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Description

La présente invention concerne le domaine de la
granulation, c'est-a-dire celui de Ia réalisation de par-
ticules sphéroidales ou granules solides & partir d'un
matériau fondu, notamment & partir d’'un bain de métal
fondu, les granules se formant aprés solidification
dudit matériau.

L'invention concerne, plus précisément, un pro-
cedé pour granuler des métaux ou alliages métalli-

" ques & partir d'une masse de ces matériaux en fusion.
Dans la présente description, la notion de métal dési-
gnera également des alliages de deux ou plusieurs
métaux ainsi que tout composé minéral ou organique
contenant un métal. Toutefois, on notera que I'inven-
tion pourra aussi s’appliquer & certains matériaux non
métalliques dont la granulation pose sensiblement les
mémes problémes que celle des métaux.

De fagon plus spécifique, Finvention a pour objet
un procédé de granulation suivant lequel on assure la
pulvérisation d’'un matériaux fondu, puis sa solifica-
tion sous forme de granules.

Diverses solutions ont déja été proposées pour
assurer la granulation des métaux, On pourra se réfé-
rer & celles décrites dans les brevets DE n° 1 268 792,
et FR n° 2 391 799, dans lesquels la pulvérisation du
métal fondu est assurée en Iui imprimant un mouve-
ment de rotation générateur d’une force centrifuge. La
rotation du métal liquide y est obtenue sous I'influence
d’'un champ magnétique tournant produit par un stator
entourant un tube ot circule le métal liquide et qui
posséde & sa partie inférieure un fond percé d'un ori-
fice calibré par lequel le métal sort en voile conique.
It forme alors des granules par refroidissement dans
une atmosphére appropriée.

Ces dispositifs et procédés, on le congoit, impli-
quent la présence de matériel cher et une mise en
oeuvre qui n'est pas toujours aisée. Ces difficultés
sont, plus particulierement liées & la présence de
générateurs de champs magnétiques rotatifs qui
constituent une source de panne et représentent des
frais supplémentaires, ne serait-ce qu’en dépenses
énergétiques. Il est, en outre, nécessaire de détermi-
ner les vitesses de rotation des champs pour obtenir
les meilleurs résultats, cette mise au point étant par-
fois délicate.

La granulation des métaux pose en plus un pro-
bleme spécifique, qui est liée a la présence d'impure-
tes, provenant souvent d'une tendance prononcée 3
l'oxydation. Toutes les techniques appliquées & ce
jour, avec ou sans champ tournant, n’ont pas permis
de résoudre ce probléme, Méme si 'on assure une
purification extrémement poussée du métal juste en
amont du dispositif de pulvérisation, ce qui complique
encore les installations, on retrouve des particules
d'impuretés qui se répartissent de maniére inhomo-
géne dans les gouttelettes et qui conduisent 3 des
granules de granulométrie et de composition varia-
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bles, présentant des formes et des surfaces trop iré-
guliéres.

Pour parvenir & une meilleure granulation, la pré-
sente invention propose de réaliser la pulvérisation au
moyen de dispositifs délimitant mécaniquement la cir-
culation du matériau fondu en lames hélicoidales vers
Porifice de pulvérisation. De tels dispositifs &tant en
eux-mémes connus pour la pulvérisation de I'eau
sous pression (6.105 Pa (6 bars) en général), il
convient de souligner que leur emploi n'a jamais été
envisagé comme une solution au probléme ci-dessus,
dans un contexte impliquant la solidification des gout-
telettes & partir d'un matériau pouvant contenir des
impuretés.

Ainsi I'invention a pour objet un dispositif de gra-
nulation comportant des moyens de chauffage (1 7)
d'un matériau & granuler pour provoquer sa fusion et
des moyens d’alimentation (14) en matériau fondu
dans un conteneur (1) terminé par un orifice (9) de pul-
vérisation du matériau en gouttelettes a I'entrée d'une
enceinte de refroidissement (12) ot les gouttelettes
se solidifient en granules, caractérisé en ce que ce
conteneur (1) comporte au moins un élément hélicoi-
dal (5, 6, 7) apte & imposer une circulation du matériau
fondu en lames hélicoidales, et en ce que ledit &l&-
ment hélicoidal est constitué par au moins une rainure
creusée dans une piéce (4) de forme générale cylin-
drique, logée, sans jeu, dans une partie cylindrigue
dudit conteneur (1).

Ces rainures peuvent étre au nombre de deux,
trois ou en nombre plus élevé, mais de préférence au
plus égal & cinq. Le nombre de trois apparait, en géné-
ral, comme le mieux approprié.

Le conteneur peut donc étre constitué a ce niveau
par un tube cylindrique et les rainures peuvent étre
taillées dans une piéce amovible, de forme générale
également cylindrique, qui est logée, sans jeu, dans
ledit conteneur. Il est toutefois possible que le conte-
neur ait une autre forme et présente, par exemple,
une certaine conicité.

Le conteneur peut avantageusement se terminer
par un cbne intérieur, dont I'angle varie dans la
gamme de 30 & 90 degrés, la partie inférieure de ce
cone intérieur débouchant sur I'orifice du conteneur
par lequel peut s’écouler, en voile, le matériau liquide
que i'on désire transformer en granules ou billes soli-
des. En quelque sorte, P'orifice constitue le sommet du
cone.

Dans des conditions préférées de mise en oeuvre
de Tinvention, notamment pour la granulation de
matériaux métalliques, et notamment de métaux réac-
tifs et oxydables comme le calcium et le magnésium,
le diamétre de lorifice de pulvérisation peut étre
compris entre 1 et 5 millimétres, sur une longueur de
0,5 a 5 millimetres, et le pas des rainures peut &tre
compris entre 10 et 50 millimétres. Le nombre et la
section des rainures sont de préférence choisis pour
que la somme de leurs sections de passage au maté-
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riau fondu soit au moins égale a 2,5 fois la section de
l'orifice. Ce rapport est avantageusement compris
entre 2,5 et 10 de préférence entre 3 et 5.

Par ailleurs, le dispositif de I'invention comporte
avantageusement des moyens pour appliquer une
pression réglable au matériau alimentant le conte-
neur, cette pression étant comprise entre 1.105 et
3.105 Pa (1 et 3 bars) dans les condition les mieux
appropriées.

Dans la mise en oeuvre de I'invention au moyen
du dispositif ci-dessus, le réglage de cette pression
permet de déterminer la vitesse de rotation du maté-
riau imposée par la circulation hélicoidale, et par
conséquent la granulométrie des billes obtenues
aprés solidification. On peut ainsi déplacer le spectre
granulométrique par exemple entre 200 & 1000
microns, 500 & 1800 microns, 1000 & 2500 microns
pour du calcium ou du magnésium. Cependant on ne
fabrique jamais simultanément des particules trés
fines (inférieures & 50 microns) qui seraient trés dan-
gereuses dans le cas de ces métaux réactifs.

On notera que la technique proposée par l'inven-
tion permet de s'affranchir de toute opération de
lavage du calcium ou du magnésium par des sels
minéraux fondus. La grande vitesse de rotation,
I'absence de filtre, I'absence de points morts dans la
circulation du métal fondu, font que les oxydes en sus-
pension ne peuvent pas se décanter. La suspension
reste homogeéne jusque dans les granules solidifi¢es.
En outre, le matériau sortant d'un c6ne terminé parun
orifice unique forme une lame tronconique qui s'évase
et se brise en gouttelettes, ce qui assure un bon taux
deremplissage del'enceinte de refroidissement et qui
est favorable & une solidification rapide et homogéne.

Un élément supplémentaire qu'll est souvent utile
de prendre en considération concerne le matériau
constituant la buse de pulvérisation, donc 'orifice, la
piéce interne a rainures et le conteneur, au moins
dans leur surface en contact avec le matériau fondu
a granuler. En effet, des tensions superficielles res-
pectives, dépend I’épaisseur des lames liquides qui
joue sur la dimension des granules fabriquées. Dans
le cas des métaux réactifs la pulvérisation s'effectue
dans un milieu inerte, constitué parun gazrare tel que
'hélium ou l'argon. Le molybdéne semble alors le
matériau le mieux approprié pour les parties mécani-
ques intervenant dans la pulvérisation, d’autant plus
qu'il n'est pas sensible & 'usure dans le temps.

On décrira maintenant plus en détails une forme
de réalisation particuliére de Iinvention qui en fera
mieux comprendre les caractéristiques essentielles et
les avantages, étant entendu toutefois, que cette
forme de réalisation est choisie & titre d’exemple et
qu'elle n'est nullement limitative. Sa description est
illustrée par les figures annexées, dans lesquelles :

La figure 1 montre le dispositif de granulation

dans son ensemble ;

La figure 2 est une vue en coupe du dispositif de
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pulvérisation ;

La figure 3 est une vue de dessus de la figure 2.

Conformément 2 la figure 1, le dispositif de gra-
nulation comporte une enceinte de refroidissement 12
dans laquelle s’effectue |a solidification des gouttelet-
tes de métal liquide formées & la sortie d'un dispositif
de pulvérisation 13. L'enceinte 12 est sous forme
d’'une tour verticale et le dispositif de pulvérisation 13
a vortex est situé a son sommet. Elle est remplie d'un
gaz neutre tel que I'argon pour permettre la granula-
tion de métaux réactifs comme le calcium etle magné-
sium. A son extrémité inférieure se frouve un sas 11
par lequel sont évacués les granules ou billes obte-
nus, L'alimentation en métal fondu vers le dispositif de
pulvérisation 13 est assurée par une conduite 14 &
partir d’un four de fusion du métal 17. Ce four contient
la masse de métal en fusion 16 dans une cellule étan-
che 20. Le prélévement du métal y est assuré par la
conduite 14 plongeant dans cette masse, & travers un
filtre 15.

La cellule étanche 20 est connectée 4 ce sas 19
par lequel s’'effectue I'alimentation en métal solide.
Elle est également connectée & une conduite 18 d'ali-
mentation de gaz. Le gaz admis est un gaz neutre,
plus particuliérement I'argon. Il remplit la cellule 20
au-dessus de la masse fondue 16 et exerce sur cel-
le-ci une pression qui peut étre réglée entre 1.105 et
3.105Pa (1 et 3 bars) suivant la dimmension granulo-
métrique souhaitée pour le produit obtenu.

Le dispositif 13, qui assure la pulvérisation du
métal fondu par un effet de vortex, est représenté sur
les figures 1 et 2.

Sur la figure 2, on distingue un conteneur 1, de
forme générale cylindrique, c'est-a-dire dont la partie
interne est cylindrique au moins dans sa partie supé-
rieure, dans lequel on fait arriver le métal liquide sui-
vant la fléche 2, par le biais d’'un tube 3 soudé sur le
conteneur 1. Ce tube prolonge verticalement la
conduite 14 de la figure 1.

Al'intérieur du conteneur 1, et dans la partie infé-
rieure de celui-ci, est disposée, sans jeu, une piéce 4
de section transversale cylindrique, sur les parois
internes de laquelle ont été taillées trois rainures héli-
coidales 5, 6, 7, chacune de section rectangulaire.
Cette piece est montée de maniére amovible dans le
conteneur 1. Elle comporte un doigt axial 21 qui per-
met de I'extraire aisément.

La partie inférieure du conteneur 1 se termine par
un cone 8 dontle sommet, situé vers le bas, débouche
sur l'orifice calibré 9 qui est prévu dans la partie infé-
rieure du conteneur 1. L’angle au sommet de ce cbne
estgénérale ment compris entre 30 et 90 degrés et de
préférence de I'ordre de 45 degrés.

Lorsque le métal fondu sous pression armive au
niveau de la piéce 4, il se met en rotation du fait de
I'action mécanique exercée par les rainures hélicor
dales 5, 6, 7 qui I'obligent & circuler en nappes héli-
coidales dans les seuls passages ménagés par ces
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rainures entre la piéce 4 et la paroi interne du conte-
neur.

Au niveau du cone 8, et du fait de la forme de ce
cbne, le mouvement de rotation (vortex) s’accélére et
le matériau liquide forme une lame tronconique avant
de s’échapper par l'orifice 9, en un voile 10 qui est le
plus généralement creux. Il s"agit d'un voile tronconi-
que ot le flux liquide se brise en gouttelettes et qui
s’évase dans I'enceinte de refroidissement. Ceci est
did & un effet de convergent-divergent au niveau de
T'orifice 9, par le fait que le liquide est plaqué par la
force centrifuge sur le céne 8, en une lame tronconi-
que creuse a lintérieur de laquelle se crée une
dépression.

Dans un exemple particulier de mise en oeuvre
de l'invention, de bons résultats ont été obtenus avec
des métaux réactifs (calcium et magnésium), en
adoptantun pas de rainures d’environ 15 mm, ces rai-
nures ayant une section rectangulaire de 5 & 6 mmz2.
Le diamétre de sortie de I'orifice 9 était de 'ordre de
2 3 4 mm, c'est-a-dire assez grand en regard de la
dimension granulométrique recherchée pourles gout-
telettes et pour les billes obtenues par solidification
des gouttelettes. Ceci éliminait de fagon significative,
sinon totale, les possibilités de bouchage du disposi-
tif. Ceci constitue un avantage trés important par rap-
port aux solutions proposées dans l'art antérieur qui
consistaient & faire passer le métal liquide dans des
orifices calibrés, car du fait du petit diamétre de ceux-
¢i, ces dispositifs avaient tendance a s’encrasser ou
s’obstruer.

En adoptant les paramétres précités, il a été pos-
sible d’obtenir des billes ou granules métalliques
ayant un diamétre compris entre 0,5 et 1,5 mm, ce qui
représente une homogénéité satisfaisante.

Selon un exemple plus précis, on a opéré sur du
calcium fondu & 870°C, avec solidification par refroi-
dissement & la température ambiante de I'atelier. Le
dispositif de pulvérisation présentant un angle du
cone intérieur 8 de 45 degrés, un orifice 9 de 2,6 mm
de diamétre sur une hauteur de 4 mm, etla piéce cen-
trale 4 comportaient trois rainures de section 2,45 x
2,50 mm. Dans ces conditions le rapport R de la
somme des sections des rainures  la section de I'ori-
fice est égal & 3,66. La piéce centrale et le conteneur
étaient constitués de molybdéne.

Avec une pression d’alimentation du calcium
liquide de 2.105 Pa (2 bars), on a obtenu une produc-
tion de 165 kg par heure de billes de 0,75 mm de dia-
métre, avec une répartition granulométrique
correspondant & 85% en poids de billes de 0,24 1 mm
et 15% en poids de billes de 1 & 1,3 mm de diamétre.

En opérant de la méme maniére sur du magné-
sium, aprés avoir remplacé la piéce centrale par une
piéce & deux rainures de section 2,9 x 3mm (condui-
sant & un rapport R de 3,41), on a obtenu des billes
de diametre moyen 0,42 mm, dont 92% en poids entre
0,2 et 1 mm et 8% en poids entre 0,2 et 0,1 mm.
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Naturellement, la description qui précéde n'est
pas limitative. i est & noter en particulier que les él&-
ments hélicoidaux en relief prévus & Pintérieur du
conteneur afin de mettre en mouvement rotatif le
matériau liquide et donner naissance & I'effet de vor-
tex peuvent prendre des formes autres que des rainu-
res ménagées a l'intérieur du conteneur ou dans une
piéce ajoutée & l'intérieur de celui-ci, de la fagon pré-
cédemment indiquée. Constitue également une solu-
tion possible le fait de prévoir a Pintérieur de ce
conteneur non plus des profils creux comme des rai-
nures, mais des profils formant des projections vers
I'intérieur du conteneur et également de forme hélicoi-
dale, ce qui a également pour résultat de mettre en
rotation le métal liquide traité par 'effet de vortex. I
est toutefois apparu, que cette solution, bien que
conduisant également & la formation de granules, est
moins satisfaisante.

Par ailleurs, les dispositions géométriques et
dimensions utilisées dans les exemples ci-dessus
sont celles qui sont illustrées sur la figure 2, avec une
piéce 4 cylindrique, dont la section terminale infé-
rieure occupe la base du céne 8, cette piéce ayant un
diamétre de 18 mm et une longueur de 15 mm. D’une
maniére plus générale sur ce point, de telles pigces
utilisables selon I'invention présentent avantageuse-
ment un diamétre compris entre 10 et 30 mm et une
longueur comprise entre 10 et 40 mm.

Revendications

1. Dispositif de granulation comportant des
moyens de chauffage (17) d’'un matériau & granuler

pour provoquer safusion et des moyens d'alimenta-

tion (14) en matériau fondu dans un conteneur (1) ter-
miné par un orifice (8) de pulvérisation du matériau en
gouttelettes a I'entrée d'une enceinte de refroidisse-
ment (12) ou les gouttelettes se solidifient en granu-
les, caractérisé en ce que ce conteneur (1) comporte
au moins un élément hélicoidal (5, 6, 7) apte & impo-
ser une circulation du matériau fondu en lames héli-
coidales, et en ce que ledit élément hélicoidal est
constitué par au moins une rainure creusée dans une
piéce (4) de forme générale cylindrique, logée, sans
jeu, dans une partie cylindrique dudit conteneur (1).

2. Dispositif selon la revendication 1, caractérisé
en ce que ladite piéce (1) est amovible et interchan-
geable.

3. Dispositif selon la revendication 1 ou 2, carac-
térisé en ce que ledit conteneur (1) se termine par un
cone intérieur (8) dont I'angle est de I'ordre de 30 &
90 degrés, le sommet étant ledit orifice (9).

4, Dispositif selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 a 3, caractérisé en ce que le diamétre de
l'orifice de pulvérisation (9) est compris entre 1 et 5
millimétres, sur une longueur de 0,5 4 5 millimétres et
en ce que le pas des rainures est compris entre 10 et
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50 millimétres.

5. Dispositif selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 & 4, caractérisé en ce que le nombre et la
section des rainures sont tels que la somme de leurs
sections de passage au matériau fondu soit au moins
égal & 2,5 fois la section de I'orifice (9), ce rapport
étant avantageusement compris entre 2,5 et 10 et de
préférence entre 3 et 5.

6. Dispositif selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 & 5, caractérisé en ce qu'il comporte des
moyens (18) pour appliquer une pression réglable au
matériau alimentant le conteneur, cette pression étant
de préférence comprise entre 1.105 et 3.10° Pa.

7. Dispositif selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 & 6, caractérisé en ce que pour la granula-
tion de métaux réactifs, ledit conteneur (1) et ladite
pigce (4) sont en molybdéne.

Anspriiche

1. Granuliereinrichtung mit einer Heizvorrichtung
(17) fir zu granulierendes Material, zur Einleitung
dessen Schmelzvorgangs, und einer Zufiihrvorrich-
tung (14) fiir geschmolzenes Material in einen Behél-
ter (1), der am Eingang einer Abkiihleinfassung (12),
wo die Tropfchen zu Kdrnchen erstarren, in einer Off-
nung (9) zur Pulverisierung des Materials in Tropf-
chen endet, dadurch gekennzeichnet, daR dieser
Behalter (1) wenigstens ein schraubenférmiges Ele-
ment hat (5, 6, 7), das dazu geeignet ist, eine Zirkula-
tion des geschmolzenen Materials in
schraubenférmige Streifen herbeizufiihren und
dadurch, daB dieses schraubenférmige Element aus
wenigstens einer Rille besteht, die in ein im wesent-
lichen zylindrisch geformtes Teil (4) eingebracht ist,
das ohne Spiel in ein zylindrisches Teilstiick des
Behélters (1) eingesetzt ist.

2. Einrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dafl das Teil (4) abnehmbar und auswech-
selbar ist.

3. Einrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dal der Behalter (1) durch einen
inneren Kegel (8) begrenzt ist, dessen Winkel in der
GroRenordnung zwischen 30 und 90 Grad liegt, wobei
die Spitze die Offnung (9) ist.

4. Einrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, da® der Durchmesser der
Offnung (9) zur Pulverisierung zwischen 1 und 5 Mil-
limetern liegt, und zwar auf einer Lénge von 0,5 bis 5
Millimetern, und dadurch, daR die Ganghthe der Ril-
len zwischen 10 und 50 Millimetern betragt.

5. Einrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, da® die Anzahl und der
Querschnitt der Rillen so sind, daR die Summe ihrer
SchmelzmaterialdurchlaBquerschnitte  mindestens
gleich 2,5 mal der Querschnitt der Offnung (9) ist,
wobei dieses Verhaltnis vorteilhafterweise zwischen
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2,5 und 10 liegt, und vorzugsweise zwischen 3 und 5.

6. Einrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, daR sie eine Vorrichtung
(18) beeinhaltet zur Ausiibung eines regulierbaren
Drucks auf das Material, das den Behélter speist,
wobei dieser Druck vorzugsweise zwischen 1 x 105
und 3 x 105 Pa liegt.

7. Einrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, daB fiir die Granulierung
von reaktiven Metallen der Behéiter (1) und das Teil
(4) aus Molybdan bestehen.

Claims

1. Granulation device comprising means (17) for
heating a material to be granulated in order to cause
it to melt and means (14) for supplying the molten ma-
terial to a container (1) terminated by an orifice (9) for
atomization of the material into droplets at the inlet of
a cooling chamber (12) where the droplets solidify into
granules, characterized in that the container (1) com-
prises at least one helical member (5, 6, 7) adapted
to impose a helical blade-type circulation on the mol-
ten material and in that this helical member is formed
by at least one groove provided in a generally cylin-
drical part (4) which is housed without any clearance
in a cylindrical portion of the container (1).

2, Device as claimed in claim 1, characterized in
that the member (1) is detachable and interchange-
able.

3. Device as claimed in claims 1 or 2, charac-
terized in that the container (1) is terminated by an
inner cone (8) whose angle is of the order of 30° fo
90°, the apex being the orifice (9).

4. Device as claimed in any one of claims 1 to 3,
characterized in that the diameter of the atomization
orifice (9) is between 1 and 5 mm over a length of 0.5
to 5§ mm and in that the pitch of the grooves is between
10 and 50 mm.

5. Device as claimed in any one of claims 1 to 4,
characterized in that the number and the cross-sec-
tion of the grooves are such that the sum of their sec-
tions for passage of the molten material is at least 2.5
times the cross-section of the orifice (9), this ratio
advantageously being between 2.5 and 10 and pref-
erably between 3 and 5.

6. Device as claimed in any one of claims 1 to 5,
characterized in that it comprises means (18) for
applying an adjustable pressure to the material sup-
plying the container, this pressure preferably being
between 1.105 and 3.105 Pa.

7. Device as claimed in any one of claims 1 to 6,
characterized in that the container (1) and the part (4)
are of molybdenum for the granulation of reactive met-
als.
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