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ROYAUME DE BELGIQUE BREVET D' INVEN\,TION

NUMERO DE PUBLICATION : 1012335A4

NUMERO DE DEPOT : 09500516
Classif. Internat. : CO04B CO8K C08J
-Date de délivrance le : 03 Octobre 2000

MINISTERE DES AFFAIRES ECONOMIQUES

Le Ministre des Affaires Economiques,

Vu la loi du 28 Mars 1984 sur les brevets d'invention, notamment 1'article 22;

Vu 1' arrété royal du 2 Décembre 1986 relatif a4 la demande, a la délivrance et
au maintien en vigueur des brevets d invention, notamment {'article 28;

Vu le rocés verbal dressé le 12 Juin 1995 a 11H30 a 1 'Office de la
Propriété Industrielle

ARRETE:

ARTICLE 1.- 1I1 est délivré a : TECHSPACE AERO S.A.
route de Liers 121, B-4041 MILMORT(BELGIQUE)

représenté(e)(s gar : VOSSWINKEL Philippe, GEVERS & VANDER HAEGHEN, Rue de
Livourne 7, -B 1060 BRUXELLES.

un brevet d' invention d' une durée de 20 ans
annuelles, pour : COMPOSITE DE CERAMIQQEHSOUPﬁE ET LEGER POUR PR

sous réserve du gaienent des taxes
TECTIONS THERMIQUES.

INVENTEUR(S) : Mertens Christigel_ﬂgid des Chénes 22, B-4620 Fléron (BE)

ARTICLE 2.- Ce brevet est délivré sans examen préalable de la_ brevetabilité
de 1'invention, sans garantie du mérite de 1 invention ou de 1'exactitude de
la description de celle-ci et aux risques et périls du(des) demandeurs(s).

Bruxelles, le 03 Octobre 2000
PAR DELEGATION SPECIALE :
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COMPOSITE DE CERAMIQUE SOQUPLE ET LEGER_POUR PROTECTIONS THERMIQUES

5 La présente invention est relative 4 un composite de céramique souple et
léger, dont la qualité principale est de réaliser une isolation aux sollicitations
thermiques de longue durée.

Dans les industries aérospatiales performantes , on utilise différents types de
10 céramiques pour leur tendance de résistance a la corrosion et & I'oxydation a
chaud en tant que barriéres thermiques, notamment les barriéres thermiques
composées d'une matrice en silicone chargée par des réfractaires.
Une des meilleure est obtenue, en renfor¢ant la matrice en silicone, par de la
poudre de verre.
15
Cependant, leur résistance a haute température est relativement faible a
cause de la tenue & chaud de la matrice en silicone, habituellement
limitée a 200°C en continu. Leur altération & chaud est d'autant plus
rapide et nuisible aux caractéristiques mécaniques et physico - chimiques
20 que la température est haute. Elle se traduit par |' apparition de fissures
profondes et par |'effitement de Ia matrice en silicone, qui retoume
a |' état de poudre de silice.

La présente inventon a pour objet de porter reméde A cet inconvénient

25 de faible résistance A haute température tout en donnant au composite de
céramique revendiqué des caractéristiques mécaniques pius élevées a haute
température , alliées & la légéreté et A une souplesse le rendant apte a
amortir les vibrations et les ondes acoustiques Un tel composite est destiné
notamment aux industries de I aéronautique et du spatial.

30
Ce composite de ceéramique souple, objet de la présente invention, est
Caractérisé en ce qu'il contient trois éléments principaux qui Iui
conferent ses caractéristiques physico - chimiques et mécaniques de base :
une matrice en silicone haute température a raison de 16 a 88 % en poids,

35 des microsphéres de quartz a raison de 2 a 21%, et de la zircone
yttriée & raison de 1 a 15% en poids . ainsi qu'au moins un additif tel
que le mica, le fluorure de calcium et I'alumine .
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Les microsphéres de quartz sont de préférence creuses: elles présentent
avantageusement un diamétre compris entre 20 et 150 umetres .

Les microsphéres de quartz, la zircone et les additifs sont de préférence
répartis dans la matrice en_silicone . La zircone yttriée contient de 5%
4 10 % en poids d'oxyde d' yttrium et de préférence environ7 %, rapportés
au poids de zircone. = _ .

teneurs suivantes : mica: 2 - 10 % en poids,
fluorure de calcium: 3-8 % en poids,
alumine : 4 - 27 % en poids,
+ substance moussante et/ou activateur de polymérisation : 0 a3 % en poids .

Suivant les caractéristiques supplémentaires , les additifs présentent les

La souplesse, la légereté et les hautes résistances mécaniques et physico-
chimique du composite de |'invention sont consolidées par les additifs
précités , qui peuvent étre présents seuls ou en combinaisons queiconques.

Ces gammes de compositions permettent de produire le composite sans
grandes difficultés par une méthode traditionnelle de coulée a l'air ou
par injection et pistolage, suivant les applications désirées, suivie par
un étuvage de polymérisation a température modérée .

La structure du composite de |' invention est illustrée , a fitre
d'exemple , par la figure unique annexée, qui montre une matrice en
silicone (1) dans laquelle sont dispersées des microsphéres creuses de
quarz (2) , des particules de zircone yttriee (3), ainsi que des
particules de mica (4), de fluorure de calcium (5) et d'alumine (6).

La formulation proposéerfcoinfé:rég ce composite ses propriétés de barriere
anti - feu incombustible , sa légéreté , son aptitude a amortir les
vibrations par sa souplesse , ses capacités d ' isolation thermique et
acoustique .

Sa légéreté est obtenue par sa porosité et sa teneur en microspheéres

linvention peut se situer entre 0,35 et 1, 45.
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Sa souplesse et son aptitude a amortir les vibrations lui sont conférées
par sa teneur en silicone haute température. En épaisseur de 7 mm , il
peut étre replié sur Ilui-méme sans fissuration. |l peut &tre soumis a
plusieurs dizaines de g sans décrochage .

Sa reésistance a chaud est excellente. Les céramiques incorporées telles
que la zircone yttriée, le mica et |'alumine jouent un rdle d'isolants
thermiques et de renforts mécaniques de la matrice en silicone.

A titre d' exemple, aprés 5 minutes de contact direct avec une flamme
de 950°C, la face opposée, sur une épaisseur de 20 millimetres, n' atteint
que 100 °C. La perte de poids & chaud est limitée en raison de
l'emprisonnement de la matrice en silicone entre les grains de réfractaires
et les microsphéres de quartz.

La progression de l'onde thermique, par conduction, est freinée par les
porosités et cellules de quartz creuses et fermées. Sa progression est aussi
contrarié¢e par la formation automatique , dans les zones les plus
exposées, d'un écran au rayonnement thermique , en raison de la formation
d'une couche pulvérulente de silice venant de la matrice et des micro -
sphéres de quartz. Cette couche joue le role de réfiecteur aux infra-

rouges .

Ce phénoméne est renforcé par le fluorure de calcium qui joue le réle de
pompe a chaleur lors de son évaporation. Le résultat est le ralentissement
de Ila progression de |'onde thermique par conduction . Pour ce
faire, il est micronisé et finement réparti dans la matrice comme on peut
le voir dans la figure.

La résistance de ce composite & |a corrosion/oxydation est de loin supérieure
a celle de tous les alliages métalliques utilisés actuellement. Des échantilions
de ce composite ont été exposés avec succés a des gaz de combustion
de moteurs de lanceurs spatiaux. Ces échantillons sont restés pratiquement
intacts, permettant des tirs successifs sans démontages. Par sa composition,
le composite est pratiquement inerte. |l permet, dans son environnement,
des moyens d'extinction tels que le CO2, mousses , poudres, eau pulvérisée,....
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REVENDICATIONS

1. Composite de céramique souple, caractérisé en ce qu'il comporte une
matrice en silicone pour haute température & raison de 16 a 88 % en
poids, contenant une dispersion de quartz & raison de 2 a 21 % en poids
et de zircone yttriée a raison de 1 % a 15 % en poids, ainsi que d'au-
moins un additif choisi parmi le mica,le fluorure de calcium etl'alumine.

2. Composite suivant la revendication 1, caractérisé en ce que le quartz
se trouve sous forme de particules sphériques .

3. Composite suivant la revendication 2, caractérisé en ce que lesdites
particules sphériques sont creuses .

4. Composite suivant 1' une ou |' autre des revendications 2 et 3,
caractérisé en ce que lesdites particules sphériques de quartz ont un
diamétre extérieur compris entre 20 et 150 umetres.

5. Composite suivant | ' une ou | ' autre des revendications 1 a 4,
caractérisé en ce que la zircone est stabilisée & l'aide de 5 % a 10 %
d'oxyde d'yttrium, rapportés au poids de zircone.

6. Composite suivant |' une ou |' autre des revendicatons 1 a 5
caractérisé en ce qu'il contient 2 % & 10 % en poids de mica.

7. Composite suivant |'une ou I|'autre des revendicatons 1 a 6,
caractérisé en ce qu' il contient 3 % a 8 % en poids de fiuorure de calcium .

caractérisé en ce qu'il contient 4 & 27 % en poids d'alumine .

9. Composite suivant | ' une ou | ' autre des revendications 1 a 8,
caractérisé en ce qu'il contient 0 4 3 % en poids de substance moussante
et/ou d'activateur de polymérisation .

ON
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2w  RAPPORT DE RECHERCHE
.0)’ Office suropéen étabil en vertu de Farticie 21 § 1 et 2

de la loi belge sur les brevets d'invention
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ANNEXE AU RAPPORT DE RECHERCHE

RELATIF A LA DEMANDE DE BREVET BELGE NO.

BO 6265
BE 9500516

La présente annexe indique les membres de la famille de brevets relatifs aux documents brevets ciiés dans le rapport

de recherche visé

cl-dessus,
Leedits membree sont comenus au fichler Informatique de I'Officeeuropéen des brevets & la date du

Lee renseignements foumis sont donnés & titre Indicatif et nengagent pas la responsabtié de I'Office européen des brevets.

17-02-2000
Document brevet cié Date de Membre(s) de la Date de
au rapport de recherche publication famille de brevet(s) publication
JP 5140505 A 08-06-1993 AUCUN
JP 58161985 A 26-09-1983 JP 1406193 C 27-10-1987
JP 62015509 B 08-04-1987
JP 55018418 A 08-02-1980 AUCUN
US 3126357 A 24-03-1964 AUCUN

Pour tout renseignement concemant cette annexe : voir Journal Officiel de I'Office ewropéen des brevets, No.12/82
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