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The material consists of a textile reinforcement
of fibers made up essentially of silicon carbide, and 1
an interphase layer between the reinforcing fibers
and the matrix. The reinforcing fibers are long
fibers which contain less than 5 % at. of residual
oxygen and have a modulus higher than 250 GPa,
the interphase layer is strongly bound to the fibers

and to the matrix such that the shearing strength 3001
inside the interphase layer and at the fiber—interphase
and interphase~matrix is greater than that inside the
matrix,
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Le matériau comprend un renfort fibreux en
fibres constituées essentiellement de carbure de sili-
cium, et une couche d’interphase entre les fibres
du renfort et la matrice. Les fibres de renfort
sont des fibres longues qui contiennent moins de
5 % at. d’oxygeéne résiduel et ont un module
supérieur 2 250 GPa, et la couche d’interphase est
fortement liée aux fibres et 4 la matrice de sorte
que les résistances 2 la rupture par cisaillement au
sein de la couche d’interphase et au niveau des li-
aisons fibres—interphase et interphase-matrice sont
supérieures a celles rencontrées au sein de la ma-
trice.
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Matériau composite a matrice céramique et renfort en fibres SiC et
procédé pour sa fabrication

La présente invention concerne les matériaux composites a matrice
céramique, et plus particulierement les matériaux composites comprenant
un renfort fibreux en fibres constituées essentiellement de carbure de
silicium (SiC), et une couche d'interphase entre les fibres du renfort et la
matrice céramique.

Les matériaux composites a matrice céramique sont utilisés dans
diverses applications, par exemple dans les domaines aéronautique et
spatial, ol sont exploitées leurs propriétés thermostructurales, c'est-a-dire
leur capacité a constituer des éléments de structure en raison de leur tenue
mécanique, notamment en flexion, en traction et aux chocs, bien supérieure
a celle des céramiques massives, et leur capacité a conserver ces
propriétés mécaniques jusqu'a des températures élevées pouvant atteindre
1500°C ou plus. |

La réalisation de matériaux composites thermostructuraux avec une
interphase entre fibres et matrice est connue notamment des documents
US-A-4 752 503 et US-A-5 026 604. L'interphase utilisée est en carbone
pyrolytique (PyC) ou nitrure de bore (BN) et a une structure anisotrope de
type lamellaire, ou en feuillets, afin de favoriser la déviation de fissures
apparaissant dans la matrice céramique, pour éviter que ces fissures
parviennent aux fibres et entrainent une destruction prématurée du
matériau par rupture des fibres du renfort fibreux.

Dans des matériaux composites a matrice céramique, la fissuration
de la matrice est quasi inévitable, des la fabrication, en raison des
différences de dilatation thermique entre le renfort et la matrice.

L'utilisation d'une interphase lamellaire qui établit une liaison
relativement faible entre les fibres et la matrice est donc avantageuse pour
allonger la durée de vie du matériau en créant des zones de déviation de
fissures dans lesquelles les contraintes a fond de fissure peuvent se
dissiper par décohésion localisee de la microstructure lamellaire de
l'interphase.

Toutefois, dans des conditions d'utilisation sous atmosphere
oxydante et a température élevée, la propagation des fissures jusqua
linterphase offre des voies d'accés a l'oxygéne. |l se produit alors une
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oxydation de linterphase PyC ou BN, voire de la fibre sous—jacente qui
conduit & une modification des liaisons fibres—matrice et, progressivement,
a un endommagement et a la rupture du matériau.

Des solutions ont été proposées pour empécher ou au moins
retarder l'accés de loxygene a linterphase entre fibres et matrice,
notamment en colmatant des fissures apparaissant au sein de la matrice,
ou en freinant la propagation des fissures dans la matrice.

Ainsi, il est bien connu d'introduire dans la matrice un composeé
capable de cicatriser les fissures par formation d'un verre. Le composé est
choisi pour que le verre puisse colmater les fissures, et empécher le
passage de l'oxygene, par passage a l'état pateux aux températures
d'utilisation du matériau composite. A titre d'exemple, il pourra étre fait
référence au document US-A-5 246 736 qui décrit la realisation d'au moins
une phase de la matrice par un systéeme ternaire Si-B-C capable de former
un verre, notamment de type borosilicate, ayant des propriétés auto-

- cicatrisantes, et au document WO-A-96/30317 qui décrit la formation d'une

matrice auto-cicatrisante.

Par ailleurs, le document US-A-5079639 décrit un matériau
composite a ténacité améliorée par séquengage de la matrice de sorte que
des zones de déviation de fissures sont engendrées au sein de la matrice
empéchant les fissures de progresser directement jusqu'a l'interphase.

Les procédés utilisant une phase auto-cicatrisante sont efficaces
dans une plage de température limitée ou la propriéte d'auto-cicatrisation
est présente, tandis que les procédés utilisant une matrice séquencee
retardent la propagation des fissures mais ne les empéchent pas d‘atteindre
l'interphase.

Aussi, la présente invention a-t-elle pour but de fournir un matériau
composite & matrice céramique et fibres essentiellement SiC présentant
des propriétés améliorées en empéchant pius efficacement les fissures
d'atteindre la couche d'interphase entre fibres et matrice.

Ce but est atteint du fait que les fibres de renfort sont des fibres
longues qui contiennent moins de 5% at. doxygéne résiduel et ont un
module supérieur a 250 GPa, et la couche d'interphase est fortement liée
aux fibres et a la matrice de sorte que les résistances a la rupture par
cisaillement au sein de la couche d'interphase et au niveau des liaisons
fibres-interphase et interphase-matrice sont supérieures a celles
rencontrées au sein de la matrice.
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Des caractéristiques remarquables de linvention résident dans la
présence d'une interphase capable d'assurer une liaison forte avec les
fibres et la matrice et dans le choix de fibres capables de préserver et
supporter une telle liaison forte avec l'interphase.

Par liaison forte, on entend ici I'existence au sein de la couche
d'interphase et au niveau des interfaces entre l'interphase et les fibres et
entre l'interphase et la matrice, de résistances a la rupture en cisaillement
supérieures a celle pouvant étre rencontree au sein de la matrice.

Il a été constaté qu'une liaison forte peut notamment étre obtenue
avec une couche dinterphase en un matériau dont la microstructure est peu
anisotrope. Par microstructure peu anisotrope, on entend ici une
microstructure présentant des domaines anisotropes de petites dimensions
(de préférence inférieures a 15 nanométres) qui sont dispersés dans un
fond quasi isotrope ou qui sont juxtaposés suivant des directions aléatoires.

Des exemples de matériaux susceptibles de convenir pour la
couche d'interphase sont le nitrure de bore ou le carbone pyrolytique qui
sont formés par infiltration chimique en phase vapeur dans des conditions
opératoires leur conférant une microstructure peu anisotrope.

Comme indiqué plus haut, il est essentiel que les fibres utilisées
permettent de préserver le caractére fort de la liaison avec linterphase et
supportent cette liaison forte.

C'est pourquoi les fibres utilisées sont des fibres essentiellement
SiC contenant peu d'oxygene résiduel, typiquement moins de 5% at., et de
préférence moins de 1% at., de fagon a ne pas polluer la composition et/ou
la microstructure de l'interphase par migration significative a l'intérieur de
celle-ci d'oxygéne résiduel contenu dans les fibres.

En outre, afin d'étre capables de supporter une liaison forte avec la
matrice, notamment afin d'éviter des dé-liaisons dues a des différences de
dilatation d'origine thermique entre fibres et interphase, les fibres utilisées
sont des fibres longues qui présentent une dilatation radiale telle que
linterphase soit préferentiellement en compression entre les fibres et la
matrice.

Par fibres longues, on entend ici des fibres dont la longueur
moyenne est supérieure & 10 cm.

Des fibres essentiellement SiC répondant a ces exigences sont
notamment les fibres commercialisées sous la denomination “Hi-Nicalon"
par la société japonaise Nippon Carbon. L'utilisation de telles fibres pour
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former des composites unidirectionnels & matrice en nitrure de silicium

SigN4 est decrite dans un article de A. Kamiya et al. paru dans "Journal of

the Ceramic Society of Japan, International Edition" Vol. 102 No 10, octobre
1994 sous le titre "Mechanical Properties of Unidirectional HI-NICALON

Fiber Reinforced SigN,4 Matrix Composites". La matrice SigN,4 est obtenue
par imprégnation au moyen dune composition contenant une résine

organique précurseur et de la poudre de SigNy, puis pressage & chaud.
Toutefois, l'auteur indique qu'une liaison forte entre fibres et matrice est
alors obtenue en l'absence d'interphase, et que cela peut étre évité en
utilisant des fibres revétues de carbone. A l'opposé, dans le matériau
conforme a l'invention, linterphase est sélectionnée pour assurer une
liaison forte entre fibres et matrice.

De préférence, lors de l'élaboration d'un materiau composite
conforme a l'invention, les fibres peuvent étre soumises a un pre-traitement
afin de favoriser la pérennité de la liaison forte avec la couche d'interphase.

Un tel pré-traitement est par exemple de nature chimique et
consiste & immerger la texture fibreuse destinée a former le renfort, voire le
renfort déja élaboré, dans un bain acide afin d'éliminer de la silice présente
éventuellement sur les fibres. Un tel traitement est connu en soi et décrit
dans le document US-A-5 071 679.

Un autre pré~traitement réalisable sur les fibres est un traitement
thermique destiné & stabiliser la fibre dimensionnellement afin d'éviter une
possible dé-liaison par dilatation thermique différentielle trop importante
entre fibres et couche dinterphase. Ce pré-traitement thermique est plus
particuliérement souhaitable lorsque la couche d'interphase est en carbone
pyrolytique plus anisotrope, c'est-a-dire avec des domaines anisotropes
dont les dimensions peuvent dépasser 15 nanomeétres. Ii est de préférence
réalisé a une température supérieure & 1250 °C, par exemple environ égale
a 1300°C, sous atmosphére neutre, telle qu'une atmosphére d'argon pur.

Des exemples particuliers de mise en oeuvre de linvention seront
décrits ci-aprés. Référence sera faite au dessin annexe, sur lequel :

- la Figure unique montre des courbes représentant la relation
entre contrainte et déformation lors d'essais de traction sur des éprouvettes
en matériaux selon l'invention et en un matériau de l'art antérieur ;

PCT/FR97/02148
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Pour réaliser une piéce en matériau composite a matrice
céramique selon l'invention, on élabore d'abord une préforme constituant le
renfort fibreux du matériau composite.

La préforme est par exemple élaborée a partir d'une texture de
base en fibres essentiellement SIiC possédant les propriétés requises,
c'est-a~dire :

- des fibres longues ayant une longueur moyenne supérieure a
10 cm, de préférence supérieure a 20 cm.

~ des fibres ayant un module supérieur a 250 GPa, de préférence
supérieur a 270 GPa, et

- des fibres contenant moins de 5% at. de préference moins de
1% at., d'oxygene résiduel.

La texture de base peut étre un fil, un céble, une tresse, un tissu,
une nappe de fils ou cables unidirectionnelle ou un complexe formé de
plusieurs nappes unidirectionnelles superposées avec des directions
différentes.

Lorsqu'un pre-traitement thermique des fibres doit étre réalisé, il
est effectué de préférence sur la texture de base, avant élaboration de la
préforme. Lorsqu'un pre-traitement chimique de la surface des fibres doit
étre réalisé par immersion dans un bain acide, il peut étre effectué sur la
texture de base, avant élaboration de la préforme, ou sur la préforme déja
élaborée.

Selon la forme de la piéce en matériau composite a réaliser, la
préforme est élaborée en empilant plusieurs strates de texture de base a
plat, ou en nappant plusieurs strates de texture de base sur une forme, ou
en disposant des strates de texture de base dans un outillage permettant de
donner la forme voulue a la préforme, ou encore par bobinage en spires
superposées ou non.

La couche d'interphase est déposée sur les fibres au sein de la
préforme par infiltration chimique en phase vapeur. A cet effet, la préforme,
éventuellement maintenue dans un outillage, est introduite dans une
enceinte d'infiltration ou une phase gazeuse est admise qui, dans des
conditions de température et de pression prédeterminées, diffuse au sein de
la préforme et forme un dépdt sur les fibres par décomposition d'un de ses
constituants ou réaction entre plusieurs constituants.

Pour obtenir une couche dinterphase en nitrure de bore (BN) peu
anisotrope, on peut utiliser une phase gazeuse constituée de fagon connue

PCT/FR97/02148
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par un mélange de trichlorure de bore BCl3, d'ammoniac NH3 et de gaz
hydrogéne Ho. La température dans I'enceinte dinfiltration est comprise
entre 650 °C et 900 °C, de préference voisine de 700°C et la pression est
comprise entre 0,1 kPa et 3 kPa, de préférence voisine de 1,3 kPa.
L'infiltration est poursuivie jusqu'a atteindre I'épaisseur désirée pour
linterphase BN, cette épaisseur étant généralement comprise entre 0,1 um
et 1 um, de préférence entre 0,1 um et 0,25 um.

Pour obtenir une couche d'interphase en carbone pyrolitique (PyC)
peu anisotrope, on peut utiliser une phase gazeuse constituée par exemple
par du méthane ou un mélange contenant du méthane et un gaz inerte tel
que de l'azote. La température dans l'enceinte d'infiltration est comprise
entre 900°C et 1000°C, de préféerence voisine de 1000°C et |la pression est
comprise entre 0,1 kPa et 3 kPa, de preférence voisine de 1,5 kPa.
L'infiltration est poursuivie jusqu'a atteindre I'épaisseur désirée pour
linterphase PyC, cette épaisseur étant genéralement comprise entre 0,1 um

et 1 um, de préférence entre 0,1 um et 0,25 um.

L'infiltration chimique en phase vapeur peut étre conduite de fagon
continue ou pulsée. Dans le premier cas, la phase gazeuse réactionnelle
est admise a une extrémité de I'enceinte et les gaz résiduels sont extraits a
I'extrémité opposée, de fagon continue, en maintenant dans l'enceinte la
pression voulue.

En mode pulsé, les couches élémentaires d'interphase sont
formées au cours de cycles consécutifs. Chaque cycle comprend une
premiére partie, au cours de laquelle la phase gazeuse réactionnelle est
admise dans I'enceinte et maintenue dans celle~ci jusqu'a obtention d'une
couche élémentaire, et une deuxiéme partie au cours de laquelle les gaz
résiduels sont évacués de l'enceinte par pompage ou par balayage par un
gaz neutre. La durée de la premiére partie de cycle est choisie en fonction
de I'épaisseur de couche élémentaire désirée ; cette durée peut étre limitée
a quelques secondes ou quelques dizaines de secondes, afin de produire
une couche élémentaire d'une épaisseur de l'ordre du nanometre, c'est-a-
dire inférieure & 10 nanométres. La durée de la deuxieme partie de cycle
n'excéde normalement pas une ou plusieurs secondes.

La réalisation de l'interphase par séquengage nanomeétrique, c'est~
a-dire en réalisant une séquence de couches élémentaires ayant une
épaisseur de l'ordre du nanométre, présente l'avantage de conduire a une
interphase ayant une microtexture et une épaisseur bien definies. En effet,
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au cours de chaque cycle, les conditions opératoires établies, notamment la
limitation du temps de séjour, permettent de contrbler précisément la
microtexture et I'épaisseur de la couche élémentaire déposée. Une possible
évolution de la microtexture, telle qu'elle peut étre observée lorsque
linterphase est réalisée en une seule operation d'infiltration chimique en
phase vapeur, est ainsi évitée.

On notera en outre que le temps total de formation de linterphase
reste relativement court, méme lorsque plusieurs dizaines de cycles sont
nécessaires, car les cycles ont une durée bréve et peuvent se succéder
sans interruption.

La réalisation d'une interphase par séquengage nanométrique est
connue dans son principe du document WO-A-95/09136, mais dans le
cadre de la réalisation dune interphase lamellaire, des couches
élémentaires nanométriques de différentes natures étant formeées. La
réalisation dune interphase PyC par séquengage nanométrique est décrite
aussi dans le document EP-A-0 630 926, mais aussi dans le cadre de la
réalisation d'une interphase lameilaire.

Aprés formation de linterphase, la préforme est densifiee par la
matrice céramique afin d'obtenir la piéce désiree.

De préférence, la densification est réalisée par infiltration chimique
en phase vapeur.

La matrice céramique est par exemple une matrice en carbure ou
nitrure capable de développer une liaison forte avec linterphase. Des
matériaux céramiques convenant a cet effet sont notamment le carbure de
silicium SiC, ainsi que le carbure de bore B4C et un systéme ternaire
silicium-bore—carbone Si-B-C capables de conférer des propriétés auto-
cicatrisantes a la matrice.

La matrice céramique peut comporter une seule phase céramique
ou plusieurs phases différentes. Un exemple de matrice céramique
séquencée formée de plusieurs phases différentes est une matrice
comprenant des phases SiC alternant avec des phases B4C ou Si-B-C
comme décrit dans le document WO-A-96/30317, mais avec ou sans
carbone libre en excés dans les phases B4C et/ou Si-B-C comme prévu
dans ce document. Avec une telle matrice séquenceée, il est avantageux de
réaliser une interphase en nitrure de bore (BN) et une premiére phase de
matrice SiC au contact de linterphase, ce qui permet de développer une
trés forte liaison interphase/matrice BN/SIC. C'est alors au niveau des
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liaisons inter-matrice SiC/B4C ou SiC/Si-B-C que se produisent des
décohésions ou déviations de fissures, ces liaisons étant moins fortes
qu'aux interfaces fibres SiC/interphase BN et interphase BN/phase SiC. On
notera que ceci reste vrai méme lorsque la premiére phase de matrice au
contact de linterphase BN est une phase SiC, ou une autre phase
céramique, par exemple B4C.

Exemple 1

Des strates bidimensionnelles de tissu formé de fibres
essentiellement SiC produites par la société japonaise Nippon Carbon sous
la dénomination "Hi-Nicalon" sont empilées jusqu'a atteindre une préforme
d'épaisseur égale & 2,5 mm. La préforme est pré-traitée par immersion
dans un bain acide, comme décrit dans le document US-A-5 071 679. Une
interphase de nitrure de bore BN est formée par infiltration chimique en
phase vapeur a partir dune phase gazeuse contenant un melange de

~ chlorure de bore BClg, d'ammoniac NH3 et de gaz dhydrogéne Ho.

L'infiltration est réalisée en continu & une température de 700°C et sous une
pression de 1,3 kPa, conduisant a une interphase BN quasi isotrope.
L'épaisseur de linterphase est d'environ 0,15 um en moyenne. Enfin, la
préforme munie de linterphase est densifiee par une matrice en carbure de
silicium SiC par infiltration chimique en phase vapeur a partir d'une phase
gazeuse contenant du méthyltrichiorosilane (CH3 SiClg) et du gaz
hydrogéne (Ho), a une température comprise entre 1000°C et 1030°C et
sous une pression comprise entre 7 kPa et 12 kPa, par exemple en utilisant
le procédé décrit dans le document WO-A-95/16803. Une éprouvette est
usinée dans le matériau composite obtenu SiC/BN/SIC et est soumise a un
essai en traction a température ambiante et sous air. La courbe B de la
Figure 1 montre la relation entre la contrainte exercée et |'allongement
mesuré. La rupture se produit sous une contrainte de 290 MPa avec un
allongement relatif de 0,33%.

Un examen au microscope électronique a balayage montre que les
fibres de la préforme ne présentent aucune trace d'agression par les gaz
précurseurs utilisés pour la formation de l'interphase BN. Aucune trace de
fissuration ou de décohésion n'est décelée au niveau de l'interphase BN ou
des interfaces BN/fibres et BN/matrice, mais des fissures intra—matrice sont
mises en évidence démontrant au sein de celle-ci l'existence de zones
présentant une résistance au cisaillement plus faible. Un examen au TEM

PCT/FR97/02148
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montre que le BN de linterphase est constitué de petits domaines
anisotropes non orientés inclus dans une phase relativement isotrope, ce
qui lui confere globalement une microstructure peu anisotrope.

Une autre éprouvette du matériau composite obtenu SiC/BN/SiC
est soumise a un essai de fatigue en traction sous air a 600°C, l'essai
consistant & appliquer une contrainte variant de 0 a 200 MPa & une
fréquence de 20 Hz. La durée de vie constatée est de 44 h,

tif n°
On réalise un matériau composite a matrice SiC comme décrit dans
I'Exemple 1, mais en remplacant les fibres "Hi-Nicalon" par des fibres de
type "Nicalon NL 200" également produites par la société japonaise Nippon
Carbon, et en formant une interphase BN de microstructure peu anisotrope
Les fibres "Nicalon NL 200" se differencient des fibres "Hi-Nicalon",
notamment par une teneur en oxygéne résiduel assez elevee (environ

" 13% at.) et un module plus faible (environ 220 GPa). L'interphase BN est

réalisée par infiltration chimique en phase vapeur a partir d'une méme
phase gazeuse et dans les mémes conditions opératoires. L'infiltration est
poursuivie jusqu'a obtenir une interphase d'épaisseur moyenne égale a
environ 0,15 um.

Aprés densification par la matrice SiC, un essai en traction est
effectué & température ambiante sur une éprouvette du matériau
SiC/BN/SIiC obtenu. La courbe A de la Figure 1 montre la relation entre
contrainte exercée et allongement relatif. La rupture se produit sous une
contrainte de 180 MPa avec un allongement relatif de 0,25%.

Une autre éprouvette est soumise a un essai de fatigue en traction
sous air a 600°C. Avec une contrainte variant de 0 a seulement 120 MPa a
une fréquence de 20 Hz, la rupture de I'éprouvette est constatée au bout de
10 h.

Le matériau SiC/BN/SiC de I'Exemple 1 non seulement apporte une
protection accrue de linterphase et des fibres de renfort vis-a-vis de
l'oxygéne du milieu ambiant, mais présente une contrainte a rupture
sensiblement plus élevée, en comparaison avec le matériau de l'art
anterieur.

PCT/FR97/02148
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Exemple 2

On procéde comme dans |'Exemple 1, mais en remplagant la
matrice SiC par une matrice auto-cicatrisante semblable a celle décrite
dans le document WO-A-96/30317, c'est-a-dire comprenant la séquence
suivante :

(A) une premiére phase SiC au contact de l'interphase BN,

(B) une phase de carbure de bore contenant du carbone non lié en exces
(B4C+C),

une phase SiC,

une phase B4C+C,

une phase SiC,

une phase d'un systeme ternaire Si-B-C contenant du carbone en
excés non lié a Si ou B (Si-B-C+C),

(G) une phase SiC,

(H) une phase Si-B-C+C, et

e B . T st T
JImo O

() une phase SiC.

Le pourcentage massique de carbone libre dans les phases (B),
(D), (F) et (H) est égal respectivement a 26%, 20%, 15% et 8%.

Les phases SiC sont réalisées par infiltration chimique en phase
vapeur comme dans I'Exemple 1.

Les phases B4C+C sont réalisées par infiltration chimique en phase
vapeur & partir d'une phase gazeuse comprenant BCl3, un hydrocarbure
précurseur de C tel que le méthane (CHy) et Hp, a une temperature
comprise entre 800°C et 1150°C et sous une pression comprise entre
0,1 kPa et 50 kPa. Le pourcentage massique de carbone libre en excés
dans la phase B4C+C obtenue est commande en sélectionnant les
proportions des précurseurs BCl3, CHy4 et Ho.

Les phases Si-B-C+C sont réalisées par infiltration chimique en
phase vapeur & partir d'une phase gazeuse comprenant CHg Si Clg, BCig
et Ho, & une température comprise entre 800°C et 1150°C et sous une
pression comprise entre 0,1 kPa et 50 kPa. Le pourcentage massique de
carbone libre en excés dans la phase Si-B-C+C obtenue est commandé
en sélectionnant les proportions des précurseurs CHg Si Clg, BClg, CHy4 et
Ho.

Une éprouvette du matériau composite obtenu est soumise a un
essai en traction a température ambiante. La courbe C de la Figure 1
montre la relation entre la contrainte exercée et l'allongement relatif mesuré.
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La rupture se produit sous une contrainte de 332 MPa avec un allongement
relatif de 0,62%.

Un examen au microscope eélectronique a balayage montre
I'absence de fissurations ou décohésions au niveau de l'interphase BN.

Deux autres éprouvettes du matériau obtenu sont soumises a des
essais de fatigue en traction sous air respectivement a 600°C et 1200°C,
chaque essai consistant a appliquer une contrainte variant de 0 a 200 MPa
a une fréquence de 20 Hz. A 600°C, la durée de vie est superieure a 100 h
et a 1200°C elle est d'environ 30 h.

Ces résultats sont & comparer a ceux déja indiqués obtenus avec
une éprouvette du matériau selon l'exemple comparatif n°® 1
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REVENDICATIONS

1. Matériau composite a matrice céramique comprenant un renfort
fibreux en fibres constituées essentiellement de carbure de silicium, et une
couche d'interphase entre les fibres du renfort et la matrice,

caractérisé en ce que les fibres de renfort sont des fibres longues
qui contiennent moins de 5% at. d'oxygéne résiduel et ont un module
supérieur a 250 GPa, et la couche d'interphase est fortement lice aux fibres
et & la matrice de sorte que les résistances a la rupture par cisaillement au
sein de la couche dinterphase et au niveau des liaisons fibres-interphase
et interphase-matrice sont supérieures a celles rencontrées au sein de la
matrice.

2. Matériau composite selon la revendication 1, caractérisé en ce
que les fibres du renfort contiennent moins de 1% at. d'oxygéne résiduel.

3. Matériau composite selon l'une quelconque des revendications 1

- et 2, caractérisé en ce que l'interphase est constituée par du nitrure de bore

peu anisotrope.

4. Matériau composite selon l'une quelconque des revendications 1
et 2, caractérisé en ce que linterphase est constituée par du carbone
pyrolytique peu anisotrope.

5. Matériau composite selon l'une quelconque des revendications 1
a 4, caractérisé en ce que la matrice comprend au moins une phase de
carbure de silicium.

6. Matériau composite selon I'une quelconque des revendications 1
a 5, caractérisé en ce que la matrice est une matrice séquencée
comprenant plusieurs phases céramique, et la résistance a la rupture par
cisaillement entre phases de matrice est inférieure a celles entre fibres et
interphase et entre interphase et matrice.

7. Matériau composite selon la revendication 6, caractérise en ce
que la matrice comprend plusieurs phases choisies parmi le carbure de
silicium, le carbure de bore, et un systeme ternaire silicium-bore-carbone.

8. Matériau composite selon |'une quelconque des revendications 1
et 2, caractérisé en ce que la matrice est une matrice séquencee
comprenant plusieurs phases céramique, la couche dinterphase est en
nitrure de bore et la premiere phase de matrice au contact de l'interphase
est en carbure de silicium.
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9. Procédé de fabrication d'une piéce en matériau composite a
matrice céramique, comprenant I'élaboration d'une preforme fibreuse en
fibres constituées essentiellement de carbure de silicium, la formation d'une
couche d'interphase sur les fibres, et la densification de la préforme munie
de la couche d'interphase par la matrice céramique, caractérisé en ce que
l'on élabore la préforme a partir de fibres contenant moins de 5% at.
d'oxygéne et ayant un module supérieur & 250 GPa, et I'on forme sur les
fibres une couche d'interphase peu anisotrope par infiltration chimique en
phase vapeur, avant densification par la matrice céramique.

10. Procédé selon la revendication 9, caractérisé en ce que l'on
élabore la préforme & partir de fibres contenant moins de 1% at. d'oxygéne.

11. Procédé selon lune quelconque des revendications 9 et 10,
caractérisé en ce que l'on forme sur les fibres une couche dinterphase en
nitrure de bore.

12. Procédé selon l'une quelconque des revendications 9 et 10,

- caractérisé en ce que l'on forme sur les fibres une couche diinterphase en
carbone pyrolytique.

13. Procédé selon l'une quelconque des revendications 9 a 12,
caractérisé en ce que l'on forme la couche d'interphase par sequengage
nanomeétrique.

14. Procédé selon l'une quelconque des revendications 9 a 13,
caractérisé en ce que, avant formation de la couche d'interphase, on réalise
un traitement thermique des fibres de la préforme a une temperature
supérieure & 1250°C et sous atmosphére neutre.

15. Procédé selon la revendication 14, caracterisé en ce que le
traitement thermique est réalisé sous atmosphere d'argon.

16. Procédé selon l'une quelconque des revendications 9 a 15,
caractérisé en ce que, avant formation de la couche d'interphase, on réalise
un traitement chimique de la surface des fibres par immersion dans un bain
acide.

17. Procédé selon Fune quelconque des revendications 9 a 16,
caractérisé en ce que la densification de la préforme munie de la couche
dinterphase est réalisée par infiltration chimique en phase vapeur.
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