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(54) Procédé de fabrication d'un objet d'une forme choisie en matiére céramique ou réfractaire.

(57) Le procédé de fabrication d’'un objet (1) d’'une forme choisie
en matiére céramique ou réfractaire (4) comprend les étapes de
formation d’'un moule temporaire en une matiére temporaire (2)
susceptible d'étre enlevée par traitement thermique bien en des-
sous du point de fusion de la matiére céramique ou réfractaire
(4), ce moule temporaire (2) ayant la forme d’une enveloppe de
I'objet (1) a fabriquer; formation dans cette matiere temporaire
(2) du moule temporaire (2) de forme creuse destinée a former
I'objet (1) de forme choisie en matiére céramique (1); placement
du moule temporaire (2) dans un moule a injection qui entoure le
moule temporaire (2); remplissage de ladite forme creuse d'une
poudre submicronique de la matiére céramique ou réfractaire (4)
par injection sous pression de la poudre; traitement thermique
pour enlever ladite matiére temporaire (2) suivi d’'un traitement
thermique optionnel pour stabiliser la poudre en un corps; frit-
tage a haute température en dessous de la température de fu-
sion de la matiére céramique ou réfractaire (4) pour former I'objet
(1) en matiére céramique ou réfractaire(4); et refroidissement
contrélé de I'objet (1) en matiere céramique ou réfractaire (4).
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Description

[0001] La présente invention se rapporte a un procédé de fabrication d’un objet d’une forme choisie en matiére céramique
et/ou autres matériaux réfractaires en poudre.

[0002] Il est déja connu de I'état de la technique des procédés de fabrications de piéces céramiques par mélange d’une
poudre céramique ou une poudre métallique.

[0003] Les objets en céramique possédent généralement une grande résistance mécanique, une densité élevée, une
forte dureté et une résistance élevée a l'usure. EP 0 125 912 décrit un procédé de fabrication d’un rotor en céramique.
Le principal inconvénient de ce procédé est qu’il ne permet pas de produire des pieces en céramiques avec des bates
ajourées tridimensionnelles.

[0004] Le but de la présente invention est de fabriquer des objets en matiére céramique ou autres matériaux réfractaires
notamment avec des bates ajourées tridimensionnelles.

[0005] Conformément & invention, le procédé de fabrication d’un objet d’une forme choisie en matiére céramique ou
réfractaire comprend les étapes de:

— Formation d’un moule temporaire en une matiére temporaire susceptible d’étre enlevée par traitement thermique bien
en dessous du point de fusion de la matiére céramique ou réfractaire, ce moule temporaire ayant la forme d’un noyau
de l'objet a fabriquer;

— Formation dans cette matiére du moule temporaire de forme creuse destinée a former I'objet de forme choisie en
matiére céramique ou réfractaire;

— Placement du moule temporaire dans un moule & injection qui entoure le moule temporaire;

— Remplissage de ladite forme creuse d’une poudre submicronique de la matiere céramique ou réfractaire par injection
sous pression de la poudre;

— Traitement thermique pour enlever ladite matiére temporaire suivi d’un traitement thermique optionnel pour stabiliser
la poudre en un corps;

— Frittage a haute température en dessous de la température de fusion de la matiére céramique ou réfractaire pour
former I'objet en matiére céramique ou réfractaire; et

— Refroidissement contr6lé de I'objet en matiére céramique ou réfractaire.

[0006] Dans la premiére étape, une matiére temporaire susceptible d’étre enlevée par traitement thermique, par exemple
la cire, est injectée a une température a laquelle cette matiére est liquide, par exemple comprise entre 200 et 500°C.

[0007] La formation des formes creuses, qui peuvent étre des creusures entretoisées ou des cannelures se fait soit par
impression des canaux soit par enlévement de la matiere.

[0008] L’injection de la matiére temporaire est suivie d’'un temps de refroidissement d’au moins 30 minutes.

[0009] Aprés I'opération de refroidissement, la poudre de la matiére céramique ou réfractaire est injectée sous une pres-
sion supérieure a 10 tonnes.

[0010] L’enlévement de la matiére temporaire se fait sous une température supérieure a 100°C et pendant une durée
d’au moins 1 heure.

[0011] Le refroidissement de I'objet a l'issue de I'opération d’enlévement de la matiére temporaire dure au moins 20
minutes.

[0012] L’opération de frittage dure typiqguement entre 20-30 heures a une température de frittage d’environ 1400 a 1600°C.
Le refroidissement de I'objet a l'issue de 'opération de frittage dure aussi typiquement au moins 4 heures et le volume de
Iobjet est réduit par exemple de 5 a 15 % mais au maximum de 25 %.

[0013] La matiére céramique ou réfractaire comporte au moins un oxyde, un carbure, un borure, un nitrure, un siliciure ou
un oxycompose, typiquement comportant 'un ou plus des métaux réfractaires suivants, par exemple le niobium, le molyb-
deéne, le tantale, le zirconium, le tungsténe, le titanium, Fyttrium ou le cermet, du carbone et comportant optionnellement
au plus 5% par poids d’au moins un autre élément par exemple I'aluminium, le magnésium ou le silicium.

[0014] Par exemple, la matiére céramique ou réfractaire comporte au moins un oxyde, notamment de I'oxyde de zirconium
et selon une exécution, est composée d’au moins 80% par poids d’oxyde de zirconium, de 0.5 & 20% par poids d’oxyde
d’yttrium et au plus de 5% par poids d’autres composés.

[0015] L’objet en matiére céramique ou réfractaire peut par exemple étre sous forme de bates ajourées tridimensionnelle,
annulaire, rectangulaire ou elliptique comme une lunette de montre, bagues de joaillerie etc.

[0016] Les caractéristiques de l'invention apparaitront plus clairement a la lecture de plusieurs formes d’exécutions don-
nées uniquement a titre d’exemple, nullement limitative en se référant aux figures schématiques, dans lesquelles:

La fig. 1 représente une vue en perspective d’un insert de cire pour la fabrication d’un objet par exemple une lu-
nette de montre en céramique a base de zirconium;
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La fig. 2 représente une vue en perspective de la lunette de montre en céramique a base de zirconium avant
opération de déliantage;

Lafig. 3 représente la lunette de montre en céramique a base de zirconium en cours de chauffage par induction;
et

La fig. 4 représente la lunette de montre en céramique a base de zirconium préte a étre montée sur une piéce
d’horlogerie.

[0017] Dans la forme d’exécution décrite, la matiére céramique 4 est une céramique composée d’au moins 80% d’oxyde
de Zirconium, de 0.5 a 20% d’oxyde d’yttrium et au plus de 5% d’autres composés entre autres oxyde d’Aluminium, oxyde
de Magnésium, oxyde de Silicium, etc. Les autres composés servent notamment a la coloration de la matiére céramique 4.

[0018] Dans une forme d’exécution, le procédé de fabrication d’'une lunette de montre 1 en matiére céramique 4 a base
de zirconium comprend les étapes de:

— Formation d’un moule temporaire en cire 2, matiére susceptible d’étre enlevée par traitement thermique bien en des-
sous du point de fusion de la matiere céramique 4 a base de zirconium, ce moule temporaire 2 ayant la forme d’un
noyau de la lunette de montre 1 a fabriquer;

— Formation en cire du moule temporaire 2 de forme creuse destiné a former la lunette de montre 1 en matiére céramique
4

— Formation des canaux 3, cannelures ou creusures, dans la matiére temporaire, ces canaux 3, définissant la forme
finale de I'objet a créer;

— Placement du moule temporaire 2 dans un moule a injection qui entoure le moule temporaire 2;

— Remplissage de ladite forme creuse 3 d’'une poudre submicronique de la matiére céramique 4 a base de Zirconium
par injection sous pression de la poudre;

— Traitement thermique pour enlever la cire 2 suivi d’un traitement thermique optionnel pour stabiliser la poudre en un
corps;

— Frittage @ haute température en dessous de la température de fusion de la matiere céramique 4 a base de zirconium
pour former la lunette de montre 1 en matiére céramique 4 a base de zirconium; et

— Refroidissement contrdlé de la lunette de montre 1 en matieére céramique 4 a base de zirconium.

[0019] Dans la premiére étape, nous injectons dans un moule indépendant, un insert de forme en cire 2 qui correspond
au volume de lintérieur de la future lunette de montre 1 injectée (fig. 1). La cire 2 est injectée a une température comprise
entre 200 et 500°C. L’injection de la cire 2 est suivie d’un temps de refroidissement usuellement d’au moins 30 minutes,
ce temps dépendant du volume de la lunette de montre 1 ou autre objet 1.

[0020] Ensuite on creuse des canaux 3 dans la cire 2, ces cannelures ou canaux 3 correspondant a la forme finale de
Fobjet 1 & créer notamment avec des bates ajourées tridimensionnelles.

[0021] Apres I'opération de refroidissement et formation de cannelure dans la cire 2, Pinsert temporaire en cire 2 est placé
dans un moule d’injection de forme et la matiére céramique 4 a base de zirconium, sous forme de poudre, de préférence
submicronique, est injectée sous haute pression, supérieure a 10 tonnes. Le fait de placer 'insert en cire 2 dans le moule,
permet de diriger les flux injectés sous haute pression directement dans les canaux 3 choisis lors de la conception du
moule. Les ébauches de lunettes de montre 1 sont alors sorties du moule avec une trés grande attention, car elles sont
friables apres déliantage (fig. 2).

[0022] Comme illustré dans la fig. 3, les ébauches de lunettes de montre 1 sont ensuite placées dans un four & induction
5, et 'enlevement de la cire 2 se fait sous une température supérieure & 100°C pendant une durée d’au moins 1 heure.

[0023] Le refroidissement de la lunette de montre 1 ou autre objet a I'issue de 'opération d’enlévement de la matiere
temporaire 2 dure typiqguement au moins 20 minutes.

[0024] L’opération de frittage est exécutée dans un four de frittage, par palier de température jusqu’a la température de
frittage d’environ 1400 a 1600°C, et dure au moins 20 heures. Le temps de refroidissement de la lunette de montre 1
a lissue de I'opération de frittage dure au moins 4 heures et le volume de la lunette de montre 1 est réduit d’environ 5
a 15% (fig. 4).

[0025] Conformément a la présente invention, le procédé permet de réaliser toutes les formes géométriques tridimension-
nelles, évidées, jamais obtenues pour des objets en matiére céramique 4 par la technique de moulage par injection. Les
objets 1 pourront étre utilisés par exemple dans la haute joaillerie, la micromécanique, le secteur biomédical, I'horlogerie
ou tout autre domaine nécessitant des piéces en matiére céramique ou réfractaire 4.

Revendications

1. Procédé de fabrication d’un objet (1) d’'une forme choisie en matiére céramique ou réfractaire (4) comprenant les
étapes de:
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15.
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—Formation d’'un moule temporaire en une matiére temporaire (2) susceptible d’étre enlevée par traitement thermique
bien en dessous du point de fusion de la matiére céramique ou réfractaire (4), ce moule temporaire (2) ayant la forme
d’une enveloppe de I'objet (1) a fabriquer;

— Formation dans cette matiére temporaire (2) du moule temporaire (2) de forme creuse destinée a former I'objet (1)
de forme choisie en matiére céramique (1) ;

— Placement du moule temporaire (2) dans un moule a injection qui entoure le moule temporaire (2);

— Remplissage de ladite forme creuse d’une poudre submicronique de la matiére céramique ou réfractaire (4) par
injection sous pression de la poudre;

— Traitement thermique pour enlever ladite matiere temporaire (2) suivi d’'un traitement thermique optionnel pour
stabiliser la poudre en un corps;

— Frittage a haute température en dessous de la température de fusion de la matiére céramique ou réfractaire (4)
pour former 'objet (1) en matiére céramique ou réfractaire(4); et

— Refroidissement contrblé de I'objet (1) en matiere céramique ou réfractaire (4).

Procédé de fabrication selon la revendication 1, caractérisé en ce que la matiere temporaire (2) est injectée a une
température comprise entre 200 et 500°C.

Procédé de fabrication selon la revendication 2, caractérisé en ce que I'injection de la matiére temporaire (2) est suivie
d’'un temps de refroidissement entre 2—4 heures.

Procédé de fabrication selon 'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que la poudre de la matiére
céramique ou réfractaire (4) est injectée sous une pression supérieure a 10 tonnes.

Procédé de fabrication selon 'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que 'enlévement de ladite
matiere temporaire (2) se fait dans un four (5) sous une température de moins de 500°C et pendant une durée d'au
moins 1 heure.

Procédé de fabrication selon la revendication 5, caractérisé en ce que le refroidissement de I'objet (1) a 'issue de
Fopération d’enlévement de la matiére temporaire (2) dure au moins 20 minutes.

Procédé de fabrication selon 'une des revendications précédentes, caractérisée en ce que I'opération de frittage dure
au moins 1 heure.

Procédé de fabrication selon la revendication 7, caractérisé en ce que le refroidissement de I'objet (1) a l'issue de
opération de frittage dure au moins 30 minutes.

Procédé de fabrication selon la revendication 7 ou 8, caractérisé en ce qu’a lissue de 'opération de frittage, le volume
de I'objet (1) est réduit au plus de 25%.

Procédé de fabrication selon une des revendications 1 a 9, caractérisé en ce que la matiere céramique ou réfractaire
(4) comporte au moins un oxyde, un carbure, un borure, un nitrure, un siliciure ou un oxycomposé, typiquement com-
portant 'un ou plus des métaux réfractaires suivants, par exemple le niobium, le molybdéne, le tantale, le zirconium,
le tungsténe, le titanium, I'yttrium ou le cermet, du carbone et comportant optionnellement au plus 5% par poids d’au
moins un autre élément par exemple aluminium, le magnésium ou le silicium.

Procédé de fabrication selon la revendication 10, dans lequel la matiére céramique ou réfractaire (4) comporte au
moins un oxyde.

Procédé de fabrication selon la revendication 11, dans lequel la matiére céramique ou réfractaire (4) comporte de
I'oxyde de zirconium.

Procédé de fabrication selon la revendication 12, dans lequel la matiére céramique ou réfractaire (4) est composée
d’au moins 80% par poids d’oxyde de Zirconium, de 0.5 a 20% par poids d’oxyde d’yttrium et au plus de 5% par
poids d’autres composés.

Procédé de fabrication selon 'une des revendications précédentes, dans lequel 'objet (1) en matiére céramique ou
réfractaire (4) est sous forme d’une bate ajourée tridimensionnelle.

Procédé de fabrication selon une des revendications précédentes, dans lequel I'objet (1) en matiére céramique ou
réfractaire (4) est annulaire.

Procédé de fabrication selon 'une des revendications précédentes, dans lequel 'objet (1) en matiére céramique ou
réfractaire (4) est une lunette de montre ou bague de bijouterie.
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Fig. 4
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