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Description

Titre de l'invention : Procédé et dispositif de dépot d’un revétement
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sur une fibre continue

Domaine technique
La présente invention se rapporte au domaine général des procédés de dépdt d’un re-
vétement sur des fibres, et plus particulicrement sur une fibre continue en carbone ou

en carbure de silicium a partir d’un précurseur du revétement.

Technique antérieure

Les matériaux composites a matrice céramique (CMC), connus pour leurs bonnes
propriétés mécaniques qui les rendent aptes a constituer des éléments de structures et
pour conserver ces propri¢tés a températures élevées, constituent une alternative viable
aux traditionnelles piecces métalliques. Leur masse réduite par rapport a leur équivalent
métallique en font des pieces de choix pour répondre aux problématiques
d’augmentation du rendement et de réduction des émissions polluantes des moteurs
dans le domaine aéronautique.

Les pieces en matériau CMC comprennent un renfort fibreux généralement continu
sous la forme d’un textile tiss€, qui est densifié par une matrice céramique. Le renfort
fibreux comprend ainsi des fibres longues continues, regroupées généralement sous la
forme de fils ou torons, dont I’orientation peut étre adaptée aux directions principales
de sollicitation de la piece lors de son utilisation. La préforme destinée a former le
renfort fibreux doit étre tissée a partir des torons de fibres continues aux dimensions de
la piece (par exemple par tissage bidimensionnel ou tridimensionnel), a I’aide d’un
métier a tisser adapté. Pour réaliser une piece en matériau CMC qui présente des
propriétés mécaniques améliorées, il est connu de disposer de fibres dans la préforme
fibreuse qui sont revétues d’une interphase, préalablement a la densification de la
préforme.

On connait le dépot d’un revétement d’interphase sur les fibres d’une préforme
fibreuse déja tissé€e par infiltration chimique en phase gazeuse (CVI). Outre le cofit
élevé et les faibles cinétiques de cette technique, I’ interphase formée sur les fibres n’est
généralement pas homogene et on observe de forts gradients d’épaisseur d’interphase
entre la surface et le cceur de la préforme, et localement entre les fibres situées en
surface et en ceeur de fil ou toron. Cette inhomogénéité du dép6t au sein de la préforme
a des conséquences sur les propri¢tés mécaniques finales de la piece densifiée, ce qui
n’est pas souhaitable.

Il existe donc un besoin pour un procédé de dépdt d’un revétement sur une fibre

continue en carbone ou en carbure de silicium qui soit rapide et forme un revétement
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homogene.
Exposé de l'invention

La présente invention a donc pour but principal de pallier de tels inconvénients en
proposant un procédé de dépdt d’un revétement sur une fibre continue en carbone ou
en carbure de silicium a partir d’un précurseur du revétement, le procédé comprenant
au moins :

le chauffage d’un segment de la fibre en présence du précurseur du revétement dans
un champ micro-ondes de facon a porter la surface du segment a une température
permettant la formation du revétement sur le segment a partir du précurseur du re-
vétement.

L’invention propose également un procédé de dépdt d’un revétement sur une fibre
continue en carbone ou en carbure de silicium a partir d’un précurseur du revétement,
le procédé comprenant au moins :

le chauffage d’un segment de la fibre en présence du précurseur du revétement dans
un champ micro-ondes de facon a porter la surface du segment a une température
permettant la formation du revétement sur le segment a partir du précurseur du re-
vétement,

dans lequel, lors de I’étape de chauffage, le segment de fibre est en contact avec une
phase liquide du précurseur du revétement et le revétement est formé par caléfaction, et
dans lequel le revétement comprend du carbone pyrolytique, du nitrure de bore ou du
carbure de silicium.

Un « segment de fibre » correspond ici a une certaine longueur de fibre, en d’autres
termes, le segment s’étend selon la longueur ou la plus grande dimension de la fibre.
Une fibre pouvant comprendre plusieurs filaments, un segment de fibre peut
comprendre plusieurs filaments. Dans le présent exposé, par « surface du segment »,
on entend la surface de chaque filament qui compose le segment de fibre, le cas
échéant. De manicre similaire, on entend par « déposer » ou « former » un revétement
sur le segment de fibre, le dépot ou la formation du revétement sur la surface de
chaque filament qui compose le segment de fibre, le cas échéant.

Le procédé selon I’invention est remarquable notamment par le fait qu’un segment de
la fibre continue est chauffé par couplage direct par I’intermédiaire de micro-ondes.
Les inventeurs ont en effet observé que le segment de fibre longue en carbone ou en
carbure de silicium couple avec un champ micro-ondes, ce qui permet de porter sa
surface a une température suffisante pour former le revétement a partir d’un précurseur
du revétement. Cette disposition permet de chauffer le segment de fibre dans son
ensemble et notamment sa surface, et d’assurer une formation homogene et rapide du

revétement sur ce dernier. Un autre avantage du procédé selon ’invention est que le
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précurseur du revétement peut lui aussi coupler avec le champ micro-ondes, ce qui
augmente sa température et améliore aussi bien la cinétique de formation du re-
vétement que son homogénéité. Encore un autre avantage de I’invention est la
réduction de I’énergie nécessaire pour former le revétement, car on chauffe di-
rectement le segment de fibre et non plus un réacteur entier. Enfin, grace ala po-
lyvalence du procédé selon I’invention, la fibre peut étre mise en présence du
précurseur en phase liquide, en phase gazeuse, ou en phase supercritique.

On entend par « champ micro-ondes » un champ électromagnétique de fréquence
comprise entre plusieurs centaines de MHz et plusieurs GHz. Le champ micro-ondes
peut Etre caractérisé par sa puissance (ou amplitude) et sa fréquence, que ’homme du
métier pourra déterminer aisément pour obtenir une température de surface des fibres
courtes suffisante pour former le revétement. Il existe en effet une multiplicité de
couples fréquence/puissance qui permet d’obtenir un couplage suffisant entre le
segment de fibre et le champ micro-ondes.

Dans un exemple de réalisation, le champ micro-ondes présente une fréquence
principale comprise entre 2,35 GHz et 2,55 GHz.

Dans un exemple de réalisation, lors de I’étape de chauffage, le segment de fibre peut
étre en contact avec une phase liquide du précurseur du revétement et le revétement est
formé par caléfaction. Dans cette configuration, la phase liquide du précurseur peut
coupler avec le champ micro-ondes, ce qui augmente sa température, réduit la dis-
sipation thermique autour du segment de fibre et améliore ainsi la cinétique de la ca-
1éfaction.

Dans un exemple de réalisation, lors de I’étape de chauffage, le segment de fibre peut
étre en présence d’une phase gazeuse du précurseur du revétement et le revétement
peut étre formé par infiltration chimique en phase gazeuse. Par rapport aux procédés de
I’art antérieur mettant en ceuvre un précurseur gazeux et un dépot par CVI, cet exemple
de réalisation du procédé selon I’invention améliore la cinétique de formation et
I’homogénéité du revétement.

Dans un exemple de réalisation, la phase gazeuse du précurseur du revétement peut
étre obtenue par 1’ébullition d’une phase liquide du précurseur du revétement,
I’ébullition résultant du contact entre une portion chaude de la fibre contigiie au
segment présent dans le champ micro-ondes et la phase liquide du précurseur du re-
vétement. La portion de la fibre contigiie au revétement est, dans cette situation,
chauffée par conduction a partir du segment de fibre présent dans le champ micro-
ondes. Cette technique permet de former le revétement sur le segment de fibre a une
pression réduite, €gale ou légerement supérieure a la pression atmosphérique. Cette
technique de dépot peut étre vue comme une technique hybride entre la caléfaction et

I’infiltration chimique en phase gazeuse.
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Dans un exemple de réalisation, lors de I’étape de chauffage, le segment de fibre peut
étre en présence d’une phase supercritique du précurseur du revétement et le re-
vétement est formé par dépot chimique en phase supercritique.

Dans un exemple de réalisation, lors du chauffage du segment de fibre, le segment
peut Etre dans une premiere position, et le procédé peut comprendre en outre le dé-
filement de la fibre de facon a déplacer le segment dans une deuxieéme position dans
laquelle le segment est hors du champ micro-ondes. En d’autres termes, le procédé
peut comprendre une étape de défilement de la fibre continue dans le champ micro-
ondes. Cette disposition avantageuse permet de former le revétement sur I’ intégralité
de la longueur de la fibre plus facilement.

Dans ce cas, le défilement de la fibre peut étre effectué de facon continue ou semi-
continue, en fonction des cinétiques de dépdts inhérentes aux variantes décrites pré-
cédemment ainsi qu’aux précurseurs mis en jeu.

Dans un exemple de réalisation, lorsqu’on utilise une phase liquide du précurseur, le
segment de fibre peut &tre en contact avec la phase liquide du précurseur du revétement
lorsqu’il est dans la deuxieme position. Cela signifie que la fibre défile en suivant un
sens dans lequel elle plonge dans la phase liquide une fois qu’elle a été chauffée. Cette
disposition est avantageuse car elle permet d’une part d’arréter rapidement la
formation du dépdt a la surface des filaments constituant le segment de fibre et d’autre
part d’effectuer une trempe du segment de fibre juste apres la formation du revétement
sur ce dernier, ce qui assure une homogénéité du revétement entre deux segments
successifs, et donc sur 1’ensemble de 1a fibre continue.

Dans un exemple de réalisation, le défilement de la fibre peut comprendre le dé-
roulement de la fibre a partir d’un premier mandrin et I’enroulement de la fibre sur un
deuxieme mandrin.

Dans un exemple de réalisation, le revétement peut €tre un revétement d’interphase.
L’interphase a une fonction de défragilisation du matériau composite qui favorise la
déviation de fissures éventuelles parvenant a I’interphase apres s’étre propagées dans
la matrice, empéchant ou retardant la rupture de fibres par de telles fissures. Cette in-
terphase permet également de protéger la fibre du matériau de la matrice lors de sa
formation.

En particulier, le revétement peut comprendre du carbone pyrolytique (PyC), du
nitrure de bore (BN) ou du carbure de silicium (SiC). Le revétement d’interphase peut
par exemple comprendre du Si3N4 ou du SiBN.

Dans un exemple de réalisation, la fibre peut étre en carbure de silicium présentant
une teneur en oxygene inférieure ou €gale a 1% en pourcentage atomique. Par exemple
une telle fibre peut €tre une fibre du type Hi-Nicalon type S commercialisées par la

société japonaise NGS.
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L’invention vise aussi, selon un deuxieme aspect, un dispositif pour la mise en ceuvre
d’un procédé de dépdt d’un revétement sur une fibre continue a partir d’un précurseur
du revétement en phase liquide, en phase gazeuse ou en phase supercritique, le
dispositif comprenant un générateur de micro-ondes configuré pour générer un champ
micro-ondes, un réacteur configuré pour Etre traversé par la fibre continue et pour
contenir le précurseur du revétement, au moins une partie dudit réacteur étant destinée
a €tre dans le champ micro-ondes du générateur de micro-ondes, et un dispositif de dé-
filement de la fibre a I’intérieur du réacteur. Le dispositif de défilement de la fibre peut
étre préférentiellement situ€ a I’extérieur du champ micro-ondes. On peut veiller a ce
que la partie du réacteur dans le champ micro-ondes est présente au sein d’un ventre

dudit champ.
Dans un exemple de réalisation, le réacteur peut présenter sensiblement une forme de

U. Le réacteur peut €tre un tube. Dans ce cas, seule une partie d’une branche ou partie
verticale du réacteur peut étre présente dans le champ micro-ondes.

Dans un exemple de réalisation, notamment lorsque le réacteur a une forme de U, le
réacteur peut comprendre au moins un €lément de centrage de la fibre dans le réacteur.
Un élément de centrage peut étre présent en entrée et/ou en sortie du réacteur. Dans un
réacteur en U, deux éléments de centrage peuvent étre présents dans le réacteur au
niveau des jonctions entre la portion horizontale et les portions verticales du U.

Dans un exemple de réalisation, le dispositif de défilement peut comprendre un
premier mandrin a partir duquel la fibre est destinée a étre déroulée et un deuxicme
mandrin sur lequel la fibre est destinée a €tre enroulée.

Dans un exemple de réalisation, le champ micro-ondes peut étre obtenu a 1’aide d’un
résonateur présentant une cavité résonante. Dans ce cas le seul parametre a régler pour
moduler la température de surface des fibres est la puissance fournie au résonateur, car
ce dernier possede généralement une fréquence de résonnance fixe. On peut veiller a ce
que la fibre continue et le précurseur du revétement soient placés au sein d’un ventre
du champ micro-ondes, ce qui est le cas lorsque 1’on utilise un tel résonateur et que
I’on place la fibre et le précurseur au centre de sa cavité résonante. Bien entendu,

d’autres moyens pour générer des micro-ondes peuvent étre utilisés.

Breve description des dessins
[fig.1] La figure 1 montre un exemple tres schématique de dispositif permettant de
mettre en ceuvre un procédé selon un premier mode de réalisation de I’invention.
[fig.2] La figure 2 montre le dispositif de la figure 1 dans une configuration
permettant de mettre en ceuvre un procédé selon un deuxieéme mode de réalisation de
I’invention.

[fig.3] La figure 3 montre un exemple tres schématique de dispositif permettant de
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mettre en ceuvre un procédé selon un troisieme ou un quatricme mode de réalisation de
I’invention.
Description des modes de réalisation

La figure 1 montre un dispositif 100, objet de ’invention, pour la mise en ceuvre
d’un procédé selon un premier mode de réalisation de I’invention dit par caléfaction,
c’est-a-dire dans lequel la formation du revétement est réalisée en présence d’une
phase liquide d’un précurseur du revétement. Le dispositif 100 comprend un gé-
nérateur de micro-ondes 110, un réacteur 120, et un dispositif de défilement 130.

Le générateur de micro-ondes 110 comprend ici un résonateur 111 muni d’une cavité
résonante 112, le résonateur 111 est connecté a un générateur d’ondes 113 par un cable
coaxial 114. En fonctionnement, la cavité résonante 112 est parcourue par un champ
micro-ondes.

Le réacteur 120 peut €tre en un matériau transparent aux micro-ondes, par exemple
en quartz. Le réacteur 120 prend ici la forme d’un tube en U ayant une partie ho-
rizontale 121, une premiere partie verticale 122 et une deuxi¢me partie verticale 123.
La deuxieme partie verticale 123 du réacteur 120 est ici présente au moins en partie
dans la cavité résonante 112 du résonateur 111, c’est-a-dire qu’elle traverse le ré-
sonateur 111.

Le réacteur 120 contient ici un précurseur du revétement 140 en phase liquide. Dans
cet exemple, le ménisque 141 du précurseur 140 se situe au-dessus de la cavité 112 du
résonateur 111. En d’autres termes, la partie du réacteur 120 qui est présente dans la
cavité 112 est remplie par la phase liquide du précurseur 140.

Le réacteur 120 est ici bouché a I’extrémité de la deuxieme partie verticale 123 par
un bouchon 124 percé d’un orifice central de maniere a pouvoir étre traversé par une
fibre continue 150 en carbone ou en carbure de silicium. Le bouchon 124 joue
également ici le role d’élément de centrage de la fibre 150 dans le réacteur. Le
bouchon 124 peut étre prévu pour permettre 1’alimentation du réacteur 120 par la fibre
150. Le réacteur 120 est en outre pourvu de deux centreurs 125 présents respec-
tivement aux deux jonctions entre la partie horizontale 121 et les deux parties
verticales 122 et 123 du réacteur 120. Les centreurs 125 peuvent prendre la forme de
petits rouleaux munis d’une gorge (non visibles sur les figures) qui ont pour fonction
de maintenir la fibre 150 centrée dans le réacteur 120. Les centreurs 125 peuvent
présenter une forme spécifique permettant I’étalement de la fibre afin d’améliorer
I’homogénéité du dépot sur les filaments présents dans la fibre, le cas échéant. Les
centreurs 125 sont présents a I'intérieur du réacteur 120. Les centreurs 125 sont ainsi
également des éléments de centrage de la fibre 150 dans le réacteur 120.

Dans I’exemple illustré, le réacteur 120 peut €tre pourvu d’une vanne de purge 126 et
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de moyens (non représentés) pour alimenter le réacteur en précurseur du revétement
140 et maintenir un niveau constant de ce dernier dans le réacteur 120.

Le dispositif de défilement 130 comporte ici un premier mandrin 131 & partir duquel
la fibre 150 peut étre déroulé€e, le premier mandrin 131 peut €tre un mandrin de
stockage de la fibre 150 avant qu’elle ne soit revétue, et un deuxieme mandrin 132 sur
lequel la fibre 150 peut étre enroulée une fois revétue. La fibre 150 peut ainsi circuler
dans le réacteur 120 depuis le premier mandrin 131 jusqu’au deuxieme mandrin 132.
Les €éléments de centrage 124, 125 de la fibre 150 dans le réacteur 120 assurent ici que
la fibre 150 ne touche pas la paroi du réacteur 120 et qu’elle est tendue. Le dispositif
de défilement 130 peut étre commandé par des moyens de commande non représentés,
de facon a faire défiler la fibre 150 dans le dispositif 100 de fagon continue ou semi-
continue (c’est-a-dire pas a pas). Le dispositif de défilement 130 peut faire défiler la
fibre 150 dans le dispositif 100 dans les deux sens.

Un premier mode de réalisation du procédé selon I’invention va maintenant &tre
décrit en lien avec ce dispositif 100. Lorsque le générateur de micro-ondes 110 est en
fonctionnement, un champ micro-ondes est créé dans la cavité 112. Le dispositif de dé-
filement 130 peut faire avancer la fibre 150 dans le dispositif sur une certaine distance
de facon a ce qu’un segment 151 de la fibre 150 se trouve dans la cavité 112. Sous
I’effet du couplage entre la fibre 150 et le champ micro-ondes, le segment 151 de fibre
présent dans une zone 142 représentée en pointillés sur la figure 1 (cette zone étant
situ€e a I’intérieur de la cavité) est chauffé, et en particulier la surface du segment 151
de fibre chauffé atteint une température suffisante pour que le précurseur du re-
vétement 140 en phase liquide se vaporise localement autour du segment 151 de fibre
et se dépose sur le segment 151 de fibre par caléfaction pour former le revétement.
Comme indiqué précédemment, I’homme du métier sait choisir les propriétés du
champ micro-ondes, notamment sa fréquence et/ou sa puissance, pour atteindre la tem-
pérature de caléfaction du précurseur 140.

Dans I’exemple illustré, le dispositif de défilement 130 fait défiler la fibre 150 dans
le dispositif 100 dans le sens indiqué par les fleches 133 et 134. Plus précisément, la
fibre 150 défile ici de sorte qu’un segment 151 qui vient de passer dans le champ
micro-ondes continue son chemin a I’intérieur du précurseur 140 en phase liquide.
Cette disposition permet d’une part d’arréter rapidement la formation du dép6t a la
surface des filaments constituant le segment de fibre et d’autre part de réaliser une
trempe du segment de fibre sur lequel le revétement vient d’étre formé, et assure une
homogénéité de formation du revétement sur I’ensemble de la fibre 150. Bien entendu,
il est également possible de faire défiler la fibre 150 dans un sens opposé a celui
illustré. La fibre 150 revétue est ensuite récupérée a ’extrémité de la premicre partie

verticale 122 du réacteur 120 par le deuxieme mandrin 132 qui peut par exemple la
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stocker pour un usage ultérieur. En variante, la fibre 150 ainsi revétue peut étre di-
rectement utilis€e pour fabriquer une préforme fibreuse par exemple par tissage.

La figure 2 montre un dispositif 200 similaire au dispositif 100 de la figure 1 dans
une configuration permettant de mettre en ceuvre un procédé selon un deuxieme mode
de réalisation de 1’invention. Dans ce mode de réalisation, le segment 251 de fibre est
chauffé par le champ micro-ondes en présence d’une phase gazeuse du précurseur du
revétement obtenue par 1’ébullition d’une phase liquide dudit précurseur. Sauf mention
contraire, les signes de référence correspondant entre les figures 1 et 2 désignent des
caractéristiques identiques qui ne seront pas décrites de nouveau.

Par rapport a la configuration du dispositif 100 montrée sur la figure 1, c’est
I’emplacement du ménisque 241 du précurseur du revétement 240 en phase liquide qui
a été¢ modifié, ainsi que le sens de défilement de la fibre 250. En effet, le ménisque 241
est désormais situé juste au-dessous de la cavité 212. En d’autres termes, la partie du
réacteur 220 qui est présente dans la cavité 212 ne contient pas de phase liquide du
précurseur 240. En outre, comme indiqué, le sens de défilement de la fibre 250 dans le
dispositif 200 schématisé par les fleches 233 et 234 a ét€ modifié.

Dans cet exemple, le ménisque 241 est positionné de sorte qu’une portion de fibre
qui est contigiie au segment 251 de fibre présent dans le champ micro-ondes soit
également chauffée par conduction thermique et permette 1’évaporation (par ¢bullition)
de la phase liquide du précurseur du revétement 240 au niveau d’une zone 242 re-
présentée en pointillés sur la figure 2. Le précurseur du revétement qui s’est évaporé
est désormais présent sous forme gazeuse dans la portion du réacteur 220 dépourvue de
phase liquide 240 de précurseur du revétement et présente dans le champ micro-ondes.
Le segment 251 de fibre qui est présent dans le champ micro-ondes est chauffé a une
température suffisante pour que le précurseur en phase gazeuse puisse se déposer sur le
segment 251 de fibre et former le revétement. Cette technique peut s’apparenter a une
infiltration chimique en phase gazeuse couplée a de la caléfaction. Comme indiqué
précédemment, I’homme du métier sait choisir les propriétés du champ micro-ondes,
notamment sa fréquence et/ou sa puissance, pour atteindre la température adéquate a la
surface du segment 251 de fibre pour former le revétement a partir du précurseur du re-
vétement.

Dans cet exemple, le sens de défilement est de préférence celui illustré afin que suf-
fisamment de précurseur du revétement 240 en phase liquide soit évaporé, mais il est
possible de faire défiler la fibre 250 dans le méme sens que celui illustré sur la figure 1.
Dans cet exemple la formation de revétement peut ainsi étre réalisée a une pression
dans le réacteur 220 de I’ordre de la pression atmosphérique ou a une pression 1é-
gerement supérieure.

La figure 3 montre un troisieme dispositif 300 pour mettre en ceuvre un procédé
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selon un troisicme mode de réalisation de I’invention dans lequel le segment de fibre
chauffé est en présence d’une phase gazeuse du précurseur du revétement, ou selon un
quatricme mode de réalisation de I’invention dans lequel le segment de fibre chauffé
est en présence d’une phase supercritique du précurseur du revétement. Le dispositif
300 comprend, de fagon analogue au dispositif 100, un générateur de micro-ondes 310,
un réacteur 320 et un dispositif de défilement 330.

Le générateur de micro-ondes comporte un résonateur 311 muni d’une cavité
résonante 312, le résonateur 311 est connecté a un générateur d’ondes 313 par un cable
coaxial 314. En fonctionnement, la cavité résonante 312 est parcourue par un champ
micro-ondes.

Le dispositif 300 comprend en outre un réacteur 320 de forme cylindrique muni
d’une entrée 321 et d’une sortie 322 pour le précurseur de revétement. Le réacteur 320
peut étre en un matériau transparent aux micro-ondes, par exemple en quartz. Au
moins une partie du réacteur 320 est présente dans la cavité 312. Dans I’exemple
illustré, ’entrée 321 et la sortie 322 du réacteur 320 sont situées de part et d’autres de
la cavité 312. Le réacteur 320 contient ici un précurseur du revétement 340 en phase
gazeuse ou supercritique qui peut circuler dans le réacteur 320 entre I’entrée 321 et la
sortie 322 du réacteur 320. Le réacteur 320 comprend en outre deux orifices 323 et 324
par lesquels une fibre 350 peut respectivement entrer et sortir du réacteur 320, les
orifices 323 et 324 étant ici configurés pour ne pas laisser s’€chapper le précurseur du
revétement 340 du réacteur 320.

Le dispositif de défilement 330 comporte ici un premier mandrin 331 a partir duquel
la fibre 350 peut étre déroulée, le premier mandrin 331 peut €tre un mandrin de
stockage de la fibre 350 avant qu’elle ne soit revétue, et un deuxieme mandrin 332 sur
lequel la fibre 350 peut étre enroulée une fois revétue. La fibre 350 peut ainsi circuler
dans le réacteur 320 depuis le premier mandrin 331 jusqu’au deuxieme mandrin 332.
Le dispositif de défilement 330 peut €tre command€ par des moyens de commande non
représentés, de fagon a faire défiler la fibre 350 dans le dispositif 300 de fagon
continue ou semi-continue (c’est-a-dire pas a pas). Le dispositif de défilement 330 peut
faire défiler la fibre 350 dans le dispositif 200 dans les deux sens. Dans I’exemple
illustré, la fibre 350 défile de bas en haut (fleches 333 et 334), ¢’est-a-dire dans un sens
opposé a la circulation de la phase gazeuse du précurseur du revétement dans le
dispositif 300. Ce sens de défilement particulier permet d’augmenter encore la
cinétique de dépdt du revétement.

Dans ce dispositif 300, de fagon analogue aux dispositifs 100 et 200, le segment 351
de fibre 350 présent dans le champ micro-ondes est chauffé de sorte que sa surface
atteigne une température suffisante pour que le précurseur en phase gazeuse ou super-

critique se dépose sur le segment 351 de fibre pour assurer la formation du le re-



[0049]

[0050]

[0051]

[0052]

[0053]

10

vétement. Comme indiqué précédemment, ’homme du métier sait choisir les
propriétés du champ micro-ondes, notamment sa fréquence et/ou sa puissance, pour
atteindre la température adéquate a la surface du segment 351 de fibre pour former le
revétement a partir du précurseur du revétement. Selon que le segment 351 de fibre est
en présence d’une phase gazeuse ou d’une phase supercritique du précurseur du re-
vétement, on peut désigner respectivement chaque technique de formation du re-
vétement d’infiltration chimique en phase gazeuse ou de dép6t chimique en phase su-
percritique. L’homme du métier sait choisir les conditions, notamment de température
et de pression, du précurseur du revétement, pour assurer la formation du revétement
sur le segment 351 de fibre. Un avantage de I’invention dans ce cas est que les parois
du réacteur 320 sont froides en comparaison avec des réacteurs utilisés dans I’art
antérieur pour réaliser par exemple une infiltration chimique en phase gazeuse. Le fait
de travailler en paroi froide offre 1’opportunité de s’affranchir des conditions opé-
ratoires standards d’un procédé CVI classique, et permet d’atteindre des cinétiques de

dépot significativement plus €levées, jusqu’a deux ordres de grandeurs supérieures.
Dans tous les exemples présentés, 1’épaisseur du revétement formé sur le segment

151, 251, 351 de fibre dépend, toutes choses étant égales par ailleurs, du temps de
séjour du segment 151, 251, 351 de fibre dans le champ micro-ondes en présence du
précurseur du revétement.

Dans tous les exemples présentés, le revétement peut étre un revétement
d’interphase, par exemple en carbure de silicium, en nitrure de bore ou en carbone py-
rolytique. On peut former par exemple une interphase en carbone pyrolytique a 1’aide
d’un précurseur du revétement tel qu’un alcool, comme de 1’éthanol, un polyalcool ou
du toluene. On peut former par exemple une interphase en carbure de silicium a 1’aide
d’un précurseur du revétement tel que le méthyltrichlorosilane ou le diméthylchlo-
rosilane. On peut former par exemple une interphase en nitrure de bore a I’aide d’un
précurseur du revétement tel que la borazine, ou un mélange de BCl; et de NHs.

Les dispositifs 100, 200 et 300 ont été présentés comme pouvant accueillir une
unique fibre 150, 250, 350. Bien entendu, on peut réaliser le procédé selon 1’invention
sur plusieurs fibres continues en méme temps, par exemple en alimentant les dis-
positifs 100, 200 et 300 avec des fils ou des torons comprenant plusieurs fibres.

La fibre continue revétue par un procédé selon I’invention peut ensuite &tre utilisée
pour fabriquer une préforme fibreuse, par exemple par tissage, qui peut enfin €tre

densifiée par une matrice.
Exemples

On dépose une interphase de pyrocarbone sur des fibres continues carbure de

silicium par un procédé selon le premier mode de réalisation de 1’invention, en utilisant
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le dispositif 200 décrit précédemment. Pour ce faire on utilise un toron de fibres en
carbure de silicium Hi-Nicalon type S de diametre 10 pm (diaméetre moyen des
filaments). Le précurseur du revétement, de 1’éthanol en phase liquide, est placé dans
le réacteur 220 du dispositif 200 comme illustré sur la figure 2. Dans le générateur de
micro-ondes utilisé, la cavité résonante du résonateur présente une fréquence propre de
I’ordre de 2,45 GHz et est alimenté par une puissance 15 W. Le toron de fibres défile
dans le dispositif 200 a une vitesse de 10 mm/min. On a obtenu des fibres revétues

d’une interphase de pyrocarbone homogene et déposée de fagon continue.
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Revendications

Procédé de dépot d’un revétement sur une fibre continue (150) en
carbone ou en carbure de silicium a partir d’un précurseur du re-
vétement (140), le procédé comprenant au moins :

le chauffage d’un segment (151) de la fibre en présence du précurseur
du revétement dans un champ micro-ondes de facon a porter la surface
du segment a une température permettant la formation du revétement sur
le segment a partir du précurseur du revétement,

dans lequel, lors de I’étape de chauffage, le segment de fibre est en
contact avec une phase liquide du précurseur du revétement et le re-
vétement est formé par caléfaction, et dans lequel le revétement
comprend du carbone pyrolytique, du nitrure de bore ou du carbure de
silicium.

Procédé selon la revendication 1, dans lequel, lors du chauffage du
segment (151 ; 251 ; 351) de fibre (150 ; 250 ; 350), le segment est dans
une premiere position, et le procédé comprend en outre le défilement de
la fibre de facon a déplacer le segment dans une deuxieme position dans
laquelle le segment est hors du champ micro-ondes.

Procédé selon la revendication 2, dans lequel le défilement de la fibre
(150; 250 ; 350) est effectué de facon continue ou semi-continue.
Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 3, dans lequel le
segment (151) de fibre (251) est en contact avec la phase liquide du
précurseur du revétement lorsqu’il est dans la deuxiéme position.
Procédé selon I’une quelconque des revendications 2 a 4, dans lequel le
défilement de la fibre (150 ; 250 ; 350) comprend le déroulement de la
fibre a partir d’un premier mandrin (131 ; 231 ; 331) et I’enroulement de
la fibre sur un deuxiéme mandrin (132 ; 232 ; 332).

Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 5, dans lequel le
revétement est un revétement d’interphase.

Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 6, dans lequel la
fibre (150 ; 250 ; 350) est en carbure de silicium présentant une teneur

en oxygene inférieure ou égale a 1% en pourcentage atomique.
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