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Procédé de fabrication d’une piéce en matériau composite a matrice intermétallique.

Pour fabriquer une piéce en matériau composite dont
la matrice est formée d’'un composé défini ou intermétalli-
que possédant une réaction eutectique ou péritectique a
basse température, tel que le composé Ti Al ( y), on dé-
pose sur des méches de fibres étalées, sous forme de pou-
dre, les éléments métalliques tels que Ti et Al contenus
dans ce composé, dans des proportions égales a celles
des fractions volumiques de ces éléments dans le compo-
sé. Le dépbt est avantageusement réalisé a froid, par un
dép6t physique en phase vapeur du type pulvérisation ca-
thodique magnétron. Aprés avoir réalisé un empilement de
méches de fibres étalées et métallisées, on soumet cet em-
pilement & un compactage sous relativement faible pres-
sion (par exemple, 10 a 30 MPa), a une température légé-
rement supérieure a la température de formation du
composé (par exemple, 660°C a 740°C). Enfin, on soumet
'empilement a un traitement thermique (par exemple a au
moins 950°C), afin d’assurer la transformation compléte
des éléments métalliques.
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PROCEDE DE FABRICATION D'UNE PIECE EN MATERIAU
COMPOSITE A MATRICE INTERMETALLIQUE.

DESCRIPTION

L'invention concerne un procédé permettant de
fabriquer une piéce en matériau composite 3 matrice in-
termétallique, & partir de meches de fibres étalées.

Les matériaux composites & matrice intermétal-
lique sont des matériaux comportant une armature de fibres
réfractaires telles que des fibres de carbone, de carbure
de silicium, etc. et une matrice formée d'un composé défi-
ni ou intermétallique, c'est-a-dire d'un alliage métalli-
que qui se comporte comme un métal pur & 1l'égard des él1é-
ments métalliques contenus dans cet alliage. L'invention
concerne plus précisément la fabrication d'une piéce en
matériau composite dont la matrice est formée d'un composé
défini ou intermétallique possédant une réaction eutecti-
gue ou péritectique a basse température, tel qu'un alumi-
niure (TiAl, NiAl, etc.), un siliciure (MoSi, etc.) ou
un bérylliure. '

Un premier procédé connu pour fabriquer des pié&-
ces en matériau composite & matrice intermétallique
consiste & comprimer & chaud un empilement formé alter-
nativement de fibres de gros diamétre et de feuillards
réalisés dans l'alliage métallique de la matrice que l'on
désire réaliser. Cette technique est décrite notamment
dans les documents US-A-4 816 347 et US-A-4 896 815. Dans
certains des exemples décrits, les fibres sont préalable-
ment revétues d'un composé intermétallique tel qu'un alu-
miniure de titane, par exemple par dépdt chimique en phase
vapeur ou par dépbdt physique en phase vapeur.

Cependant, l'industrialisation d'un tel procédé
pose des problémes sérieux. En effet, le compactage d'un
tel empilement impose une montée en pression d'environ
108 Pa, seulement supportable par des fibres de relative-
ment grand diamétre (environ 100 um), a des températures
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de l'ordre de 1200°C, ce qui ne peut étre obtenu qu'au
moyen d'outillages trés performants et trés cofiteux. De
plus, ce procédé suppose la réalisation de feuillards
minces (environ 0,1 mm d'épaisseur) en alliage bimétalli-
que, ce qui est actuellement trés difficile & obtenir pour
les alliages concernés.

Un autre procédé connu pour fabriquer une pié&ce
en matériau composite & matrice intermétallique consiste
4 placer les fibres directement dans un bain matriciel
contenant l'alliage & 1l'état liquide, afin que cet alliage
pénétre entre les fibres par infiltration.

Cependant, l'industrialisation de ce procédé
pose également des problémes, notamment par le fait que
la mouillabilité des fibres par la matrice intermétallique
a l'état liquide ne facilite pas l'infiltration de cette
matrice entre les fibres.

L'invention a précisément pour objet un nouveau
procédé de fabrication d'une piéce en matériau composite
a matrice intermétallique, autorisant une mise en cuvre
industrielle plus aisée que les procédés connus, notamment
par le fait qu'il ne nécessite pas une montée en tempéra-
ture et en pression tres élevée.

Conformément & l'invention, ce résultat est
obtenu au moyen d'un procédé de fabrication d'une piéce
en matériau composite, dont la matrice est un composé
intermétallique, caractérisé par le fait qu'il comprend
les étapes suivantes :

- dépét, sur des méches de fibres étalées, de poudres de
chacun des éléments métalliques aptes a former le compo-
sé€ intermétallique, & une température inférieure & une
température de formation de ce composé et dans des pro-
portions é&lémentaires égales & celles des fractions
volumiques de ces éléments métalliques dans le composé
intermétallique ;

-~ superposition des méches de fibres étalées revétues des-

dites poudres ;
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- compactage des méches superposées ;

- traitement thermique des méches superposées compactées,
34 une température supérieure a la température de forma-
tion du composé intermétallique.

Dans ce procédé, au lieu de déposer directement
le composé intermétallique sur les nappes de fibres, on
dépose sous forme de poudre les éléments métalliques des-
tinés a4 former ce composé dans les proportions souhaitées,
ce qui permet de diminuer la température et la pression
de compactage, en profitant du fait que le composé inter-
métallique posséde une réaction eutectique ou péritectique
3 basse température. Ce composé intermétallique n'est
obtenu que lors du traitement thermique final, au cours
duguel la température est 1l3a encore limitée & un niveau
relativement faible par rapport aux procédés de 1l'art
antérieur, ce qui permet de limiter les réactions de la
matrice avec la fibre, par diffusion du composé intermé-
tallique dans le matériau constituant les fibres.

Etant donné que les pressions mises en ®uvre
lors du compactage restent modérées, le dépdt d'une couche
mince de poudre de chacun des éléments métalliques sur
des méches de fibres étaldes devient possible. Par consé-
quent, l'utilisation de feuillards métalliques difficiles
4 réaliser peut étre évitée.

Avantageusement, le dépdt des éléments métalli-
ques en poudre sur les méches de fibres étalées s'effec-
tue & froid, par dépdt physique en phase vapeur, a partir
d'au moins une cible comprenant ces éléments métalliques
dans les proportions souhaitées. De préférence, cette
cible comprend également au moins un agent de compactage
et un catalyseur facilitant la formation du composé inter-
métallique.

Bien que les étapes de compactage et de traite-
ment thermique puissent &tre réalisées séparément, elles

sont avantageusement réalisées sans interruption, en main-
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tenant les méches superposées a une pression de compactage
sensiblement constante et en soumettant ces méches super-
posées & un cycle thermique comprenant, pendant 1'étape
de compactage, un premier palier a une température au
moins égale & la température de formation du composé
intermétallique et, pendant l'étape de traitement thermi-
que, un deuxidme palier & une température sensiblement
supérieure a celle du premier palier.

L'invention s'applique avantageusement a la
fabrication d'une piéce en matériau composite dont la
matrice intermétallique est formée du composé Ti Al (y).
Dans ce cas, on dépose sur les méches de fibres étalées
au moins les éléments métalliques Ti et Al dans des pro-
portions respectives voisines de 45 % et de 50 %. Les 5 %
restants sont de préférence constitués par du bore qui
constitue & la fois un agent de compactage et un cataly-
seur de la formation du composé Ti Al (y).

Dans ce cas, la pression de compactage est
comprise entre environ 10 MPa et environ 30 MPa, le pre-
mier palier étant situé & une température comprise entre
environ 660°C et environ 740°C et le deuxieme palier étant
au moins égal & environ 950°C.

Un exemple de mise en cuvre du procédé de fabri-
cation selon 1l'invention va & présent étre décrit, a titre
d'exemple non limitatif, en se référant au dessin annexé,
dans lequel la figure unique représente les évolutions
de la température T (en °C) et de la pression P (en MPa)
en fonction du temps t (en min) au cours des étapes suc-
cessives de compactage et de traitement thermique des
méches de fibres étaldes, revétues des éléments métalli-
ques en poudre et superposés.

Les fibres réfractaires telles que des fibres
de carbone utilisées dans la fabrication des matériaux
composites & matrice intermétallique se présentent sous

la forme de méches de fibres étalédes, enrouldes avec une
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feuille intercalaire, par exemple en aluminium, sur une
bobine de stockage.

La premiére étape du procédé de fabrication
d'une piéce en matériau composite a matrice intermétalli-
que conforme & l'invention consiste & déposer sous forme
de poudre sur les méches de fibres étalées destinées &
former l'armature de la piéce une couche mince de chacun
des éléments métalliques destinés & former la matrice
intermétallique de la piéce, a une température suffisam-
ment basse pour que les éléments métalliques déposés sur
les fibres ne réagissent pas entre eux. En outre, ce dépdt
est réalisé de telle sorte que les proportions de chacun
des dléments métalliques déposés sur les fibres soient
égales & celles des fractions volumiques de ces éléments
métalliques dans le composé intermétallique de la matrice
de la piéce a réaliser.

Le dépdt des éléments métalliques en poudre sur
les méches de fibres étalées, ou la métallisation de ces
méches, peut étre effectué par toute technique permettant
de réaliser un dépdt en couche mince sans exiger une élé-
vation de température conduisant a la fusion des poudres.

A cet effet, on utilisera de préférence une
technique de dépdét a froid tel qu'un dépdét physique en
phase vapeur ou PVD (de l'anglais "Physical Vapor Deposi-
tion"), par pulvérisation cathodique magnétron. Pour met-
tre en cuvre cette technique de dépdét sur des méches de
fibres étaldes, on utilisera avantageusement une installa-
tion de métallisation telle que celle qui est décrite dans
le document FR-A-2 667 616.

Cette technique de dépét physique en phase
vapeur, par pulvérisation cathodique magnétron, est une
technique bien connue qui consiste, dans ce cas particu-
lier, & faire défiler la méche de fibres étalées vertica-
lement sous vide entre deux cathodes magnétron tournantes
placées de part et d'autre de la méche en défilement ver-
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tical. Plus précisément, chacune des cathodes magnétron
comprend une partie centrale fixe autour de laquelle tour-
ne & vitesse constante une cible comprenant, dans les pro-
portions volumiques souhaitées, chacun des éléments métal-
liques & déposer sur les fibres. A ces éléments métalli-
ques est généralement ajouté, dans une faible proportion
(par exemple environ 5 %) au moins un troisiéme élément
destiné & servir d'agent de compactage lors d'une étape
de compactage ultérieure, et de catalyseur de la réaction
des éléments métalliques lors de la formation ultérieure
du composé intermétallique.

Il est rappelé que la technique de pulvérisa-
tion cathodique en courant continu consiste & appliquer
entre une anode et une cathode un champ électrique intense
qui a pour effet d'ioniser un gaz a basse pression, tel
que de l'argon. Les ions positifs de gaz bombardent la
cathode, qui sert de cible, ce qui a pour effet de déta-
cher de celle-ci des groupes d'atomes, qui passent ensuite
dans la phase gazeuse et se déposent sur le substrat défi-
lant devant la cathode.

Dans les systémes magnétrons, un champ magnéti-
que perpendiculaire au champ électrique précité est ajou-
té. Les électrons suivent alors un chemin hélicoidal,
ce qui augmente la probabilité de collision ionisante et,
par conséquent, le nombre d'ions positifs de gaz formés
et le rendement du systeme.

Comme on l'a mentionné précédemment, le dépbt
des éléments métalliques en poudre sur les meches de fi-
bres étaldes, ou la métallisation de ces meches, peut étre
effectué par d'autres méthodes telles gque des techniques
de dépdét physique en phase vapeur par évaporation ou au
canon & électron et des techniques de codépdt des diffé-
rents éléments métalliques en poudre au chalumeau, a une
température suffisamment faible pour éviter la fusion des

poudres.
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Lorsque les méches de fibres é&talées ont é€&té
métallisées de la maniére qui vient d'étre décrite, elles
sont superposées par drapage dans un moule présentant une
forme complémentaire de celle de la piéce a réaliser.
Au cours, de cette opération de drapage, on prend soin,
d'une maniére classique dans la fabrication des piéces
en matériau composite, d'orienter les fibres formant les
différentes couches dans des directions préétablies, qui
dépendent essentiellement des contraintes mécaniques qui
seront appliquées a la piéce au cours de son utilisation.

Lorsque cette opération de drapage est terminée,
un dispositif d'application de pression tel gu'une presse
est associé au moule afin d'exercer sur l'empilement formé
par les différentes couches de méches de fibres étalées
une pression de compactage visant a réduire autant que
possible la porosité de 1la piéce. Pour faciliter 1le
compactage, l'ensemble constitué par la presse, le moule
et les différentes couches de méches superposées qu'il
contient, est placé dans un four permettant d'élever la
température lors du compactage a une valeur correspondant
4 une réaction eutectique ou péritectique a basse tempéra-
ture des éléments métalliques déposés sur les fibres. De
préférence, l'élévation de température lors de cette étape
de compactage excéde de quelques dizaines de degrés la
température correspondant a cette réaction eutectique ou
péritectique, afin de casser la barriére d'oxyde qui s'est
alors formée & la surface des éléments métalliques en pou-
dre déposés sur les meéches de fibres étalées. La durée
de cette étape de compactage peut étre, par exemple, d'en-
viron 1 heure.

Comme le fera apparaitre clairement 1l'exemple
décrit par la suite, cette opération de compactage se tra-
duit par des montées en pression et en température qui
restent trés modérées par rapport aux techniques de l'art

antérieur nécessitant de comprimer & chaud un empilement
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comprenant alternativement des feuillards métalliques et
des fibres de gros diamétre. Par conséquent, sa mise en
cuvre industrielle peut é&tre envisagée sans difficulté
4 l'aide d'outillages classiques relativement peu cofiteux.

Lorsque le compactage de l'empilement est termi-
né, on procéde ensuite a un traitement thermique visant
4 transformer tous les é€léments métalliques en poudre
déposés sur les méches de fibres étalées en un composé
intermétallique obtenu en faisant réagir ces éléments
entre eux par une élévation de température. Ainsi, 1la
température de l'empilement peut atteindre au cours de
ce traitement thermique une valeur excédant la température
de la réaction eutectique ou péritectique des é€léments
métalliques entre eux d'environ 300°C. Cette température
est choisie pour étre suffisamment é&levée pour garantir
la transformation compléte des éléments métalliques dépo-
sés sur les méches de fibres sous la forme du composé
intermétallique désiré, tout en restant suffisamment basse
pour limiter la diffusion du composé intermétallique dans
les fibres, qui tend a réduire la tenue mécanique de ces
derniéres.

Bien que 1l'étape de traitement thermique qui
vient d'étre décrite puisse étre effectuée séparément de
1'étape de compactage, ces deux étapes s'effectuent de
préférence & la suite l'une de l'autre en maintenant 1l'em-
pilement sous pression & l'aide de la presse, en laissant
l'ensemble dans le four et en élevant la température jus-
gqu'd la valeur choisie pour effectuer le traitement ther-
mique sans redescendre en température aprés 1l'étape de
compactage.

Un exemple de mise en euvre du procédé de fabri-
cation selon 1l'invention va & présent é&tre décrit, dans
le cas ol la piéce en matériau composite que l'on désire
réaliser comprend des fibres de carbone et une matrice

intermétallique formée par le composé Ti Al (y).
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Pour réaliser une telle piéce, on procéde tout
d'abord au dépbét des éléments métalliques Ti et Al sous
forme de poudre sur des méches de fibres étalées en effec-
tuant un dépét physique en phase vapeur par la technique
de pulvérisation cathodique magnétron, & partir d'une
cible comprenant les éléments Ti et Al, ainsi qu'environ
5% d'un élément B constituant & la fois un agent de
compactage et un catalyseur de la réaction des éléments
Ti et Al permettant de former le composé intermétallique
Ti Al (y).

Sur la cible utilisée lors de cette étape de
dépét ou de métallisation, les éléments métalliques Ti
et Al se trouvent dans des proportions volumiques élémen-
taires sensiblement égales a celles des fractions volumi-
ques de ces éléments métalliques dans le composé intermé-
tallique Ti Al. Plus précisément, la cible utilisée
comprend alors, en plus d'environ 5 % de B, environ 45 %
de Ti et environ 50 % 4'Al.

Lorsque le dépdt ou la métallisation est termi-
né, chacune des fibres des méches é&taldes est enrobde de
la quantité de matériau métallique correspondant & la
fraction volumique du matériau composite a réaliser, dans
les proportions élémentaires correspondant a l'aluminiure
de titane destiné & former la matrice de ce matériau.

On drape ensuite dans un moule, sous la forme
de couches superposées, des méches de fibres étalées et
métallisées, de fagon a former un empilement.

Enfin, on procéde sans interruption successive-
ment aux é&tapes de compactage et de traitement thermique
en soumettant cet empilement a l'action d'une presse et
en plagant l'ensemble formé par la presse, le moule et
1'empilement dans un four.

Comme l1l'illustre la courbe P sur la figure uni-
que, la pression appliquée dans ce cas sur l'empilement

lors du compactage et du traitement thermique ultérieur
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est une pression constante d'environ 20 MPa. Plus généra-
lement, une pression comprise entre environ 10 MPa et
environ 30 MPa peut étre appliquée pendant ces deux étapes
successives.

Comme 1'illustre la courbe T sur la figure uni-
que, l'étape de compactage de l'empilement consiste a ame-
ner la température régnant dans le four a un premier pa-
lier de température situé dans l'exemple représenté a
735°C. Plus généralement, ce premier palier de températu-
re doit étre au moins égal & la température de réaction
péritectique des éléments Ti et Al, qui est d'environ
660°C, tout en restant de préférence a une valeur infé-
rieure & environ 740°C afin de casser la barriére d'oxyde
formée sur les éléments métalliques en poudre déposés sur
les fibres.

Comme 1l'illustre la figure unique, cette é&tape
de compactage de l'empilement dure environ 1 heure et se
décompose en environ 35 mn de montée en température et
environ 25 mn de maintien de la température au palier de
735°C dans l'exemple décrit.

Ensuite, le traitement thermique de l'empilement
est immédiatement amorcé en élevant progressivement la
température régnant dans le four jusqu'a un second palier
d'environ 977°C dans l'exemple représenté. Comme on l'a
déja mentionné, l'empilement est toujours maintenu sous
pression au cours de ce traitement thermique.

Le second palier de température atteint lors
du traitement thermique est choisi de fagon & étre suffi-
samment élevé pour que la totalité des éléments Ti et AL
réagisse pour former le composé Ti Al, tout en restant
aussi basse que possible afin de limiter, comme on 1l1l'a
déja indiqué, la diffusion du composé Ti Al dans les fi-
bres. Ce résultat peut é&tre obtenu de fagon générale, dans
le cas du composé Ti Al, en élevant la température a une

valeur au moins égale & environ 950°C et qui peut attein-
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dre ou légérement dépasser environ 1000°C.

La description qui préceéde fait apparaitre clai-
rement que le procédé de fabrication conforme & 1'inven-
tion autorise une industrialisation plus aisée que les
procédés existants, par le fait qu'il peut étre mis en
ecuvre a l'aide d'outillages classiques et relativement
peu colteux. Bien entendu, son application n'est pas limi-
tée aux cas des matériaux composites formés de fibres de
carbone et d'une matrice en aluminiure de titane mais peut
s'appliquer & tous les matériaux composites comprenant
des fibres réfractaires noyées dans une matrice formée
d'un composé défini ou intermétallique possédant une rdéac-
tion eutectique ou péritectique a basse température, tel
gu'un aluminiure (par exemple Ti Al, Ni Al, etc.) un sili-
ciure (MoSi) ou un bérylliure.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de fabrication d'une piéce en maté-
riau composite, dont la matrice est un composé intermétal-
lique, caractérisé par le fait qu'il comprend les étapes
suivantes :

- dépbét, sur des meches de fibres étalées, de poudres de
chacun des éléments métalliques aptes & former le compo-
sé intermétallique a une température inférieure & une
température de formation de ce composé et dans des pro-
portions élémentaires égales & celles des fractions
volumiques de ces éléments métalliques dans le composé
intermétallique ;

- superposition des méches de fibres é&talées revétues
desdites poudres ;

- compactage des méches superposées ;

- traitement thermique des meéches superposées compactées,
a une température supérieure a la température de forma-
tion du composé intermétallique.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé
par le fait qu'on réalise l1l'étape de dépdét & froid, par
dépdt physique en phase vapeur, & partir d'au moins une
cible comprenant lesdits éléments métalliques.

3. Procédé selon la revendication 2, caractérisé
par le fait que la cible comprend aussi au moins un agent
de compactage et un catalyseur facilitant 1la formation
du composé intermétallique.

4. Procédé selon l'une quelconque des revendica-
tions précédentes, caractérisé par le fait que les étapes
de compactage et de traitement thermique sont réalisées
sans interruption, en maintenant les méches superposées
a une pression de compactage sensiblement constante et
en soumettant ces mé&ches superposées a un cycle thermique
comprenant, pendant l'étape de compactage,.un premier pa-
lier & une température au moins égale a la température

de formation du composé intermétallique et, pendant 1l'éta-
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pe de traitement thermique, un deuxiéme palier & une tem-
pérature sensiblement supérieure & celle du premier pa-
lier.

5. Procédé selon l'une quelconque des revendica-
tions précédentes, caractérisé par le fait que, la matrice
intermétallique du matériau & fabriquer étant le composé
Ti Al (y), on dépose sur les mé&ches de fibres é&taldes
au moins les éléments Ti et Al.

6. Procédé selon 1les revendications 3 et 5,
combinées, caractérisé par le fait qu'on dépose aussi sur
la méche de fibres étaldes 1'élément B qui constitue un
agent de compactage et un catalyseur de la formation du
composé Ti Al (y).

7. Procédé selon la revendication 4, combinée
avec l'une quelconque des revendications 5 et 6, caracté-
risé par le fait que la pression de compactage est compri-
se entre environ 10 MPa et environ 30 MPa, le premier
palier étant situé & une température comprise entre envi-
ron 660°C et environ 740°C et le deuxiéme palier é&tant

au moins égal a environ 950°C.
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