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(57) Abstract : Process for using a wetted tubular so-
notrode. The process comprises the following steps: a)
providing a tubular sonotrode (1) formed from a mate-
rial that is substantially inert to liquid aluminium, such
as a ceramic, for example a silicon oxynitride, the so-
notrode comprising a first end region (2) that is open

! and a second end region (3) that is preferably closed,

] : b) at least partly immersing the open end region (2) of
I f the tubular sonotrode (1) in the liquid aluminium al-
) loy, and c¢) applying powerful ultrasonic waves to the
: liquid aluminium alloy by means of the tubular sono-
g trode (1).

FIG. 1 g (57) Abrégé : Procédé d'utilisation d'une sonotrode tu-

~ bulaire mouillée Le procédé comprend les étapes sui-

“)/ vantes: a)Fournir une sonotrode (1) tubulaire formée

. dans un matériau substantiellement inerte a l'alumi-
/ 10 nium liquide, tel quiune céramique, par exemple un
-/

s oxynitrure de silicium,la sonotrode comportant une
\”\ Ly 2 premiére région d'extrémité (2) ouverte et une seconde

e région d'extrémité (3) de préférence obturée, b)Plonger
au moins en partie la région d'extrémité (2) ouverte de
la sonotrode (1) tubulaire dans l'alliage d'aluminium li-
quide, et ¢)Appliquer des ultrasons de puissance a l'al-
liage d'aluminium liquide par l'intermédiaire de la so-
notrode (1) tubulaire.




CA 02965748 2017-04-25

WO 2016/071613 A1 |IIWAIT 00TV 000 O

SM, TR), OAPI (BF, BJ, CF, CG, CL, CM, GA, GN, GQ, __
GW, KM, ML, MR, NE, SN, TD, TG).

relative a la qualité d'inventeur (régle 4.17.iv))
Publiée :
Déclarations en vertu de la régle 4.17 : ublice
—  relative a l'identité de l'inventeur (régle 4.17.1)) avec rapport de recherche internationale (drt. 21(3))
—  relative au droit du déposant de revendiquer la priorité
de la demande antérieure (végle 4.17.iii))



10

15

20

25

30

35

CA 02965748 2017-04-25

WO 2016/071613 PCT/FR2015/052941

PROCEDE D’UTILISATION D’'UNE SONOTRODE TUBULAIRE

L'invention concerne le domaine du traitement d’alliages d’aluminium
liguide par ultrasons. Plus précisément, elle est relative a un dispositif et un procédé
améliorés utilisant au moins une sonotrode en céramique réfractaire permettant une
transmission optimisée des ultrasons aux fins de traitement tels que le dégazage
(élimination de I'hydrogéne dissous dans le métal liquide), I'action mécanique sur les
oxydes présents dans l'alliage (mouillage, fragmentation, agglomération, diminution
de leur diamétre apparent par compactage dans le champ de pression acoustique...),
I'affinage du grain, la mise au titre, le changement de la composition de I'alliage ou
tout autre traitement permettant d’améliorer les propriétés mécaniques de I'alliage
d’aluminium une fois refroidi et solidifié.

[l est connu que les ultrasons de puissance permettent de dégazer les
alliages légers liquides, en particulier les alliages d’aluminium [G.I. Eskin, Ultrasonic
Treatment of Light Alloy Melts, Gordon and Breach Science Publishers, 1998].
L'hydrogéne dissous dans I'alliage d’aluminium liquide diffuse vers les bulles de
cavitation générées par le champ de pression ultrasonore ; I'oscillation des bulles ainsi
formées sous I'effet du champ de pression acoustique produit un effet de diffusion
amplifiée, dite rectifiée ; I'utilisation d’'un gaz de purge et/ou d’un vide partiel au-
dessus du bain métallique pour améliorer I'efficacité du dégazage a été étudiée et
brevetée ; de plus les ultrasons contribuent a disperser finement les bulles de gaz de
purge (US 2007/0235159 Al ; W02011/127402 A1l).

Toutefois, les régions affectées par le champ de pression acoustique se
situent a proximité de la sonotrode. Les bulles de cavitation elles-mémes absorbent
une partie de la puissance injectée, et il en va de méme des inclusions (en particulier
des oxydes) présentes dans I'alliage d’aluminium liquide, qui de plus constituent des
germes de cavitation. Plus l'alliage d’aluminium liquide contient de gaz disscus et
d’inclusions d’oxydes ou s’adsorbe I"hydrogéne, plus les ultrasons sont absorbés par la
cavitation méme que ces impuretés font germer. C'est pourquoi en pratique le
volume affecté utilement par un systéme d’insonification ne dépasse pas quelques
litres, ou une dizaine de cm autour de la sonotrode. Les seules applications
industrielles se situent alors dans le domaine de la fonderie de moulage ol des
volumes restreints peuvent étre dégazés; ou bien, pour la coulée continue, dans le
domaine des faibles débits de métal (ordre de grandeur 1 — 10 tonnes/heure) comme

par exemple en coulée sur roue [Southwire Ultra-D™ process]. Pour les coulées semi-
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continues a gros débit de métal (50-100 tonnes/heures) comportant des poches de
dégazage de I'ordre du métre-cube, et dédiées a des alliages trés exigeants en termes
de dégazage et de propreté inclusionnaire, le probléme de la montée en échelle n’est
pas résolu par I'état de la technique.

Les lacunes de ces méthodes sont dues en particulier au manque de
stabilité de I'interface guide d’onde/alliage d’aluminium liquide. 1l est connu en effet
que les guides d’ondes doivent étre mouillés par I'alliage d’aluminium liquide pour
permettre la transmission de I'énergie vers I'alliage d’aluminium liquide. Pour cette
raison, les guides d’ondes utilisés sont en métal, notamment en acier ou titane.

Toutefois cela ne suffit pas a "'obtention d’un mouillage parfait, et des
méthodes ont été développées pour 'améliorer. En témoigne notamment le brevet
EP0035545B1, sous priorité de 1979, de « Reynolds Metal Company » revendiquant le
dép6t d’'un film d’aluminium en phase vapeur sur une sonotrode en titane. Mais en
fait, méme dans une telle configuration, la qualité du mouillage évolue en cours
d’utilisation du fait de la réaction de la matiére du guide d’ondes avec I'alliage
d’aluminium liguide.

Les matériaux réfractaires ne sont pas utilisés dans les alliages
d’aluminium précisément parce qu’ils ne sont pas mouillés par I'alliage d’aluminium
liguide. Seul un procédé de dépdt chimique permettrait d’obtenir le mouillage, mais
pour un temps limité, ce qui n’est ni fiable ni pratique ni économique.

[l n"existe donc pas a ce jour de méthode ni d’appareil capable de traiter
de maniere fiable un alliage d’aluminium liquide dans une fraction importante de
I'alliage d’aluminium coulé.

Or il existe un réel besoin pour le traitement et la purification des alliages
d’aluminium pour lesquels une performance en termes d’élimination de la porosité,
ou d’augmentation du module, ou d'affinage du grain amélioré ou de renforcement
par des particules est utile, en particulier dans le domaine de la coulée des alliages
pour I'aéronautique, des alliages composites pour les applications nucléaires, des
alliages de décolletage ayant des propriétés d’usinage améliorées, ou encore des
alliages de moulage ou de coulée continue présentant une coulabilité améliorée.

Un des buts de la présente invention est ainsi de contourner la difficulté
d’insonification de grands volumes d’alliage d’aluminium liquide et de permettre la
montée en échelle. A cet effet, la présente invention propose un procédé d’utilisation
d’une sonotrode mouillée par de I'alliage d'aluminium liquide comprenant les étapes

suivantes :
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a) Fournir une sonotrode tubulaire formée dans un matériau
substantiellement inerte a I'aluminium liquide, c’est a dire se dissolvant
pas significativement dans ce dernier, tel qu’une céramique, par
exemple un oxynitrure de silicium, la sonotrode comportant une
premiére région d’extrémité (2) ouverte et une seconde région
d’extrémité (3) de préférence obturée,

b) Plonger au moins en partie la région d’extrémité (2) ouverte de la
sonotrode tubulaire dans F'alliage d’aluminium liquide, et

c)  Appliquer des ultrasons de puissance a I'alliage d’aluminium liquide par
Vintermédiaire de la sonotrode tubulaire.

Dans un autre aspect de la présente invention propose un procédé

d’utilisation d’une sonotrode (1), dans un alliage d’aluminium liquide, comprenant les

étapes suivantes :

a) Fournir une sonotrode (1) tubulaire formée dans un matériau
substantiellement inerte a I'aluminium liquide, une céramique, un oxynitrure
de silicium, la sonotrode comportant une premiére région d’extrémité (2)
ouverte et une seconde région d’extrémité (3), obturée,

b) Plonger au moins en partie la région d’extrémité (2) ouverte de la
sonotrode (1) tubulaire dans I'alliage d’aluminium liquide,

c)  Appliquer des ultrasons de puissance a 'alliage d’aluminium liquide par
Vintermédiaire de la sonotrode (1) tubulaire, et

d) Créer un champ de vitesse descendant (9) dans l'alliage d’aluminium
liguide a la premiére région d’extrémité (2) de la sonotrode (1) tubulaire, de
sorte a générer un flux descendant d’alliage d’aluminium liquide a l'intérieur

de la sonotrode (1) tubulaire.

Date Regue/Date Received 2022-01-14
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Selon une variante, la sonotrode a l'étape a) a été préalablement
mouillée par immersion partielle dans un alliage d’aluminium liquide (M) comportant
une teneur d’au moins 0.05 % de magnésium et application d’ultrasons de puissance.

Grace a ce procédé, la sonotrode mouillée par I'alliage d’aluminium
liguide, permet une transmission optimisée des ultrasons de puissance. Le mouillage
maintenu de facon durable, notamment sur plusieurs jours sans opération de
nettoyage ou polissage de la sonotrode, permet le traitement efficace de I'alliage
d’aluminium liquide. Par ailleurs, la forme tubulaire de sonotrode permet d’optimiser
le phénomeéne de cavitation dans l'alliage d’aluminium liquide ce qui assure le
traitement sur un grand volume et notamment a I’échelle industrielle.

En effet, l'alliage d’aluminium liquide contenu a Vintérieur de Ia
sonotrode tubulaire est le siege d’une cavitation extrémement intense du fait qu’elle
est produite par des ondes convergeant au centre de la sonotrode tubulaire et qu’il
n’y a pas, de ce fait, de déperdition de puissance comme cela se produit a I'extérieur
d’une sonotrode de la forme d’une tige pleine. Les bulles de cavitation ainsi générées
dans l'alliage d’aluminium liquide pompent le gaz contenu dans la sonotrode tubulaire
de facon tres efficace.

La sonotrode tubulaire fournie a I'étape a) du procédé comporte une
premiére région d’extrémité ouverte et une seconde région d’extrémité de préférence
obturée et l'étape b) comprend I'immersion de la premiére région d’extrémité
ouverte dans l'alliage d’aluminium liquide.

En effet, les inventeurs ont constaté que lorsqu’une sonotrode tubulaire
ouverte a une premiére région d’extrémité est plongée dans un creuset de l'alliage
d’aluminium liquide et fermée a une seconde région d’extrémité, et qu’elle est excitée

par des ultrasons de puissance transmis au moyen d’un transducteur d’émission

Date Regue/Date Received 2022-01-14
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d’ultrason de puissance, fixé a une bride métallique serrée ou collée ou vissée autour
de la partie supérieure de la sonotrode tubulaire, une baisse du niveau de l'alliage
d’aluminium dans le creuset se produit du fait d'un effet de pompage dans la
sonotrode tubulaire. Ce pompage produit un vide partiel dans la sonotrode tubulaire,
d’ol une montée du niveau de lalliage d’aluminium liquide dans la sonotrode
tubulaire et une baisse concomitante du niveau de I'alliage d’aluminium liquide dans
le creuset autour de la sonotrode tubulaire. Ainsi, 'utilisation de cette sonotrode
tubulaire crée un mécanisme de pompage turbulent qui permet de dégazer tres
rapidement l'alliage d’aluminium liquide grace a la création d’un fort gradient de
concentration d’hydrogéne entre le métal loin de la sonotrode et le métal contenu
dans la sonotrode tubulaire et soumis a cavitation intense.

De la méme fagon, ce procédé permet également de fragmenter, de
mouiller et de froisser les films d’oxydes présents dans I'alliage d’aluminium liquide.
Les oxydes présentent alors des tailles réduites au moment de la coulée, ce qui inhibe
la germination de la porosité de solidification.

Selon le méme principe, ce pompage turbulent contribue également a un
effet d’affinage des grains, par fragmentation et/ou refusion partielle des bras de
dendrites induites par les courants acoustiques ou « acoustic streaming », provoqués
par l'injection d’énergie acoustique dans l'alliage liquide. Lors de la solidification de
I'alliage, une quantité accrue de joints de grains est ainsi obtenue. La coulabilité de
I'alliage en est améliorée et les propriétés mécaniques de l'aluminium brut de
solidification obtenu sont grandement améliorées, notamment la ductibilité du
matériau et sa capacité d’élongation, et ce tant a cause de I'élimination des oxydes et
de la porosité qu’en raison de I'affinage du grain.

Avantageusement, I'étape c) du procédé comprend une étape i) de mise
sous atmosphére inerte anhydre de la surface de lalliage d’aluminium liquide a
I'extérieur et a l'intérieur de la sonotrode tubulaire. Cette disposition permet de
réduire les contacts entre 'humidité de I'atmosphére et I'alliage d’aluminium liquide
de sorte a améliorer I'efficacité du dégazage.

Selon une possibilité, la mise sous atmosphére inerte anhydre de la
surface de I'alliage d’aluminium liquide a I'intérieur de la sonotrode tubulaire selon
I'étape i) comprend l'injection d’un gaz inerte anhydre a l'intérieur de la sonotrode
tubulaire. Le gaz utilisé peut notamment étre de I'argon sec ou de I'azote sec ou tout
autre gaz anhydre, non réactif a I'alliage d’aluminium liquide dans les conditions

d’application.
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De préférence, le gaz inerte anhydre est injecté et circule par
I'intermédiaire de la seconde région d’extrémité de la sonotrode tubulaire de fagon a
évacuer I'hydrogéne extrait du métal par les bulles de cavitation. Un tube d’injection
et un tube d’évacuation sont par exemple scellés de maniere étanche a des orifices
prévus au sommet de la seconde région.

Selon un autre aspect, la surface de l'alliage d’aluminium ligquide a
I’'extérieur de la sonotrode tubulaire est maintenue sous une couverture de gaz sec et
inerte de fagon a éviter un regazage par la surface libre de I'alliage.

Selon une disposition complémentaire, un piége a hydrogéne, configuré
pour réagir avec 'hydrogéne et le retenir est disposé a l'intérieur de la sonotrode
tubulaire. Le piége est avantageusement placé a l'intérieur de la sonotrode tubulaire
par lintermédiaire d’'un tube d’injection d'un gaz anhydre inerte a Ialliage
d’aluminium liquide scellé de fagon étanche au sommet de la seconde région
d’extrémité de la sonotrode tubulaire. Le dégazage de I'alliage d’aluminium liquide
contenu a 'intérieur de la sonotrode est alors extrémement rapide.

Avantageusement, le procédé comprend en outre une étape de création
d’un champ de vitesse descendante dans 'alliage d’aluminium liquide a la premiére
région d’extrémité de la sonotrode tubulaire, de sorte a générer un flux descendant
d’'alliage d’aluminium liquide a l'intérieur de la sonotrode tubulaire. Grace a la
création de ce champ de vitesse descendante a la bouche de la sonotrode tubulaire, le
renouvellement de l'alliage a lintérieur de la sonotrode tubulaire est activé, en
aspirant I'alliage d’aluminium vers le bas. Ce champ de vitesses peut &tre créé par le
phénoméne de courant acoustique, connu sous I'appellation anglo-saxonne « acoustic
streaming ». Les échanges sont alors augmentés entre I'alliage d’aluminium dégazé a
I'intérieur de la sonotrode tubulaire et I’alliage d’aluminium a I'extérieur. La cinétique
de dégazage initialement liée a la cinétique de diffusion de I’hydrogéne entre le métal
au loin et le métal soumis a cavitation dans la sonotrode tubulaire est améliorée par la
convection ainsi générée. Il en résulte qu’un important volume d’alliage d’aluminium
liquide peut étre traité par ce procédé.

Selon une possibilité, I'alliage d’aluminium liquide est placé dans un
creuset a induction configuré pour générer un champ de vitesse descendant dans
I'alliage d’aluminium liquide a la premiére région d’extrémité de la sonotrode
tubulaire. La convection qui est créée par les forces électromagnétiques induites dans
le métal liquide permet ainsi d’accélérer le renouvellement de I'alliage d’aluminium

liguide dans la sonotrode tubulaire.
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Selon une autre possibilité, I'étape a) du procédé consiste a fournir une
sonotrode tubulaire dont la premiére région d’extrémité présente une forme évasée
configurée pour générer un champ de vitesse descendant a la premiere région
d’extrémité de la sonotrode tubulaire. La sonotrode prend ainsi une forme de
« trompette » ou de « tulipe » s'ouvrant vers |'extérieur de la sonotrode a la premiére
région d’extrémité. Cette forme évasée crée par « acoustic streaming » un champ de
vitesse vertical descendant. L"écoulement généré s’oppose a I'effet d’aspiration vers le
haut de la sonotrode de sorte que le mélange entre I'alliage d’aluminium liquide a
I'extérieur de la sonotrode et celui dégazé a l'intérieur de cette derniére est accéléré,
favorisant ainsi le renouvellement de I'alliage a I'intérieur de la sonotrode.

Selon un autre mode de réalisation possible, I'application d’ultrasons de
puissance de I'étape c) est réalisée de facon intermittente et le procédé comprend,
entre deux applications d’ultrasons de puissance, I'emploi d’une surpression
appliguée sur la surface de I'alliage d’aluminium liquide a l'intérieur de la sonotrode
tubulaire, de sorte a former un champ de vitesse descendante intermittent dans
I'alliage d’aluminium liquide. Cette surpression est par exemple obtenue par injection
d’argon sec a intervalle régulier de fagon a chasser l'alliage d’aluminium liquide
dégazé a I'extérieur de la sonotrode tubulaire et a ré-aspirer de l'alliage mélangé lors
de la baisse de pression qui suit. Ce procédé agit comme un diviseur a chaque cycle de
refoulement.

Selon une autre variante, le procédé comprend une étape ii) de mise sous
vide partiel de I'alliage d’aluminium liquide a l'intérieur de la sonotrode tubulaire
pendant I'application intermittente des ultrasons de puissance a I'étape c). Ce vide
partiel, de I'ordre d’une centaine de pascal, permet de faire chuter la pression
partielle d’"hydrogéne au-dessus de la zone de cavitation et active le dégazage.

Selon encore une autre variante, le procédé comprend la disposition
d’'une sonotrode complémentaire, présentant globalement une forme de tige a
extrémité plate, dans I'alliage d’aluminium liquide a la premiére région d’extrémité de
la sonotrode tubulaire, V'application d’ultrasons de puissance de I'étape c) étant
réalisée de facon continue, et le procédé comprenant une étape iii) consistant a
exciter la sonotrode complémentaire en mode longitudinal, de sorte a créer un
courant acoustique intermittent dans l'alliage d’aluminium liquide. Le positionnement
de la sonotrode complémentaire permet d’augmenter le champ de vitesse de
I"acoustic streaming. Cette variante permet elle aussi d’entrainer I'alliage d’aluminium
liquide vers le bas de la sonotrode par un effet de trompe, ce qui permet de

renouveler I'alliage contenu a I'intérieur de la sonotrode tubulaire.
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Selon une possibilité, la sonotrode complémentaire est excitée de fagon
intermittente. L’hypothése que les inventeurs formulent pour expliquer 'amélioration
obtenue est que dans ce cas, I'effet de chasse est amélioré.

Selon une alternative, la sonotrode complémentaire est excitée en
continu. L’hypothése est que ce mode de réalisation permet d’améliorer la continuité
du renouvellement de I'aluminium dans la sonotrode tubulaire.

Avantageusement, le procédé comprend une étape y) comportant
I'incorporation de particules de céramique dans lalliage d’aluminium liquide A
contenu dans la sonotrode tubulaire. Cette disposition permet d’élaborer un
composite a matrice métalliqgue en vue d’obtenir un alliage d’aluminium renforcé, qui
une fois refroidi, présente des propriétés de résistance mécanique améliorées.

Selon une possibilité, le procédé comprend une étape comportant
I'immersion au moins partielle d’un fil d’alliage-mére dans l'alliage d’aluminium
liguide A contenu dans la sonotrode tubulaire. Cette configuration permet alors la
mise au titre rapide de l'alliage d’aluminium liquide, combinée au dégazage et a la
fragmentation des oxydes de l'alliage, grace a la dissolution accélérée du fil dans le
champ de cavitation.

Avantageusement, le procédé comprend une étape comportant
I'application de NH3 gazeux dans l'alliage d’aluminium liquide A contenu dans la
sonotrode tubulaire de sorte a former un matériau composite de Al-AIN. Il est ainsi
possible d’apporter des éléments initialement absents dans l'alliage d’aluminium
liquide par exemple en remplagant I'alimentation en gaz inerte sec en un gaz et réactif
dans les conditions utilisées. La cavitation joue alors le réle de catalyseur de la
réaction entre I'alliage d’aluminium liquide et le gaz réactif.

Selon un deuxiéeme aspect, linvention concerne un dispositif d
insonification adapté au traitement d’alliage d’aluminium liquide A, le dispositif
d’insonification comprenant une sonotrode tubulaire formée dans un matériau
substantiellement inerte a 'aluminium liquide, tel qu’une céramique, par exemple un
oxynitrure de silicium, et un transducteur d’émission d’ultrasons de puissance fixé a la
sonotrode tubulaire. Ce dispositif permet la mise en ceuvre des différents modes

réalisation du procédé, tels que précédemment décrits, permettant le dégazage, la

fragmentation d’oxydes et l'apport d’autres éléments, céramiques, métalliques ou
gazeux, a l'alliage d’aluminium liquide.
Avantageusement, la sonotrode tubulaire du dispositif d’insonification

comporte une premiére région d’extrémité ouverte et une seconde région d’extrémité
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obturée, la premiére région d’extrémité ouverte étant destinée a &tre mouillée dans
I'alliage d’aluminium liguide.

D'autres aspects, buts et avantages de la présente invention apparaitront
mieux a la lecture de la description suivante de plusieurs modes de réalisation de

Y

celle-ci, donnée a titre d'exemple non limitatif et faite en référence aux dessins

annexés. Les figures ne respectent pas nécessairement |"échelle de tous les éléments

représentés de sorte a améliorer leur lisibilité. Dans la suite de la description, par
souci de simplification, des éléments identiques, similaires ou équivalents des
différentes formes de réalisation portent les mémes références numériques.

La figure 1 illustre une sonotrode tubulaire utilisée dans le procédé selon
un mode de réalisation de I'invention.

La figure 2 illustre une étape i) de mise sous atmosphére anhydre selon
un mode de réalisation de I'invention.

La figure 3 illustre schématiquement la création d’'un champ de vitesse
descendante selon un mode de réalisation de I'invention.

La figure 4 illustre schématiquement la création d’'un champ de vitesse
descendante selon un deuxiéme mode de réalisation de I'invention.

La figure 5 illustre schématiquement une sonotrode tubulaire évasée
selon un mode de réalisation de I'invention.

La figure 6 illustre schématiquement une étape d’incorporation de
particules de céramique selon un mode de réalisation de I'invention.

La figure 7 illustre schématiquement une étape d’incorporation d’un fil
d’alliage-meére selon un mode de réalisation de I'invention.

Comme illustré a la figure 1, le procédé consiste a plonger une sonotrode
1 tubulaire dans un bain d’un alliage d’aluminium liquide et d’appliquer des ultrasons
de puissance de sorte a obtenir une cavitation 10 intense au centre de la sonotrode 1.

La sonotrode 1 tubulaire utilisée est en SIALON, elle mesure 60 mm de
diamétre. Elle comprend une premiére région d’extrémité 2 ouverte et plongée dans
I'alliage d’aluminium et une seconde région d’extrémité 3 obturée sur laquelle est fixé
un transducteur d’émission d’ultrasons de puissance 4 par I'intermédiaire d’une bride
5.

Selon une variante non illustrée, la sonotrode 1 a été préparée au
préalable par la formation d’un mouillage par un alliage d’aluminium liquide M. Pour
ce faire, la sonotrode 1 tubulaire a été immergée partiellement dans un bain d’alliage
d’aluminium liquide M comportant une teneur d’au moins 0.05 % de magnésium en

poids. Puis elle a été soumise a des ultrasons de puissance d’une fréquence d’environ
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22 kHz avec une puissance de 10 W jusqu’a I'obtention du mouillage par l'alliage
d’aluminium liqguide M. Une fois mouillée, la sonotrode 1 a été plongée dans l'alliage
d’aluminium liquide ne contenant pas de magnésium et une nouvelle application
d’ultrasons de puissance a permis de régénérer le mouillage. Celui-ci peut étre ainsi
préservé pendant plus de 5 jours sans nécessiter d’intervention de nettoyage ou de
polissage complémentaire. L'application intermittente ou continue d‘ultrasons de
puissance suffit a elle seule pour maintenir le mouillage de la sonotrode 1 tubulaire
dans I'alliage d’aluminium.

Dans le mode de réalisation illustré a la figure 1, des ultrasons sont
appligués avec une fréquence d’environ 22 kHz, et le niveau de 'alliage d’aluminium
liguide diminue trés rapidement dans le creuset, ce qui constitue un signe de
cavitation 10 extrémement intense a lintérieur de la sonotrode 1 tubulaire,
conduisant au dégazage de l'alliage. La teneur initiale du bain en hydrogéne était de
0.27 ml/100 g; aprés 10 minutes de traitement, la teneur est descendue a 0.17
ml/100 g ; aprés 10 minutes supplémentaires de traitement, la teneur a atteint une
valeur proche de la teneur d’équilibre qui, compte tenu de I'humidité ambiante, était
de 0.14 ml/100 g. La vitesse de dégazage initiale obtenue avec ce dispositif de
insonification 6 est donc de 0.01 ml/100 g/min, alors que la vitesse de dégazage
spontané est environ 10 fois plus faible. La vitesse maximale obtenue en début de
dégazage avec une sonotrode-tige a fond plat en titane est par ailleurs de 0.0035
ml/100 g/min, soit trois fois plus faible.

Une hypothése pouvant expliquer I'intensité de la cavitation 10 obtenue
a l'intérieur de la sonotrode 1 réside en ce que la cavitation 10 est produite par des
ondes convergeant au centre de la sonotrode 1 tubulaire et qu’il n’y a pas de ce fait de
déperdition de puissance comme cela se produit a I'extérieur de la sonotrode 1. Les
bulles de cavitation 10 ainsi générées dans l'alliage d’aluminium liquide pompent le
gaz contenu dans la sonotrode 1 tubulaire. Lorsque la sonotrode 1 tubulaire est
fermée dans la seconde région d’extrémité 3, ce pompage produit un vide partiel dans
la sonotrode 1, d’ou une montée du niveau de l'alliage d'aluminium dans celle-ci et
I'observation d’'une baisse concomitante du niveau de l'alliage d’aluminium A dans le
creuset autour de la sonotrode 1. Cette montée turbulente dans la sonotrode 1,
accompagnée d’une cavitation 10 extrémement intense, augmente fortement la
surface d’échange entre l'alliage d’aluminium liquide et le gaz contenu dans la
sonotrode 1. Ceci génére un mécanisme de pompage turbulent qui permet de dégazer
trés rapidement l'alliage liquide contenu dans la sonotrode 1.
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Ainsi, le dispositif d‘insonification 6 illustré a la figure 1 fonctionne
comme une pompe d’aspiration a ultrasons pour l'alliage d’aluminium liguide.

Selon des variantes de réalisation non illustrées, le matériau de la
sonotrode 1 est choisi parmi les céramiques, telles que les nitrures ou les oxynitrures
qui sont inertes a l'alliage d’aluminium liquide dans les conditions de mise en ceuvre
du procédé. La fréguence des ultrasons de puissance utilisables est située dans une
plage allant de 10 a 100 kHz et la puissance est supérieure a 10 W.

Selon une possibilité illustrée a la figure 2, la surface de I'alliage
d’aluminium liquide est placée sous atmosphére inerte anhydre, a l'intérieur du
volume de la sonotrode 1 tubulaire et également a I'extérieur de la sonotrode 1, de
sorte a éviter un regazage par la surface de I'alliage d’aluminium liquide A. Un tube 7
scellé de maniére étanche au niveau la seconde région d’extrémité 3, au sommet de la
sonotrode 1 tubulaire, permet I'injection d’argon anhydre a 'intérieur de la sonotrode
1. La surface de l'alliage d’aluminium liquide a 'extérieur de la sonotrode 1 tubulaire
est maintenue elle aussi sous une couverture d’argon anhydre (gaz inerte) maintenue
par un moyen d’cbturation 14.

Pour améliorer encore le dispositif d’insonification 6, les inventeurs ont
introduit, suspendu a un thermocouple, un tube 7 d’injection d’argon anhydre et un
piége a hydrogéne. Le thermocouple sert a placer correctement le piége a une
température qui permette son activation (entre 300 et 400°C) le long du gradient
vertical descendant qui régne dans la sonotrode 1. Le dégazage de [alliage
d’aluminium contenu a l'intérieur de la sonotrode 1 est alors extrémement rapide du
fait de l'intensité de la turbulence et de la cavitation 10 concomitantes a I'effet de
pompage par l'alliage liquide de I'atmosphére interne de la sonotrode 1 tubulaire, et
du fait que cette atmosphere est maintenue a un tres bas niveau de pression partielle
d’hydrogéne par le piege a hydrogéne 8.

Selon une variante, le procédé comprend une étape comportant
I'introduction d’un gaz réactif tel que le NH3 gazeux, a la place du gaz neutre d’argon
tel gu’illustré a la figure 3, dans [lalliage d’aluminium liquide contenu dans la
sonotrode 1 tubulaire de sorte a former un matériau composite d’Al-AIN. En effet, les
ultrasons de puissance permettent d’atteindre des pics de température trés élevés et
trés locaux au moment de l'implosion des bulles de cavitation 10. Ceci permet de
catalyser la réaction suivante : Al + NHz = AIN + 1.5H; qui ne se produit classiquement
gu’a trés haute température. De plus, le piége a hydrogéne 8 situé a l'intérieur de la

sonotrode 1 tubulaire capte I'hydrogéne dégagé et évite de regazer [lalliage
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métallique lorsque la réaction se produit. Il est ainsi possible d’élaborer simplement
des composites Al-AIN avec des tailles de particules de 10 a 100 nm.

Comme illustré a la figure 3, un champ de vitesse descendant 9 est créé
dans l'alliage d’aluminium liquide A a proximité de I'embouchure de la premiere
région d’extrémité 2 de la sonotrode 1 de sorte a favoriser les échanges entre I'alliage
a l'intérieur et I'alliage a 'extérieur de la sonotrode 1 et améliorer la cinétique de
dégazage pour traiter de gros volume d’alliage en un temps compatible avec les
contraintes industrielles. La solution illustrée a la figure 3 consiste a appliquer a
intervalles réguliers des surpressions d’argon sec dans le tube 7 de fagon a chasser
I'alliage liquide dégazé dans le volume du creuset contenant l'alliage d’aluminium
liquide et a ré-aspirer de I'alliage d’aluminium mélangé lors de la baisse de pression
qui suit.

La figure 4 décrit la solution qui consiste a introduire une sonotrode
complémentaire 11 en forme de tige pleine, excitée en mode longitudinal a c6té de
I'embouchure de la sonotrode 1 tubulaire, pour créer localement un puissant courant
acoustique intermittent, entre deux applications régulieres d’ultrasons de puissance,
entrainant I'alliage interne vers le bas de la sonotrode 1 par un effet de trompe. Ceci
permet ainsi de renouveler I'alliage contenu a l'intérieur de la sonotrode 1 tubulaire.

La figure 5 décrit la solution qui consiste a utiliser une sonotrode 1
tubulaire évasée a la premiére région d’extrémité 2, de fagon a créer par « acoustic
streaming » un champ de vitesse vertical descendant.

D’autres modes de réalisations non illustrés existent pour créer ce champ
de vitesse descendant 9. Une alternative consiste notamment a utiliser un creuset a
induction congu de telle maniére qu’il existe autour de la sonotrode 1 tubulaire un
champ de vitesse vertical descendant qui entraine l'alliage d’aluminium intérieur et
permette son renouvellement accéléré. Selon une autre alternative, I'application des
ultrasons de puissance est exécutée par intermittence entre lesquelles une
surpression d’argon anhydre est employée a lintérieur de la sonotrode 1 par
I'intermédiaire du tube 7 scellé de fagon étanche a la seconde région d’extrémité 3.
Selon encore une autre possibilité, le vide est réalisé a l'intérieur de la sonotrode 1
entre chaque surpression d’argon sec, pendant l'application des ultrasons de
puissance.

La figure 6 illustre un traitement de [I'alliage d’aluminium liquide
consistant a incorporer des particules de SiC selon I'étape y) du procédé, de sorte a
fabriquer un composite a matrice métallique. D’autres matériaux en céramiques

réfractaires peuvent é&tre utilisés, tel que de [lalumine, selon les propriétés
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mécaniques finales souhaitées pour le composite. L'introduction des particules se fait
conjointement a l'injection d’argon anhydre par le tube 7 scellé et est réalisée en deux
phases: une premiére phase consiste a introduire les particules pendant que l'alliage
d’aluminium liguide monte dans la sonotrode 1 tubulaire en s’incorporant au gaz
présent dans le tube 7 et les particules convoyées par lui. Cette phase consiste a
préparer une sorte d’alliage composite-mere liquide a l'intérieur de la sonotrode 1
tubulaire. La deuxiéme phase consiste a refouler ce mélange dense et a le diluer dans
le reste de I'alliage d’aluminium par I'un des moyens décrits plus haut. Puis on
recommence avec la premiére phase décrite. Les inventeurs ont constaté que pour
éviter que le gaz, incorporé en méme temps que les particules, ne fasse flotter les
particules et ne les rejette a la surface, I'utilisation intermittente d’'une sonotrode
complémentaire 11 tige comme décrite a la figure 4 permet a la fois de distribuer les
particules dans l'alliage liquide et de fragmenter les bulles de gaz par effet de
cavitation 10 inertielle.

Une mise au titre de I'alliage d’aluminium liquide A est maintenant
décrite en relation avec la figure 7. Un fil d’alliage-mére 13 est introduit au sein de la
sonotrode 1 tubulaire et scellé hermétiquement a la seconde région d’extrémité 3 de
sorte a plonger au moins en partie dans l'alliage d’aluminium a l'intérieur de la
sonotrode 1. La mise au titre de I'alliage d’aluminium liquide est alors concomitante
au dégazage et a la fragmentation des films d’oxydes lors de l'application des
ultrasons de puissance. En variante, le fil 13 peut &tre un fil affinant AITiB ou AITiC, ou
un fil fourré avec des éléments anti-recristallisants dont on souhaite sursaturer
I'alliage, tels que Cr, Zr, Hf, V, Sc, etc... Il est alors possible d’obtenir une distribution
extrémement fine de fins intermétalliques primaires, alors que les mémes quantités
introduites au four conduisent en coulée verticale a des intermétalliques primaires
grossiers rédhibitoires. En coulée semi-continue verticale, I'introduction se fait soit au
niveau du répartiteur juste avant la coulée, soit au niveau du marais lui-méme. De
méme, en coulée d’alliages dits hypersiliciés, I'introduction a I'aide de la sonotrode 1
tubulaire d’un fil AICuP permet de disperser les germes AIP et d’obtenir des cristaux
de silicium primaire beaucoup plus fins que ceux obtenus lorsque le fil AICUP est
introduit de fagon standard.

Ainsi la présente invention permet d’appliquer simplement des ultrasons
de puissance a un alliage d’aluminium liquide sur une longue période et permet
d’effectuer des traitements trés variés, du dégazage, a I'affinage et au changement de
la composition de l'alliage d’aluminium (changement en proportion et en nouveaux

éléments), sur des volumes nettement plus importants que ce qu’il était possible
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d’obtenir classiquement, et avec des temps de cycle compatibles avec les contraintes
industrielles.

Il va de soi que I'invention n’est pas limitée au mode de réalisation décrit
ci-dessus a titre d’exemple mais qu’elle comprend tous les équivalents techniques et
les variantes des moyens décrits ainsi que leurs combinaisons.
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REVENDICATIONS

1. Procédé d’utilisation d’une sonotrode (1), dans un alliage d’aluminium liquide,
comprenant les étapes suivantes :
a) Fournir une sonotrode (1) tubulaire formée dans un matériau
substantiellement inerte a I'aluminium liquide, une céramique, un oxynitrure
de silicium, la sonotrode comportant une premiére région d’extrémité (2)
ouverte et une seconde région d’extrémité (3), obturée,
b)  Plonger au moins en partie la région d’extrémité (2) ouverte de la
sonotrode (1) tubulaire dans I'alliage d’aluminium liquide,
c)  Appliquer des ultrasons de puissance a 'alliage d’aluminium liquide par
Vintermédiaire de la sonotrode (1) tubulaire, et
d)  Créer un champ de vitesse descendant (9) dans l'alliage d’aluminium
liguide a la premiére région d’extrémité (2) de la sonotrode (1) tubulaire, de
sorte a générer un flux descendant d’alliage d’aluminium liquide a l'intérieur
de la sonotrode (1) tubulaire.

2. Procédé selon la revendication 1, dans lequel le matériau substantiellement inerte a

Faluminium liquide est un céramique.

3. Procédé selon la revendication 1, dans lequel le matériau substantiellement inerte a
Faluminium liquide est un oxynitrure de silicium.

4. Procédé selon I'une quelconques des revendications 1 a 3, dans lequel la seconde
région d’extrémité (3) est obturée.

5. Procédé selon 'une quelconques des revendications 1 a 4, dans lequel la sonotrode
a I'étape a) a été préalablement mouillée par immersion partielle dans un alliage
d’aluminium liquide (M) comportant une teneur d’au moins 0.05% de magnésium et

application d’ultrasons de puissance.

6. Procédé selon I'une quelconques des revendications 1 a 5, dans lequel I'étape c)
comprend une étape i) de mise sous atmosphére inerte anhydre de la surface de
Ialliage d’aluminium liquide a 'extérieur et a l'intérieur de la sonotrode (1) tubulaire.

Date Regue/Date Received 2022-01-14
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7. Procédé selon la revendication 6, dans lequel la mise sous atmospheére inerte anhydre
de la surface de 'alliage d’aluminium liquide a l'intérieur de la sonotrode (1) tubulaire
selon I'étape i) comprend l'injection d’un gaz inerte anhydre a lintérieur de la
sonotrode (1) tubulaire.

8. Procédé selon la revendication 1, dans lequel I'alliage d’aluminium liquide est placé
dans un creuset a induction configuré pour générer un champ de vitesse descendant
dans l'alliage d’aluminium liquide a la premiére région d’extrémité (2) de la sonotrode
(1) tubulaire.

9. Procédé selon la revendication 1, dans lequel I'étape a) consiste a fournir une
sonotrode (1) tubulaire dont la premiére région d’extrémité (2) présente une forme
évasée configurée pour générer un champ de vitesse descendant a la premiére région
d’extrémité 2 de la sonotrode (1) tubulaire.

10. Procédé selon l'une des revendications 1 a 9, dans lequel 'application d’ultrasons
de puissance de I'étape c) est réalisée de facon intermittente et dans lequel le procédé
comprend, entre deux applications d’ultrasons de puissance, 'emploi d’une surpression
appliquée sur la surface de I'alliage d’aluminium liquide a l'intérieur de la sonotrode (1)
tubulaire, de sorte a former un champ de vitesse descendant (9) intermittent dans
Ialliage d’aluminium liquide.

11. Procédé selon la revendication 10, dans lequel le procédé comprend une étape ii)
de mise sous vide de l'alliage d’aluminium liquide a l'intérieur de la sonotrode (1)
tubulaire pendant I'application intermittente des ultrasons de puissance a l'étape c).

12. Procédé selon l'une des revendications 1 a 9, dans lequel le procédé comprend la
disposition d’une sonotrode complémentaire (11), présentant globalement une forme
de tige a extrémité plate, dans Falliage d’aluminium liquide (A) a la premiére région
d’extrémité (2) de la sonotrode (1) tubulaire, dans lequel I'application d’ultrasons de
puissance de I'étape c) est réalisée de facon continue, et dans lequel le procédé
comprend une étape iii) consistant a exciter la sonotrode complémentaire (11) en mode
longitudinal, de sorte a créer un courant acoustique intermittent dans I'alliage
d’aluminium liquide.

Date Regue/Date Received 2022-01-14
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13. Procédé selon l'une des revendications 1 a 12, dans lequel le procédé comprend
une étape y) comportant l'incorporation de particules de céramique dans l'alliage
d’aluminium liquide contenu dans la sonotrode (1).

5  14. Procédé selon l'une des revendications 1 a 12, dans lequel le procédé comprend
une étape comportant I'immersion au moins partielle d’un fil d’alliage-mére (13) dans
I'alliage d’aluminium liquide contenu dans la sonotrode (1) tubulaire.

15. Procédé selon I'une des revendications 1 a 12, dans lequel le procédé comprend

10  une étape comportant I'application de NH3 gazeux dans l'alliage d’aluminium liquide
contenu dans la sonotrode (1) tubulaire de sorte a former un matériau composite de
Al-AIN .
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FIG. 1

FIG. 2
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FIG. 3

FIG. 4
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FIG.7
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