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La présente invention vise a réaliser une piéce métallique équipée d'un systéme de protection, en particulier pour aube de turbine
de moteur d'aéronef, présentant une barriére thermique améliorée en termes de propriétés thermiques, d'adhérence a la piéce et de
tenue a l'oxydation/corrosion. Pour ce faire, le procédé de l'invention réalise, a partir de céramiques particuliéres, des couches de
revétement selon la technologie SPS en une seule étape. Selon un mode de réalisation, une picce métallique est réalisée selon un
procédé de frittage flash SPS et comporte un substrat (22) de superalliage, une sous-couche métallique (21 ), une couche d'oxyde
TGO (25), et la barriére thermique (23) formée par ledit procédé a partir d'au moins deux couches en céramique (2a, 2b), compa-
tibles chimiquement et thermiquement. Une premiére céramique (2a), dite interne, est apte & présenter un coefficient de dilatation
sensiblement plus élevé. La céramique externe (2b) est apte a présenter au moins une conductivité thermique plus faible, une tem-
pérature de frittage et/ou une température limite d'utilisation sensiblement supérieure. La barriére thermique (23) présente un gra-
dient de composition, de porosité (3) depuis la sous-couche métallique (21 ) jusqu'a la céramique externe (2b).
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PROCEDE DE REALISATION D’UNE BARRIERE THERMIQUE DANS UN
SYSTEME MULTICOUCHE DE PROTECTION DE PIECE METALLIQUE
ET PIECE MUNIE D’UN TEL SYSTEME DE PROTECTION

DESCRIPTION

DOMAINE TECHNIQUE

[0001] L'invention concerne un procédé de réalisation d'une barriere
thermique dans un systéme de protection multicouche d’une piéce métallique en
superalliage. Elle se rapporte également a une piéce métalligue en superalliage

munie d’un tel systeme de protection.

[0002] Le domaine de linvention est le développement de matériaux
réfractaires aptes a constituer des pieces thermomécaniques, en particulier des
pieces de turbine HP (haute pression), telles que des aubes mobiles ou des

distributeurs.

[0003] L'amélioration continue du rendement des turbines a gaz modernes
impose |'utilisation de températures en entrée de turbine toujours plus élevées et

donc l'utilisation de matériaux encore plus réfractaires.

ETAT ANTERIEUR DE LA TECHNIQUE

[0004] Pour cela, des superalliages a base de nickel (Ni) et d’aluminium (Al)
ont été développés : des superalliages équiaxes, puis a solidification dirigée, et
enfin monocristallins. Cependant, le développement de ces superalliages est
maintenant insuffisant pour satisfaire les exigences toujours croissantes des
pieces hautes températures en durée de vie. Typiquement, la température limite
d’'utilisation des superalliages est d’environ 1100°C alors que la température des
gaz en entrée de combustion ou en sortie de turbine peut largement dépasser
1600°C.

[0005] Dans ce but, des revétements isolants thermiques pour ces
superalliages sont apparus, permettant d’abaisser la température du métal des

pieces refroidies par convection interne. Ces revétements isolants thermiques,
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dits barriéres thermiques ou encore BT, sont en général constitués d'une couche
externe en céramique, a base d’oxyde de zirconium (ou zircone) stabilisée par de
l'oxyde d'yttrium (ou yttrine) — encore appelée zircone yttriee — déposée sur une
sous-couche meétallique de liaison. La sous-couche est destinée a fournir
I'adhérence au revétement céramique tout en protégeant le métal de la piece de

I'oxydation et de la corrosion.

[0006] La sous-couche meétallique peut étre formée par un dépbt galvanique
de platine, suivie d'une aluminisation en phase vapeur. Sur cette sous-couche est
ensuite déposeée la couche céramique isolante de zircone yttriée soit par
projection thermique — la microstructure du dépdt obtenu est alors de type
lamellaire — soit par vaporisation du matériau sous faisceau d'électrons - la

microstructure du dépdt obtenu est alors de type colonnaire.

[0007] Afin d’améliorer les performances des revétements BT en tenue a
I'oxydation/corrosion a haute température, des compositions de sous-couches
meétalliques ont été développées, par exemple des sous-couches de compositions
de type NiuPtAl (nickel-platine-aluminium). Le déepdt de platine sur la piece est
réalisé par électrolyse, le dépdt d’aluminium par voie chimique (CVD) ou par

dépbt physique en phase vapeur (PVD).

[0008] D’'autres développements ont porté sur I'amélioration de la couche
céramique, en particulier sur la formation de la couche en zircone vyttriée par le

procédé sol-gel ou le traitement par plasma froid.

EXPOSE DE L’INVENTION

[0009] Les revétements BT fournis par ces développements restent limités
en termes de performance et de durée de vie, en particulier en ce qui concerne la
tenue a I'oxydation/corrosion. Par ailleurs, la reproductibilité des meéthodes
utilisées n’est pas slre, en particulier pour réaliser le revétement a sous-couche
NigxPtAl. De plus, les méthodes mises en ceuvre nécessitent un nombre

important d’opérations délicates et longues.
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[0010] L’invention vise précisément a pallier ces inconvénients en proposant
un procédé permettant de réaliser des compositions de BT améliorées, encore

plus réfractaires et de tenue en oxydation et corrosion sensiblement meilleure.

[0011] Pour ce faire, le procédé de linvention réalise, a partir dun
empilement de couches céramiques particulieres, chaque couche ayant des
propriétés et des fonctions spécifiques, différentes voire opposées d’'une couche
a l'autre, et en une seule étape, des couches de revétement par I'application
d'une technologie de frittage assisté sous champ (Field Assisted Sintering
Technology — FAST - pour la terminologie anglaise) en l'occurrence la
technologie de Frittage Flash ( Spark Plasma Sintering ou SPS — pour la

terminologie anglaise) .

[0012] La technologie SPS combine, simultanément, l'application d’une
pression uniaxe et des impulsions de courant continu dans un environnement
contrélé (sous vide ou gaz particuliers). Cette technologie est connue dans le
domaine de la métallurgie des poudres car elle permet, par compaction et frittage,
de fabriquer des piéces meétalliques ou d'oxydes a partir de poudres. En
particulier, la mise en ceuvre de la technologie SPS permet de fabriquer des
pieces de microstructures contrélées au niveau de la taille de grains et de la

porosité.

[0013] Plus précisément, la présente invention a pour objet un procédé de
réalisation d’une barriére thermique dans un systéme de protection multicouche
d’'une piéce meétallique en superalliage. Le procédé consiste a produire un
traitement thermique par frittage flash de matériaux de protection en couches
superposeées, dans une enceinte de machine SPS. Ces couches comportent sur
un substrat de superalliage, au moins deux couches de céramiques réfractaires a
base de zircone, une premiere couche de céramique, dite interne, compatible
chimiquement et thermiquement avec le substrat et une derniére couche de
céramique, dite externe, disposée par-dessus les autres couches. Cette couche

externe présente des propriétés de résistance physicochimique vis-a-vis des
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polluants externes de type CMAS et/ou thermique supérieure a celles de la

couche interne.

[0014] La résistance physicochimique se traduit en particulier par un
coefficient de mouillage entre les polluants et la couche externe suffisant pour
empécher l'étalement et la pénétration des polluants fondus sur la couche
externe. Avantageusement, la couche externe peut contenir un €lément, en
particulier le cérium ou un autre élément de la famille des terres rares qui, en cas
d’interaction chimique avec des polluants, augmente la température de fusion de

ces derniers.

[0015] De préférence, les matériaux sont choisis pour que les coefficients de
dilatation soient suffisamment élevés pour suivre la dilatation du superalliage qui

reste le plus froid.

[0016] Avantageusement, un assemblage de feuilles métalligues formant
une sous-couche métallique peut étre disposé entre le substrat de superalliage et

les couches de céramique.

[0017] De préférence, la couche interne peut présenter un coefficient de
dilatation thermique sensiblement plus élevé que celui de la derniére couche de
céramique - en particulier un coefficient de dilatation thermique compris entre
celui du substrat et celui de la derniere couche de céramique - et la couche
externe de la barriere thermique peut présenter une température de frittage
naturel ainsi qu’une température limite d’'utilisation sensiblement supérieure a

celles de la couche interne.

[0018] Plus particulierement, les propriétés de résistance physicochimique
de la couche externe se rapportent, au frittage, a la corrosion, a I'érosion et/ou
I'aérodynamisme, ces propriétés étant mises en ceuvre par un choix des
céramiques se rapportant respectivement a une conductivité thermique, une
porosité, une dureté et/ou une rugosité appropriée(s) et renforcée(s) par le
traitement thermique de la machine SPS. La couche externe présente alors par

rapport a la couche interne au moins I'une des propriétés choisies parmi: une
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dilatation thermique plus faible, une dureté plus élevée, une conductivité
thermique plus faible, une température de frittage sensiblement supérieure, une

porosité ouverte plus faible et/ou une rugosité plus faible.

[0019] En particulier, des porosités de la barriere thermique comprise entre
15 et 25%, avec une porosité inférieure a 15% pour la couche externe, sont
préférées. La rugosité de la couche externe est de préférence inférieure a 10

micromeétres.

[0020] La barriere thermique présente en effet, de par la formation des
gradients de composition et de porosité, un gradient de passage entre la fonction
exercee par chacune des couches céramiques prise séparément, en rapport avec
leurs caractéristiques relatives : la couche interne favorise un ancrage sur la
sous-couche métallique — en particulier sur une couche d’alumine qui se forme en
surface de la sous-couche métallique — grace a son coefficient de dilatation en
adéquation avec les propriétés thermiques de cette sous-couche et de celles de
la couche d’alumine. Il en résulte une accommodation des contraintes entre la
sous-couche, la couche d’alumine et la couche de céramique interne. La couche
externe réalise une protection thermique supérieure dans les conditions
d’utilisation, en particulier dans les turbines, par son caractére plus réfractaire
que la couche interne, ainsi que sa résistance au frittage et sa température limite

d’utilisation supérieures.

[0021] D'autres proprietés de résistance (érosion, corrosion) et
d’amélioration aérodynamique par lissage de la couche externe, peuvent étre
également mises en ceuvre par le choix du matériau de la couche externe ou des
couches supplémentaires appropriées. En particulier, un matériau de dureté
élevée permet une meilleure résistance a I'érosion. Un matériau de faible porosité
ouverte permet une meilleure résistance a la corrosion haute température (par
exemple a la pollution de type CMAS, oxydes de calcium, de magnésium et
d’aluminosilicates). Un matériau a petits grains permet d'obtenir une faible

rugosité et donc permet d’améliorer les propriétés aérodynamiques.
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[0022] Selon des modes de mise en ceuvre particuliers, I'enceinte étant
équipée de moyens de mise en pression et de moyens électriques de passage de
courant pulsé, la mise en pression et le passage du courant pulsé sont effectués,
dans une étape de realisation, selon un cycle de frittage flash reglé en
température, en pression et en durées, avec un palier de température situé entre
1000 et 1600°C, de préférence entre 1100 et 1400°C, et un palier de pression
situé entre 15 et 150 MPa, de préférence entre 10 et 100MPa, de sorte que la
barriere thermique présente un gradient de composition, de porosité, et de
fonction d’'une part d’ancrage a la sous-couche meétalligue et d’autre part de

protection et/ou de lissage (en d’autres termes : de rugosité) externe.

[0023] L’invention se rapporte également a une piéce métalligue en
superalliage munie d'un systéme de protection comportant une barriére thermique
et réalisée selon le procédé de frittage flash ci-dessus. La piece meétallique
comporte alors un substrat, constitué d'un superalliage a base de nickel, une
sous-couche métallique présentant des phases béta-(Ni,Pt)Al et/ou alpha-NiPtAl
enrichies en platine, une couche d'oxyde d’aluminium formée par croissance
thermique ou TGO (initiales de « Thermally Grown Oxide » en terminologie
anglaise) lors de la realisation de la piéce par frittage flash, et une barriére
thermique formée par ledit procédé a partir d’au moins deux couches en
céramique a base de zirconium, compatibles chimiquement et thermo-
mecaniquement, et présentant une face externe. Une premiére couche de
céramique, dite interne, disposée au plus pres de la sous-couche métallique, est
compatible chimiquement et thermiquement avec cette sous-couche, et une
derniere couche de céramique externe, disposée au plus pres de la face externe
de la barriere, cette dernieére couche étant apte a présenter des propriétés de
résistance physicochimique et/ou thermique supérieure a celles de la couche

interne.

[0024] De préférence, la céramique interne est apte a présenter un
coefficient de dilatation sensiblement plus élevé que celui de la céramique
externe, disposée au plus prés de la face externe de la barriere. Cette céramique

externe présente avantageusement une conductivité thermique sensiblement plus
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faible que la céramique interne, une température de frittage naturel et/ou une
température limite d’utilisation sensiblement supérieures a celles de la céramique
interne. La barriére thermique présente un gradient de composition et de porosité
de la sous-couche métallique jusqu’a la face externe, et de fonctions d’une part
d’ancrage a la sous-couche métallique et d’autre part de protection et/ou de

lissage de la face externe.

[0025] Dans ces conditions, la barriere thermique présente, outre les
propriétés de stabilité thermique, de faible conductivité thermique, de coefficient
de dilatation thermique proche de celui du substrat et de bonne résistance au
frittage, une résistance a la corrosion par une inertie chimique vis-a-vis des
oxydes de calcium, magnésium, et aluminosilicates grace a sa microstructure
granulaire a porosité isotrope, une résistance a I'érosion et de bonnes propriétés

aérodynamiques, ainsi qu'une excellente adhérence sur la couche TGO.

[0026] Les piéces métalligues plus particulierement visées, mais non
exclusivement, sont les piéces de turbine ou de compresseur de turbine a gaz, en

particulier les aubes de redresseur, de distributeur ou de chambre de combustion.
[0027] Selon des modes particuliers :

- les céramiques sont choisies parmi des composés « YSZ » de
zircone (ZrO;) partiellement stabilisée a I'yttrine (Y203), des composeés « GYSZ »
de YSZ dopés en oxyde de gadolinium (Gd.O;), des composés « LZ » de
zirconate de lanthane (LaxZr;O;), et des composes « LZC » de zirconates de

lanthane partiellement cériés ;

- les céramiques interne/externe sont avantageusement choisies
parmi les couples : XYSZ/LZ avec un pourcentage x en masse d’yttrine supérieur
ou égal a 7%, xXYSZ/LZC et xYSZ/ GYSZ, en particulierx=7etx=8;

- les composés LZC sont LZyC(1-y), avec y = 70%, y et 1-y
représentant les pourcentages complémentaires de zirconium et de cérium du

zirconate partiellement cérié, et les composés de YSZ dopés sont tGvYSZ, avec
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un pourcentage en masse d’oxyde de gadolinium égal a 2% et un pourcentage v

en masse d'YYSZ égal a 8%.

BREVE DESCRIPTION DES FIGURES
[0028] D’autres caracteéristiques et avantages de I'invention ressortiront a la
lecture de la description qui suit et qui se rapporte a un exemple de réalisation, en

référence aux figures annexées qui illustrent :

- la figure 1, une vue en coupe partielle schématique d’'un outillage
SPS, comportant une matrice et des pistons, dans laquelle un exemple
d’assemblage de couches d’un échantillon de piece métallique selon l'invention a
été introduit pour la réalisation d’un frittage flash ;

- la figure 2, un exemple de diagrammes de cycles de réglage en
température et pression en fonction du temps pour le frittage flash de
I'assemblage précédent, et

- la figure 3, une vue en coupe d'un échantillon selon la figure 1

apres la realisation du frittage flash.

EXPOSE DETAILLE
[0029] Les termes « vertical » et « horizontal », « supérieur » ou « inférieur »
et leurs dérivés, se rapportent aux éléments tels que représentés sur les figures,

c'est-a-dire en mode d’utilisation.

[0030] La figure 1 illustre une vue schématique en coupe partielle verticale
d’'un outillage SPS 1, mise sous vide en utilisation. L'outillage 1 comporte une
matrice creuse en graphite 10 enveloppant une chambre cylindrique 11. Dans
cette chambre, un assemblage de couches 2 d’'un échantillon de piéce métallique
selon 'invention a été introduit pour la réalisation d'un frittage flash. Les couches
ici illustrées sont circulaires pour former un pion afin de mettre en évidence les
structures obtenues aprés frittage. L’invention s’étend a la réalisation de toute
piece de forme geométrique adaptée a leur utilisation en utilisant une chambre ou

un moule de géométrie appropriee.
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[0031] Des contacts électriques 12a, 12b et 14a, 14b sont agencées dans la
chambre 11, de part et d’autre de I'assemblage 2. Les contacts 12a et 14a,
respectivement 12b et 14b, sont disposés de part et d'autre d'une barriére
électrique 13a, respectivement 13b, constituée dans le cas présent d’'une poudre
d’alumine. Ces contacts sont en graphique souple, par exemple en papyex®. Ce
matériau empéche la pollution du moule et facilite le démoulage. Les barriéres
électriques permettent de limiter le passage du courant dans I'assemblage 2 qui

passe alors principalement par la matrice 10.

[0032] L'outillage comporte également des bornes en graphite de mise sous
tension électrique, 16a et 16b, d’axes longitudinaux verticaux. Ces bornes servent
également de pistons qui viennent en compression sur les contacts 14a et 14b,
de part et d’autre de I'assemblage 2, par I'exercice d'une charge externe (fleches
F).

[0033] L’'assemblage 2 est plus précisément constitué d’'un empilement de
feuilles métalliques, constituant une sous-couche métallique 21 entre un substrat
de superalliage 22 et des couches céramiques 2a, 2b, et d’'une barriére thermique
23 déposée en poudre de céramiques sur les feuilles constituant la sous-couche

21 pour former un systeme de protection 24 du substrat 22.

[0034] Dans I'exemple, le substrat 22 est un superalliage « AM1 » a base
de Ni et comportant du tantale (Ta), chrome (Cr), cobalt (Co), tungsténe (W),
aluminium (Al), molybdéne (Mo) et titane (Ti). Sur ce substrat, la sous-couche
meétallique 21 est constituée d'une succession de feuilles de platine de 5 um
d’épaisseur et d’aluminium de 2 uym d’épaisseur. La barriére thermique 23 est
constituée des deux couches de céramiques 2a et 2b, ajoutées successivement

sous forme de poudres sur la sous-couche 21.

[0035] Dans l'exemple, la couche 2a dite interne est constituée d'une
poudre de céramique 8YSZ, c'est-a-dire, de zircone stabilisée a 8% massique
d’Yttrine. La couche 2b dite externe est constituée d’'une poudre de céramique
2G8YSZ, c’est-a-dire, de Zircone (ZrO2) partiellement stabilisée a I'yttrine (8% en

masse) et dopée a I'oxyde de gadolinium (GdO2) ou Gd a 2% en masse.
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[0036] Dans d’autres exemples, les couches 2a/ et 2b sont constituées de
poudres de céramique, respectivement 7YSZ/LZ et 7YSZ/LZ7C3 (C'est-a-dire

avec 70% de zirconium et, de maniére complémentaire, 30% de cérium).

[0037] Pendant l'opération de frittage flash, les cycles de réglage en
température « T » et pression « P» en fonction du temps «t» suivent les
diagrammes de la figure 2. Le diagramme de température D+ atteint un premier
palier P1 de 700°C aprés une montée en température T1 avec une rampe de
100°C par minute. Le premier palier P1 dure environ 10 minutes et est suivi d’'une
deuxiéme montée en température T2 de méme rampe, pendant environ 10

minutes.

[0038] Cette deuxiéme montée est suivie d’une troisieme montée T3 de
pente (50°C/min) et de durée (environ 5 minutes) plus faibles pour atteindre le
deuxiéme palier ou palier principal P2. Ce deuxiéme palier P2 se situe dans
I'intervalle 1100-1200°C et dure environ 15 minutes. Un refroidissement contréle
en température R1 est effectuée pendant environ 30 minutes avec une pente de
I'ordre de 20°C par minute pour atteindre environ 500°C. Ce cycle dure environ
une heure. Cette premiere descente en température est suivie d'un deuxiéme

refroidissement naturel pour atteindre la température ambiante.

[0039] Le diagramme de pression D montre une augmentation de pression
extrémement rapide A1 a partir de la pression atmosphérique de 0,1 MPa pour
atteindre 100 MPa dans I'exemple. Un palier en pression P3 est maintenu et dure
pendant une grande partie de I'opération, par exemple pendant 40 a 50 minutes.
La chute de pression A2 est opérée pendant un temps trés court pour revenir a la

pression atmosphérique.

[0040] Un échantillon de piéce métalliqgue en 3 dimensions revétue d’'un
systéme de protection selon l'invention par un frittage flash est illustré par la vue
en coupe de la figure 3. Il se compose du substrat en superalliage 22 recouvert
d’'un systéme de protection comportant, en couches successives, la sous-couche

metallique 21, une couche d’alumine 25, dite couche « TGO », et de la barriere
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thermique 23 composée des céramiques interne 2a et externe 2b, initialement en

couches séparées avant I'opération de frittage flash.

[0041] La céramique externe 2b présente une conductivité thermique
relativement faible, entre 0,8 et 1,7 Wm K" avant consolidation et moins de 0,8

apres élaboration.

[0042] De plus, les températures limite d’utilisation des céramiques 2b et 2a
sont respectivement egales a 1200°C et 1600 °C et plus. Par ailleurs, la
céramique externe 2b ne présente pas de frittage naturel jusqu'a des

températures de 1600°C ou plus.

[0043] De plus, la céramique externe 2b a avantageusement un coefficient
de dilatation sensiblement plus élevé que celui de la céramique interne 2a, qui est
de 10,4.10°K". L’écart entre ces coefficients de dilatation régit la durée de vie de
I'assemblage, en particulier de I'accrochage de la céramique sur 'oxyde TGO qui

s’est formé en cours de frittage SPS.

[0044] Par ailleurs, les granulométries des poudres initiales des deux
céramiques ont été choisies de sorte que la couche interne soit finalement moins
dense que la couche externe. La couche externe plus dense peut alors stopper
plus facilement les polluants de type CMAS (oxydes de calcium, de magnésium et
d’aluminosilicates) qui ne peuvent pas la pénétrer. La couche interne moins
dense accommode alors plus facilement les déformations du substrat et des sous-

couches.

[0045] Par ailleurs les propriétés thermiques de la céramique externe 2b
permettent une bonne résistance dans les conditions d’utilisation, en particulier

dans les turbines ou les températures de gaz peuvent atteindre 1600°C ou plus.

[0046] Sur la figure 3, apparait également le gradient de porosité G1 de la
barriére thermique 23, par une augmentation de la taille des pores 3 des couches
de la barriere thermique 23 depuis la face externe 2e jusqu’a la couche de TGO.
Un gradient de composition G2 en céramique de la barriere 23 par

I'interpénétration des couches initiales de céramiques 2a et 2b dans une zone
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intermédiaire de la barriere 23. Ces gradients induisent un gradient progressif de
variation des propriétés initiales des deux céramiques entre la couche de TGO,
ou les propriétés sont celles de la couche interne initiale 2a, jusqu’a la face
externe 2e, ou les propriétés sont celles de la couche initiale 2b. Il s’ensuit un
gradient progressif des propriétés et donc des fonctions de la barriére thermique
23, allant d’'une compatibilité avec la sous-couche métallique a une fonction de

protection thermique en face externe 2e.

[0047] L’invention n’est pas limitée aux exemples décrits et représentés. |l
est par exemple possible de combiner plus de deux couches initiales de
céramiques, par exemple trois ou quatre couches de céramiques compatibles
chimiquement et thermo-mécaniquement. Avantageusement, ces couches
présentent des propriétés et fonctions thermiques variant dans un méme sens
entre la premiére couche interne au plus prés de la sous-couche métallique, a la
couche externe déposée par dessus les autres couches. La premiére couche
interne présente les propriétés thermo-mécaniques en adéquation avec celles de
la sous-couche métallique, et la derniére couche externe présente les propriétés
thermiques les plus résistantes vis-a-vis d’'une utilisation dans des conditions de
température égales ou supérieures a environ 1600°C. Il est également possible
d’ajouter une couche uniquement destinée a protéger I'assemblage contre la
corrosion par les CMAS et/ou a améliorer I'aérodynamique en lissant la barriére

thermique.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de réalisation d’'une barriére thermique (23) dans un
systéme de protection multicouche (24) d’'une piéce métallique en superalliage,
caractérisé en ce qu’il consiste a produire un traitement thermique par frittage
flash de matériaux de protection (24) en couches superposées sur la piéce
metallique (22) dans une enceinte de machine SPS (1), ces couches comportant,
sur un substrat de superalliage (22), au moins deux couches de céramiques
réfractaires a base de zirconium (2a, 2b), avec une premiere couche de
céramique (2a), dite interne, compatible chimiquement et thermiquement avec le
substrat (22) et une derniére couche de céramique (2b), dite externe, disposee
par-dessus les autres couches, cette couche externe (2b) présentant des
propriétés de résistance physicochimique vis-a-vis des polluants de type CMAS

et/ou thermique supérieure a celles de la couche interne (2a).

2. Procédé de reéalisation d'une barriere thermique selon la
revendication 1, dans lequel la couche interne (2a) présente un coefficient de
dilatation thermique sensiblement plus élevé que celui de la derniére couche de

céramique (2b).

3. Procédé de réalisation d’une barriere thermique selon l'une des
revendications 1 ou 2, dans lequel les propriétés de résistance physicochimique
de la couche externe (2b) se rapportent au frittage, a la corrosion, a I'érosion
et/ou I'aérodynamisme, ces propriétés étant mises en ceuvre par un choix des
céramiques se rapportant respectivement a une conductivité thermique, une
porosité, une dureté et/ou une rugosité appropriée(s) et renforcée(s) par le
traitement thermique de la machine SPS, de sorte que la couche externe (2b)
présente par rapport a la couche interne (2a) au moins I'une des propriétés
choisies parmi : une dilatation thermique plus faible, une dureté plus élevée, une
conductivité thermique plus faible, une température de frittage sensiblement

supérieure, une porosité ouverte plus faible et/ou une rugosité plus faible.
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4. Procédé de réalisation d'une barriere thermique selon l'une
quelconque des revendications précédentes, dans lequel un assemblage de
feuilles métalliques formant une sous-couche meétallique (21) est disposé entre le

substrat de superalliage (22) et les couches de céramique (2a, 2b).

5. Procédé de réalisation d'une barriere thermique selon l'une
quelconque des revendications précédentes, dans lequel I'enceinte (11) est
équipée de moyens de mise en pression et mise sous tension électrique (16a,
16b) ainsi que de contacts électriques (12a, 14a; 12b, 14b) de passage de
courant pulsé dans la chambre (11), et dans lequel, dans une étape de
réalisation, la mise en pression et le passage simultanée du courant pulsé sont
effectués selon un cycle de frittage flash (D, Dp) réglé en température, en
pression et en durées, avec un palier de température (P2) situé entre 1000 et
1600°C, de préférence entre 1100 et 1400°C, et un palier de pression (P3) situé
entre 15 et 150 MPa, de préférence entre 10 et 100MPa, de sorte que la barriére
thermique (23) présente des gradients de composition (G2), de porosité (G1), et
de fonction d’'une part d’ancrage a la sous-couche métallique (21) et d’autre part

de protection et/ou de lissage externe.

6. Piece métallique en superalliage munie d'un systeme de
protection comportant une barriere thermique et réalisée selon le procédé
conforme a I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisée en ce
que la piece métallique comporte alors un substrat (22), constitué d'un
superalliage a base de nickel, une sous-couche meétallique (21) présentant des
phases béta-(Ni,Pt)Al et/ou alpha-NiPtAl enrichies en platine, une couche d’oxyde
TGO (25) formée par croissance thermique lors de la réalisation de la piéce par
frittage flash, et une barriére thermique (23) formée par ledit procédé a partir d’au
moins deux couches en céramique a base de zirconium (2a, 2b), compatibles
chimiquement et thermo-mécaniquement, et présentant une face externe (2e),
avec une premiére couche de céramique (2a), dite interne, disposée au plus prés
de la sous-couche métallique (21) et compatible chimiquement et thermiquement
avec cette sous-couche (21), et une derniére couche de céramique externe (2b),

disposée au plus prés de la face externe (2e) de la barriére (23), cette derniére
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couche (2b) étant apte a présenter des propriétés de résistance physicochimique

et/ou thermique supérieure a celles de la couche interne (2a).

7. Piece métallique selon la revendication précédente, dans laquelle
la ceramique interne (2a) présente un coefficient de dilatation thermique plus
élevé que celui de la céramique externe (2b), et la céramique externe (2b)
présente une conductivité thermique sensiblement plus faible que la céramique
interne (2a), une température de frittage naturel et/ou une température limite

d’utilisation sensiblement supérieures a celles de la couche interne (2a).

8. Piece métallique selon I'une des revendications 6 ou 7, dans
laquelle la barriére thermique (23) présente un gradient de composition et de
porosité (3) de la sous-couche métallique (21) jusqu’a la face externe (2¢), et de
fonctions d’'une part d’ancrage a la sous-couche métallique (21) et d’autre part de

protection et/ou de lissage de la face externe (2e).

9. Piéce métallique selon la revendication précédente, dans laquelle
les céramiques (2a, 2b) sont choisies parmi des composés « YSZ » de zircone
partiellement stabilisée a I'yttrine, des composés « GYSZ » de YSZ dopés en
oxyde de gadolinium, des composés « LZ » de zirconate de lanthane (LaxZr.0;),

et des composeés « LZC » de zirconates de lanthane partiellement cériés.

10. Piéce métallique selon la revendication précédente, dans
laquelle les céramiques interne/externe (2a, 2b) sont avantageusement choisies
parmi les couples : XYSZ/LZ avec un pourcentage x en masse d’yttrine supérieur
ou égal a 7% en masse, XYSZ/LZC et xXYSZ /GYSZ, en particulierx =7 etx=8 %

en masse.

11.  Piéce métallique selon I'une des revendications 9 ou 10, dans
laquelle les composés LZC sont LZyC(1-y), avec y = 70%, y et 1-y représentant
les pourcentages complémentaires de zirconium et de cérium du zirconate
partiellement cérie, et les composés de YSZ dopés sont tGvYSZ, avec un
pourcentage t en masse d’oxyde de gadolinium égal a 2% et un pourcentage v en

masse d'YSZ égal a 8 % en masse.
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