Quatre ans plus tard, avec Horst
Hann, ancien éléve de H. Gleiter, nous
avons essayé de fabriquer des maté-
riaux non métalliques avec des grains
nanométriques. En quelgques mois,
nous avons obtenu une céramique
composée d’agrégats d’oxyde de titane
de dix nanométres de diamétre (I'oxyde
de titane est un pigment blanc, trés uti-
lisé dans diverses industries, de la pein-
ture a la pate a papier).

Notre technique ressemblaitacelle
des chimistes russes ou japonais.
Lorsque I’on fait bouillir de I’eau prés
d’une fenétre et qu’il gele dehors, les
molécules d’eau qui s’évaporent ren-
contrent I'air froid de la piéce et se
condensent en fines gouttelettes d’eau
suspendues dans I'air. La convection
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naturelle conduit I'air et les gouttelettes
vers la vitre froide, ou I’eau liquide se
condense en cristaux de glace. De la
méme fagon, lorsqu’un métal est
chauffé a une température supérieure
asatempérature de fusion, des atomes
s’en évaporent. Pour fabriquer un
nanomatériau, on refroidit ces atomes
avec un gaz inerte, tel I’hélium, qui
ne réagit pas chimiquementavec eux:
les atomes d’hélium absorbent I’éner-
gie des atomes métalliques, qui se
condensent en petits agrégats solides.
Le diamétre de ces agrégats quasi sphé-
riques est ajustable entre 1 et 100 nano-
metres par le réglage de la vitesse
d’évaporation des atomes métalliques,
et de la nature et de la pression du
gaz inerte.

Pour obtenir un métal nanophase,
on fait évaporer ce métal, et I'on agglo-
mere les agrégats formés avant qu’ils
ne puissent réagir avec des molécules
de leur environnement. Pour obte-
nir une céramique, au contraire, les
agrégats métalliques doivent réagir
avec un gaz (I’oxygene pour I'oxyde
de titane) avant d’étre agglomérés. La
simplicité de cette méthode nous lais-
sait penser que nous pourrions fabri-
quer la forme nanophase de la plupart
des matériaux, métaux, céramiques,
semi-conducteurs, polymeres, et com-
posites de ceux-ci. Nous hous sommes
toutefois concentrés sur les céra-
miques et les métaux, afin de bien
comprendre le comportement de ces
matériaux.




Ayant d’abord fabriqué de la
poudre ultrafine d’oxyde de titane,
nous avons cherché a I’lagglomérer en
un bloc de taille macroscopique. Qu’ob-
tiendrait-on par un frittage, ou I’'on
comprime la poudre tout en la chauf-
fant suffisamment pour que les grains
se lient les uns aux autres en échan-
geant des atomes? Les chimistes pen-
saient que le frittage d’une poudre
nanométrique interviendrait a une tem-
pérature inférieure a celles qui sont
habituellement nécessaires et produi-
rait un solide plus compact (de petits
grains sont plus faciles a empiler de
facon compacte). Toutefois, avant la
mise au point de notre méthode de syn-
thése, les poudres céramiques fines
étaient obtenues par des techniques de
précipitation a partir de solutions ;
ces agglomeérats étaient difficiles a com-
pacter, et les solides frittés que I’'on
fabriquait étaient souvent poreux.

Une céramique plus dure

Nos poudres nanométriques de titane
étaient également agglomérées, mais
ces agglomérats étaient si fragiles que

gauche) et d’une presse (en bas, a droite).

les grains se soudaient ou se disso-
ciaient aussit6t. En outre, notre poudre
ultrafine avait d’excellentes propriétés
mécaniques et rhéologiques. Elle pou-
vait étre frittée a des températures infé-
rieures d’environ 600 °C a celles
requises pour I’'oxyde de titane clas-
sique (1 400 °C). Le solide obtenu
était aussi plus dur et moins cassant.
L’oxyde de titane nanophase est
méme malléable : a température am-
biante, il prend la forme du moule ou
on le presse. De surcroit, de nombreuses
autres céramiques nanophases ont la
méme propriété. En 1988, nous avons
analysé plus finement ces propriétés.
A température ambiante, I’oxyde de
titane nanophase devient beaucoup
plus malléable lorsque la taille de ses
grains est inférieure a 30 nanometres.
Cette découverte ouvrait la voie vers
la mise en forme directe par embou-
tissage : on pourrait fabriquer rapide-
ment et a faible colt des piéces en
céramique, pour I'industrie automo-
bile, par exemple. En outre, ces piéces
résisteraient mieux aux hautes tem-
pératures ou a I’atmosphére corro-
sive qui regnent dans un moteur.
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3. QUAND ON CHAUFFE un bloc métallique
au-dessus de son point de fusion, des atomes
s’évaporent. lls se condensent en agrégats
qui sont conduits, par convection, jusque dans
un tube collecteur, ou ils sont refroidis. Ces
agrégats sont ensuite retirés du tube, puis
compactés dans une presse.

CHALEUR

Une autre équipe a déformé de
I’oxyde de titane nanophase trés dense
en le comprimant a des températures
aussi élevées que 800 °C ; la déforma-
tion peut atteindre 60 pour cent sans
rupture, alors que les céramiques ordi-
naires cassent toujours dans de telles
conditions. Récemment, une équipe a
démontré la faisabilité de I’'emboutis-
sage de I'oxyde de titane nanophase,
rapprochant ce procédé de I'indus-
trialisation.

Comment des matériaux si fragiles
gue des céramiques se déforment-ils
ainsi sans casser, quand ils sont de
type nanophase? Lorsque I’'on marche
sur un tas de sable, les grains glissent
les uns sur les autres. Dans le cas d’un
solide massif, en revanche, les grains
sont liés, de sorte que si I’'on comprime
en un point, beaucoup de liaisons inter-
granulaires se rompent simultanément
et une cassure apparait. Lorsqu’une frac-
ture commence a se former, des atomes
voisins se déplacent pour la combler :
plus les grains sont petits, plus la dis-
tance que ces atomes doivent parcou-
rirestcourte, etdonc plus laréparation
est rapide. Des grains nanomeétriques
glissent donc plus facilement les uns
sur les autres que des grains millimé-
triques. Les céramiques ordinaires
gue sont les minéraux se déforment
ainsi, mais en plusieurs millions d’an-
nées. Les céramiques nanophases, qui
ressemblent plus a untas de sable, sup-
portent une déformation rapide, com-
patible avec les procédés industriels.
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