard ,  I P e x c $ s  de c a l c  

v o l a t  i I i s a t  i o n  e s t  perdue pour  

I " xy f  l u o n i o b a t e  a d t d  rernpeacd 

un a l l i a g e  B 10 % en p o i d s  de n 

I e u t e c t  i que CaO-CaF2 ' 9 )  I* Les 

um a & &  d i rn inuQ c a r  l a  c h a l e u r  absorb6e p a r  s a  

? d l & v a t i o n  de l a  t e r n p 4 r a t u r e  de P e n s e m b l e  e t  

par l e  pentoxyde de n i o b i u m  q u i  c o n d u i t ,  pou r  

oblurn, B une s c o r i e  quF se  rapp roche  p l u s  de 

Coupes a i n s i  ob tenues  & t a % e n t  b i e n  sgpardes  de 

l a  s c o r i e  e t  l e  rendement convenab le  ma s e l l e s  c o n t e n a i e n t  de nombreuses poro-  

s i t d s  e t  un g rand  nornbre d C i n c O u s i o n s  ( f f g u r e  31 En vue d l a r n d l i o r e r  l a  qua- 

l i t 6  du m d t a l  l a  rndthode de c h a u f f a g e  i n t d r i e u r  du  dessus  de l a  c h a r g e  employ4 

p a r  C 2  D e c r o i y  e t  a l  p o u r  ! ! o b t e n t i o n  du  Z i r c a P o y  ' I o '  a d t 6  u t i  I i sde  e t  une d i s -  

p o s i t i o n  p l u s  cornpacte de l a  cha rge  a 6 t d  adop tde ,  On a a i n s i  ob tenu  un rngta l  

sans p o r o s i t d  e t  c o n t e n a n t  beaucoup molns  d ' i n c l u s i o n s  ( f i g u r e s 4  B 121 Dans 

l ' e s p o i r  de d i m i n u e r  enco re  l a  q u a n t i t d  d 'oxydes ,  un e s s a i  de r d d u c t i o n  de 

I " 0 x y f l u o n i o b a t e  a de nouveau d t d  t e n t 6  avec ces  n o u v e l l e s  d i s p o s i t i o n s  ma is  icF 

encore,  l a  s d p a r a t i o n  m d t a l - s c o r i e  ne s n e s t  pas f a i t e ,  i I s D e s t  fo rm6 p a r  a i  I -  

l e u r s  une q u a n t i t 6  non n 6 g l J g e a b l e  de po tass ium r n k t a l l i q u e  q u i  s ' e s t  condensk 

a u t o u r  des f i l s  du the rmocoup le , ,  

Ayant  c o n s t a t 6  que c e r t a i n s  a !  I Dages t e r n a i  r e s  poss4da ien t  des p ro -  

p r i e t d s  i n t d r e s s a n t e s ,  des r6duc t 'nons  dvaa lP iages  U-5 % Nb-Oj5 % V o n t  & &  t e n -  

t d e s  sans  g rand  succhs  Par centred 6es a ' r l i a g e s  U - I O  % Nb- l  % V e t  U-IO % Nb- 

6 % C r  o n t  donnk de bons r d s u l t a t s  ! f i g u r e s  12 h 161 De m&ne un a !  Erage 
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U-20 % Nb a 6 t B  ob tenu  avec succes  E f l g u r e s  17 e t  18) q u o i q u ' i l  semble que I S o n  

se  t r o u v e  t r & s  p r & s  de l a  l i m i t e  au-delh de l a q u e l l e  l a  s g p a r a t i o n  r n 4 t a l - s c o r i e  

ne s e  f a i t  p l u s ,  Les m i c r o g r a p h i e s  rnont ren t  que l a  p o r o s i t g  r e s t e  t r & s  f a i b l e  

dans c e s  a1 I i a g e s  b I e n  que l e  nombre d C i n c l u s i o n s  augmente 16ghrement. 

Les p r i n c i p a l e s  c a r a c t g r i s t  i q u e s  de ces  r 6 d u c t  i o n s  s o n t  r e p r i s e s  au 

t a b l e a u  B 

Les a n a l y s e s  c h i m i q u e s  f a i t e s  en d i f f 6 r e n t s  e n d r o i t s  rnontrent ,  en gdn6- 

r a l  une s 4 g r 6 g a t i o n  du n i o b i u m  v e r s  l e  dessus e t  l e  m i l i e u  de l a  loupe ; c e s  

d i f f g r e n c e s  peuvent  k r e  assez  f o r t e s  ma is  B I r e x c e p t  i o n  de P'essaF 61 1 oh 

t e n e u r  en n i o b i u m  e s t  t r o p  f a i b l e ,  l a  t e n e u r  rnoyenne a a p p r o x i m a t i v e m e n t  l a  

Beur norn ina le,  Les impure t6s  c o u r a n t e s  Fe, A ! ,  S i ,  B s o n t  en p r o p o r t i o n s  r e  

t i ve rnen t  f a i b l e s ,  l e  ca rbone  e s t  Idghrernent & l e v 6  e t  I ' a z o t e  assez  f o r t ,  ma 

aucune p r d c a u t i o n  s p 6 c i a l e  n ' a  6 t 6  p r k e  pout- d i r n i n u e r  c e s  t e n e u r s .  Ces ana 

s o n t  r e p r i s e s  au t a b l e a u  I I n  

I I I o D I SCUS S ION 0 ----------- 

La rngthode d 6 c r i t e  p a r  O,N,,  Cat-!son (5) n O a  pas donn6 de r 6 s u L t a t  

a 

va- 

a- 

S 

yses  

S i  

on remplace l e  revs ternent  d o i o m i t i q u e  p a r  de  l a  f l u o r i n e  e t  s'l l e  chau f fage  e s t  

f a i t  lenternent  p l u t 6 t  que rap ide rnen t ,  Un c h a u f f a g e  r a p r d e '  en p r l n c c p e ,  r i s q u e  

d j o c c a s s o n n e r  des  g r a d i e n t s  de t e r n p 6 r a t u r e  dans Ea masse, donc c o n d u i r e  B une 

q u a n t l t 4  de c h a l e u r  rno indre au moment de l a  r 6 a c t i o n  ce q u i  donne une tempgr-a- 

t u r e  f i n a l e  moins d l e v g e ,  Le revs ternent  de f l u o r i n e  employ6 i c i  e s t  beaucoup 

rnoins r 6 f r a c t a i r e  que Va d o l o m i e  c a l c i n 6 e  Cornrne l e  p o i n t  de f u s i o n  de l a  f l u o -  

r u n e  e s t  c e r t a i n e r n e n t  i n f 6 r i e u r  B l a  te rnpgra tu re  a t t e l n t e  t o r s  de l a  r g a c t  ion,  

une p a r t i e  d i f f i c i l e r n e n t  mesurab le  e n t r e  en f u s i o n ,  c e t t e  c h a l e u r  de f u s i o n  e s t  

perdue p o u r  I ' J 4 1 6 v a t i o n  de t e m p d r a t u r e  de l a  masse e t  c e c i  e x p l  i q u e  p e u t - e t r e  

l e s  d i f f 6 r e n c e s  de r 6 s u l t a t s , >  

L'?, 
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Les mauvai r e s u  I t a t s  o b t e  us p a r  J o A .  F e l l o w s  p o u r  l a  r d d u c t i o n  de 

UFq e t  Nb205 ( ' '  p r o v i e n n e n t  du  f a i t  que c u e s t  l e  magnesium q u i  a e t 4  employ4 

Comme r d d u c t e u r ,  C e l a  e s t  dG h deux r a i s o n s  : c h a l e u r  de r d a c t i o n  mo ind re  avec 

l e  magnesium q u P a v e c  ? e  c a l c i u m  e t  t e n e u r  de l a  s c o r i e  t r o p  & l e v e e  en M g O ,  

En e f f e t  p o u r  un a l l l a g e  B 10 % de n iob ium, l a  t e n e u r  t h C o r i q u e  en MgO e s t  de 

19 % c e  q u i  e s t  t r B s  l o i n  de P D e u t e c t i q u e  MgF2-MgO v e r s  5 % e t  cornme l a  t e m p & -  

r a t u r e  du  I i q u i d u s  s G k l & v e  ext rgmement  rap idernent  au-de lh  de c e t  e u t e c t l q u e ' 7 ' ,  

l a  q u a n t i t g  de s c o r i e  non 13qu ide  e s t  4 l e v 4 e  e t  l a  l i q u a t i o n  d i f f i c i l e  La quan- 

t i t 4  de MgF2 p rovenan t  de l a  f u s i o n  du  revg tement  q u i  s i a j o u t e  l a  s c o r i e  n P e s t  

pas s u f f i s a n t e  p o u r  a n n i h i  l e r  c e t  e f f e t ,  

La r d d u c t j o n  p a r  l e  ca lcyurn donne de bons r d s u l t a t s  s i  on ernp io ie  l e  

Nb205 comrne p r o d u i t  de ddpar t ,  ce  q u i  c o r r e s p o n d  aux donnees avanc4es p a r  B R 

Hayward ' 8 '  q u o l q u c  i 1 r e n s e i g n e  de b i e n  rnei I l e u r s  rendements, t o u j o u r s  au-dessus 

de 98 7% e t  b f e n  souven t  au-de lh  de 99,5 7% e t  c e l a  rna lgre que ses  loupes  s o i e n t  

p a r f o i s  poreuses ,  Les d e r n i e r s  e s s a i s  o n t  donne I l e u  B des loupes  p r a t i q u e m e n t  

exemptes de p o r o s i t 4 s ,  oir l e  nombre d U  i n c l u s i o n s  e s t  net ternent  l n f 4 r i e u r  A c e l -  

Ues mon t r4es  p a r  Hayward,, CeBa i n d i q u e  peu t -& re  que dans l e s  d e r n l e r s  e s s a i s ;  

0,es c a r b u r e s  e t  l e s  n i t r u r e s  o n t  Be temps de P i q u a t e r  v e r s  l e  dessus de l a  l oupe  

e t  de se  d i s s o u d r e  dans l a  s c o r i e  

1 ~ 4 I ~ v a t S o n  de t e r n p 4 r a t u r e  de Pa masse au 

rneme que l e  B a i t  de ramener l P e x c & s  de c a  

tement  l a  quaPBt4 du  m Q t a l  o b t e n u  l e s s a i s  

db i c l  h Pa c h a l e u r  de v a p o r i s a t i o n  du c a  

En Da issan t  t o u t e s  l e s  a u t r e s  c o n d l t  i o n s  Cgales, I P i n s u c c & s  o b t e n u  en 

p a r t a n t  de I l o x y f l u o n i o b a t e  au l i e u  de I g o x y d e  comme p r o d u l t  de d e p a r t  e s t  sans 

d o u t e  d; au f a i t  que la c h a l e u r  de v a p o r i s a t i o n  du  p o t a s s i u m  e s t  perdue p o u r  

moment de l a  r e a c t i o n  On rernarque de 

c i u m  de 25 B 12,5 % a r n e l i o r e  t r & s  f o r -  

B 1 2  e t  613, f i g u r e s  6 e t  9) I c e l a  e s t  

c i u m  en exces 

I P  e s t  d ' a u t r e  p a r t  c e r t a i n  que 

v o r a b l e  a P D o b t e n t i o n  d P u n  rndta9 p u r r  e s t  

l e  r e f r o i d i s s e m e n t  l e n t ,  sT .O h e s t  fa-  

d g f a v o r a b l e  au p o i n t  de vue de l a  
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s g g r g g a t i o n  ; c e l l e - c i  semble i n d v i t a b l e  c a r  l a  d i f f d r e n c e  e n t r e  l e  s o l i d u s  e t  

l e  I i q u i d u s  dans l e  diagramme U-Nb e s t  g rande ! ' I )  e n t r e  5 e t  70 % Nb, d i f f g -  

rence  qu i ,  d ' a p r h s  c e r t a i n e s  i n d i c a t i o n s ,  semble enco re  p l u s  g rande  que c e l  l e  

i n d i q u d e  s u r  l e  diagramme ' I 2 '  , 
l e  temps de se  c o n c e n t r e r  v e r s  l e  dessus de l a  loupe.  La montde r a p i d e  du I i -  

q u i d u s  peut  a u s s i  e x p l  i q u e r  l e s  mauva is  r d s u l t a t s  ob tenus  avec l e s  r d d u c t i o n s  

d ' a l l i a g e s  U - 5  % Nb - 0,5 % v a l o r s  que I r a l l i a g e  U - I O  % Nb - I % V donne de 

bons r d s u l t a t s  ; en e f f e t , ,  I " n t h a l  p i e  de r d a c t  i o n  supp lk rnenta i  r e  a p p o r t k e  p a r  

l a  r 6 d u c t i o n  du Nb2O5 au I i e u  de I ! U f 4  p a r  l e  c a l c i u m  n R e s t  pas s u f f i s a n t e  p o u r  

compenser I ' d l d v a t i o n  de t e m p 6 r a t u r e  du  I i q u i d u s  p o u r  l e s  a l  I i a g e s  f a i b l e  t e -  

n e u r  a l o r s  que c e t t e  compensat ion  e s t  e f f e c t i v e  pour  l e s  a l l i a g e s  B p l u s  f o r t e  

t e ne u r r, 

l e  s o l i d e  r i c h e  en  n iob ium,  p l u s  I k g e r ,  a donc 

La q u a n t i t d  de m g t a l  y t r a n s f o r m d e  en cc+y2 e s t  p l u s  g l e v d e ,  p o u r  une 

rngme t e n e u r  en n iob ium,  dans l e s  l oupes  c o n t e n a n t  mo ins  d s  i n c l u s i o n s  ( f i g u r e s  

8 e t  I O )  ; c e l a  i n d i q u e  que I ' g n e r g i e  t h e r m i q u e  emmagasin4e dans l e  m g t a l  e s t  

p l u s  g rande  e t  c e l a  c o r r e s p o n d  B l a  mesure de I ' k l g v a t i o n  de t e m p 6 r a t u r e  due ?i 

l a  r g a c t i o n  mesurde c o n t r e  l a  p a r o i  de l a  bombe en p r e n a n t  l e s  d i f f g r e n c e s  de  

pen tes  de l a  c o u r b e  temps- tempgra ture  ( f i g , >  2 )  immgdiatement a v a n t  e t  a p r & s  l a  

r d a c t  i o n  ; l e s  mei I leures I oupes s o n t  c e  S l e s  oi! c e t t e  d l 6 v a t  i o n  e s t  I a p l u s  grande, 

La r 6 d u c t i o n  de 11UF4  e t  du  Nb205 donne de bons r 6 s u l  

rnent s o u h a i t a b l e  d ' i n t r o d u i r e  mo ins  d ,oxyg i l ne  dans l a  

f a i r e  s i  on p a r v i e n t  2i p r k p a r e r  un f l u o r u r e  s i m p l e  de 

t r o p  v o l a t i  I e t  r e l a t i v e m e n t  s t a b l e , ,  Un f ! u o r u r e  doub 

a t s  ma is  i I s e r a i t  dv idem- 

c h a r g e r 2  C e l a  p o u r r a i t  se  

n i o b i u m  q u i  ne s o i t  pas 

e peut  kga lement  conven i r 

s i  l e  second m e t a l  ne se r g d u i t  pas p a r  l e  c a l c i u m  ou, s i  l a  r g d u c t i o n  a l i e u ,  

i I  f a u t  que c e  second m&al ne s o i t  pas s o l u b i e  dans I P a l I i ' a g e  s i  on ne d g s i r e  

pas f a i r e  d ' a l  I i a g e s  t e r n a i r e s  e t  ne s o i t  pas v o l a t i l  comme l e  p o t a s s i u m  q u i  a 

c o n d u i t  B de mauva is  r d s u l t a t s ,  Ces e x i g e n c e s  c o n d u i s e n t  B c o n s i d d r e r  I ' o b t e n -  

t i o n  d ' u n  f l u o r u r e  d o u b l e  de n i o b i u m  e t  de c a l c i u m  dans l e  c a s  0; un a l l i a g e  b i -  

e de n i o b i u m  e t  d : u n  m k t a l  q u i  s e r a i t  sou- 

s a t  i o n  de ces  f l u o r u r e s  non oxygdngs per -  

n a i r e  e s t  demand6 ou  un f l u o r u r e  doub 

h a i t d  comme a d d i t  i o n  t e r n a i  r e ,  L " u t  i I 

A 
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m e t t r a i t  p e u t - & r e ,  de p l u s ,  d Y o b t e n i r  des a1 I i ages  p l u s  r i c h e s  en n i o b i u m  sans  

r i s q u e  d ! a v o i r  une s c o r i e  t r o p  r i c h e  en CaO 

I1 apparaPt  e n f i n  que l i o n  s e  t r o u v e  m&ne dans l e  m e i l l e u r  c a s  assez  

p r i t s  de l a  l i m i t e  en dessous de l a q u e l l e  l a  l i q u a t i o n  ne se f a i t  p l u s  b i e n  ; en 

e f f e t ,  une moins  bonne q u a l i t 6  de c a l c i u m ,  un dCgazage mal s o i g n 6  c o n d u i s e n t  B 

un dchec, I t  f a u d r a i t  d t u d i e r  l e s  f a c t e u r s  q u i  peuvent  r e t a r d e r  l e  d6marrage de 

l a  r 6 a c t i o n  q u i  se  f a i t  t o u j o u r s  au maximum v e r s  620°C p o u r  augrnenter l a  quan- 

t i t 6  de c h a l e u r  emmagasin6e avan t  l a  r d a c t i o n .  Une marge de s d c u r i t 6  p l u s  g rande 

s e r a i t  Bvidemment ob tenue en t r a v a i l l a n t  B p l u s  grande d c h e l l e .  

IVe CONCLUSIONSe ---------- 

La q u a l i t 6  du m 6 t a l  ob tenu  p a r  l a  c o r d d u c t i o n  du  t d t r a f l u o r u r e  d l u r a -  

n ium e t  du  pen toxyde  de n i o b i u m  p a r  l e  c a l c i u m  e s t  s u p 6 r i e u r e  A c e l l e  ob tenue  

p a r  l a  f u s i o n  des  deux m6taux"  La premiBre  m6thode e s t  c e r t a i n e m e n t  mo ins  on& 

reuse,  Le m d t a l  o b t e n u  n ' a  pas une c o m p o s j t i o n  homoghne ma is  p e u t  t r & s  b i e n  con- 

v e n i r  cornme s t o c k  p o u r  l a  r e f u s i o n  ou d ' a i  I i a g e  mBre. La mdthode e s t  v a l a b l e  

j u s q u v 8  des t e n e u r s  de 20 % au  moins en n i o b i u m  e t  p o u r  des  a l l i a g e s  t e r n a i r e s  

c o n t e n a n t  du  chrome ou du vanad ium,  
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n i e u r  en c h e f  e t  M, P, Tyou, L i c e n c i d  en Sc iences ,  d u  C e n t r e  N a t i o n a l  de  Recher-  

ches  Md ta l  l u r g i q u e s  (C.N.R.M. S e c t i o n  de  LiBge, pou r  l e s  d d l  i c a t e s  a n a l y s e s  

d ' o x y g s n e  par  f u s i o n  sous v i d e ,  ex6cu t6es  en l e u r s  l a b o r a t o i r e s ,  M R. De Knock 

p o u r  I ' a i d e  q u F i l  a a p p o r t g e  au dBbut de ce  t r a v a i l  e t  Mrne M. Hey len  p o u r  l e s  

m d t a l  l o g r a p h i e s  des a l  I i a g e s  a i n s i  que Mrne Cons tan t ,  M. F L i e v e n s  e t  M. Ph., 

Meche lynck  pour  l e s  d i v e r s e s  a n a l y s e s  q u ' i l s  o n t  b i e n  v o u l u  f a i r e  e t  m e t t r e  au 

p o i n t ,  
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------- F l g u r e  9 Essay n"ll-pollssage mdcanlque ( 2 5 0 ~ ) ~  ~ r k s e h c e  d P i f i c ' U r . c i b  $ E .  

n i f r u r e s  ( b l a n c h e s )  et d e  c a r b u r e s  (grlsesl, e n c o q e  q u e * ( ; i . e s  F C  

rosltds. 
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-- F i g u r e  ----- 5 : EsSai n ’ l l - p o l i s s a g e  mdcanlque e t  & l e c t r o l y t i q u e ,  a t t a q u e  c h i m r -  

que ( 2 5 0 X ) .  P r e s e n c e  d ’ l n c l u s i o n s  e t  de p o r o s l t e  ; un d e b u t  de de- 

c o m p o s l t ~ o n  aux j o i n t s  de c e r t a i n 8  g r a l n s  e t  une h o m o g e n e i t 6  mi.- 

c r o s c o p l q u e ,  

i_ . , . ... -. 
, 

I ’, 

F i g u r e  6 : E s s a l  n ’ l 2 - p o l i s s a g e  m d c a n i q u e  ( 2 5 0 x 1 .  I t  y a e n c o r e  des i n c l u -  
I- ----- 

s l o n s  de c a r b u r e  e t  de  n i t r u r e  e t  un peu de  p o r o s i t 6 .  



. ' 5  , 

? 
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-^-----I F i g u r e  9 : E s s a i  11.13-pollssage m d c a n i q u e  ( 2 5 0 x 1 ,  I t  y a beaucoup moins d ' I n -  

c l u s i o n s  e t  p a s  d e  p o r o s l t k ,  Le m k t a l  y e s t  p r e s q u ' e n t i h r e m e n t  dk- 

compos k 

4 

_- F i g u r e  _----- 10 : E s s a i  n " l 3 - p o l i s s a g e  mdcanlque e t  d l e c t r o l y t l q u e ,  a t t a q u e  c h i -  
mique ( 2 5 0 x 1 ,  M i s e  e n  k v i d e n c e  p a r  1'a:taque, d e  i ' d t a t  d e  d k -  

c o m p o s i t i o n  d e  l a  p h a s e  y. 
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-- F i g u r e  ------ 11 ; E s s a i  n " 1 3  a p r b s  2q h 3 950'C e t  t r e m p e  a u  m e r c u r e o  P o i i s s a g e  

m 6 c a n i q u e n  Le m e t a l  e s t  d e  nouveau en  p h a s e  y,, ( 2 5 0 x 1  

--------- F i g u r e  1 2  : E S s a i  n ' l 6 - p o 1  i s s a g e  mdcanique ( 2 5 0 x 1 .  P r e s e n c e  d ' i n c i u * i o n s  

d e  c a r b u r e  p l u s  g r a n d e s  que prdcddemment,  
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: E s s a i  n 0 1 6 - p o I  i s s a g e  mQcanique e t  Q l e c t r o l y t i q u e ,  a t t a q u e  c h l m i q u e  

( 2 5 0 x 1 .  InhomogQnQitQ m i c r o s c o p i q u e  e t  d d b u t  de d e c o m p o s i t i o n  aux 

j o i n t s  des g r a i n s .  

-- F i E r e  ----- 19 : E s s a i  n " l 7 - p o l i s s a g e  m e c a n i q u e  tf50X1, I n c l u s i o n s  de n l t r u r e  

t r b s  v i s i b l e s .  



I - 19 - 

------- F i g u r e  1 5  : E s s a i  n 0 1 7 - p o l  i s s a g e  mdcanique  e t  d l e c t r o l y t i q u e ,  a t t a q u e  chirn l -  

que ( 2 5 0 x 1 ,  Le m d t a l  y e s t  p a r t i e l l e m e n t  ddcomposd, 

E s s a i  n " 1 7  a p r b s  2 4  h a 950.c e t  t r e m p e  a u  m e r c u r e - p o l i s s a g e  md- 
c a n i q u e  e t  d l e c t r o l y t i q u e , ,  a t t a q u e  c h i m i q u e  ( 2 5 0 x 1 .  

Le m k t a l  e s t  d e  nouveau  e n  phase  y a v e c  peu  d ' inhornogdndlP6  m i -  

c r o s c o p i q u e .  



- oz - 



- -  fig1 - SCHEMA DE MONTAGE DE LA BOMBE- 

Vtrr la p o m p  a vide I 
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FIG : 2 - DIAGRAMME QE MBNPEE EN TEMPERATURE - 
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