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DEMANDE  DE  BREVET  E U R O P E E N  

©  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques  pour  fonderie. 

©  Un  procédé  de  fabrication  de  noyaux  cérami- 
ques  pour  fonderie  comporte  les  étapes  suivan- 
tes  : 

—  injection  à  chaud  d'une  pâte  thermoplas- 
tique  à  base  d'une  composition  céramique 
réfractaire  et  d'une  fraction  organique, 

—  élimination  de  la  fraction  organique  par 
traitement  thermique, 

—  traitement  thermique  limité  à  une  consoli- 
dation  minimale, 

—  imprégnation  de  la  structure  poreuse  du 
noyau  au  moyen  d'une  solution  comportant  un 
colloïde  d'oxyde  simple  à  base  de  silice  ou 
d'alumine, 

—  élimination  de  la  partie  liquide  du  produit 
d'imprégnation. 

<  
O  
<o 
m  
oo 
<o 
o  
CL 
LU 

Jouve,  18,  rue  Saint-Denis,  75001  PARIS 



1 EP  0  648  560  A1 2 

La  présente  invention  concerne  un  procédé  de 
fabrication  de  noyaux  céramiques  pour  fonderie  à 
partir  d'une  pâte  thermoplastique. 

L'utilisation  de  noyaux  de  fonderie  d'un  type  dits 
"céramiques"  est  notamment  connue  dans  certaines 
applications  qui  imposent  l'obtention  d'un  ensemble 
de  caractéristiques  et  de  critères  sévères  de  qualité 
comme  la  tenue  aux  hautes  températures,  l'absence 
de  réactivité,  la  stabilité  dimensionnelle  et  de  bonnes 
caractéristiques  mécaniques.  Parmi  ces  applications 
présentant  de  telles  exigences,  on  citera  notamment 
les  applications  aéronautiques  et  par  exemple,  l'ob- 
tention  en  fonderie  d'aubes  de  turbine  pour  turbo- 
réacteurs.  Le  perfectionnement  des  procédés  de  fon- 
derie,  évoluant  de  la  fonderie  équiaxe  à  la  fonderie 
par  solidification  dirigée  ou  monocristalline,  a  encore 
accru  ces  exigences  concernant  les  noyaux  dont  l'uti- 
lisation  et  la  complexité  sont  imposées  par  la  recher- 
che  des  hautes  performances  pour  les  pièces  à  ob- 
tenir,  comme  c'est  le  cas  par  exemple  pour  les  aubes 
creuses  à  refroidissement  interne.  Ces  domaines 
d'application  se  rattachent  aux  procédés  de  fonderie 
de  précision,  notamment  au  procédé  connu  sous  la 
désignation  de  fonderie  à  la  cire  perdue.  Dans  tous 
les  cas  l'utilisation  du  noyau  intervient  pour  la  fabri- 
cation  de  pièces  creuses. 

Dans  la  méthode  de  fonderie  dite  à  la  cire  perdue, 
on  utilise  un  noyau  en  matériau  céramique  qui  est 
tenu  dans  le  moule  lors  de  la  coulée  de  métal,  la  sur- 
face  extérieure  du  noyau  formant  la  surface  intérieure 
d'une  cavité  interne  du  produit  fini  obtenu  de  cette  fa- 
çon.  La  précision  et  la  stabilité  dimensionnelle  du 
noyau  sont  donc  essentielles  pour  satisfaire  aux 
épaisseurs  visées  sur  pièces  métalliques  coulées. 

Des  exemples  de  composition  connues  desti- 
nées  à  la  préparation  de  tels  noyaux  sont  donnés  par 
FR-A  2.371  .257  et  comportent  essentiellement  de  la 
silice  fondue,  de  la  farine  de  zircon  et  de  la  cristobalite 
qui  est  une  forme  de  silice  cristallisée,  une  résine  de 
silicone  étant  utilisée  comme  liant  et  des  éléments 
additionnels  en  faibles  quantités  tels  que  lubrifiant  et 
catalyseur  étant  ajoutés.  Le  procédé  de  préparation 
est  également  décrit. 

De  manière  générale,  les  noyaux  utilisés  pour 
couler  les  pièces  et  aubes  sont  composés  de  cérami- 
que  à  structure  généralement  poreuse  :  ces  noyaux 
sont  réalisés  à  partir  d'un  mélange  constitué  d'une 
fraction  réfractaire  (sous  forme  de  particules)  et 
d'une  fraction  organique  plus  ou  moins  complexe.  Un 
autre  exemple  est  décrit  par  EP-A  0  328  452. 
De  manière  connue  en  soi,  la  mise  en  forme  des 
noyaux  de  fonderie,  notamment  à  partir  de  pâtes  ther- 
moplastiques,  peut  se  faire  par  moulage  en  utilisant 
par  exemple  une  injection  à  la  presse.  Cette  mise  en 
forme  est  suivie  d'une  opération  de  déliantage  au 
cours  de  laquelle  la  fraction  organique  du  noyau  est 
éliminée  par  divers  moyens  connus  tels  que  sublima- 
tion  ou  dégradation  thermique,  suivant  les  matériaux 

utilisés.  Une  structure  poreuse  en  résulte.  Un  traite- 
ment  thermique  de  cuisson  du  noyau  permettant  de 
consolider  la  structure  poreuse  est  alors  appliqué  à 
la  fraction  réfractaire.  Ce  traitement  introduit  une  mo- 

5  dif  ication  dimensionnelle,  sous  forme  d'un  retrait  qui 
est  souvent  non  isotrope  dans  le  volume  du  noyau, 
par  rapport  à  la  forme  initiale. 
A  ce  stade,  il  peut  être  nécessaire  de  renforcer  le 
noyau  afin  qu'il  ne  soit  pas  endommagé  dans  le  cycle 

10  suivant  l'utilisation.  Il  est  connu  dans  ce  cas  notam- 
ment  d'effectuer  une  imprégnation  au  moyen  d'une 
résine  organique. 

Ace  stade  le  noyau  est  prêt  pour  être  utilisé  c'est 
à  dire  qu'il  doit  supporter  le  cycle  de  fabrication  dit  à 

15  la  cire  perdue  suivant  : 
-  injection  du  modèle  cire  autour  du  noyau 
-  réalisation  du  moule  carapace 
-  élimination  du  modèle  cire 
-  divers  traitements  thermiques  :  brûlage  des  ré- 

20  sidus  cire,  frittage  du  moule  carapace,  pré- 
chauffage,  coulée  de  l'alliage,  refroidissement 
de  l'alliage 

-  élimination  du  noyau. 
Dans  la  mise  en  oeuvre  de  ces  procédés  connus 

25  des  difficultés  subsistent  et  les  résultats  obtenus  ne 
sont  pas  totalement  satisfaisants.  Des  dispersions 
sur  la  géométrie  du  noyau  se  répercutent  sur  la  pièce 
terminée  alors  qu'une  tolérance  dimensionnelle  de 
l'ordre  de  +  0,1  mm  peut  être  exigée.  Une  améliora- 

30  tion  des  résultats  impose  d'obtenir  une  stabilité  di- 
mensionnelle  des  noyaux  qui  reste  délicate  à  maîtri- 
ser  car  la  structure  du  matériau  évolue  au  cours  des 
traitements  thermiques  successifs  précédemment  in- 
diqués  :  cuisson  du  noyau,  échanges  thermiques 

35  dans  le  moule  carapace  de  fonderie. 
En  outre,  les  noyaux  doivent  présenter  une  bon- 

ne  tenue  mécanique  et  une  résistance  suffisante  pour 
supporter  les  contraintes  mécaniques  et  thermomé- 
caniques  lors  des  étapes  du  procédé  à  la  cire  perdue  : 

40  injection  du  modèle  cire  autour  du  noyau,  contraintes 
thermomécaniques  entre  noyau  et  carapace  au  cours 
du  décirage,  brûlage,  frittage  et  lors  de  la  coulée  de 
l'alliage  autour  du  noyau. 

Les  propriétés  du  noyau  résultent  de  la  cuisson 
45  mais  selon  les  procédés  connus,  la  consolidation  de 

la  structure  de  la  fraction  réfractaire  de  noyau  s'ac- 
compagne  d'un  retrait.  Ce  phénomène  entraîne  les 
difficultés  de  mise  au  point  des  produits  et  matériels 
de  mise  en  forme  du  noyau  tels  que  le  moule  d'injec- 

50  tion  et  a  des  répercussions  sur  la  qualité  des  noyaux, 
l'amplitude  des  anisotropies  de  retrait  s'ajoutant  aux 
dispersions  dimensionnelles.  L'invention  vise  à  amé- 
liorer  le  procédé  de  fabrication  des  noyaux  cérami- 
ques  en  réduisant  ces  modifications  dimensionnelles 

55  tout  en  en  resserrant  les  dispersions  dimensionnelles 
et  en  conservant  une  tenue  i  mécanique  adéquate. 

Ces  résultats  améliorés  sont  obtenus  grâce  à  un 
procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
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comportant  les  étapes  connues  en  soi  de  mise  en  for- 
me  puis  d'élimination  de  la  fraction  organique  du 
noyau,  caractérisé  en  ce  que  le  traitement  thermique 
est  limité  à  une  consolidation  minimale  de  la  structure 
de  la  fraction  céramique  du  noyau,  procurant  une  ré- 
sistance  mécanique  juste  suffisante  pour  la  manipu- 
lation  des  noyaux  et  de  manière  à  limiter  le  retrait  à 
une  valeur  minimale  et  est  suivi  d'une  étape  d'impré- 
gnation  de  la  structure  poreuse  du  noyau  au  moyen 
d'une  solution  constituée  d'au  moins  un  colloïde  sim- 
ple  pris  dans  le  groupe  silice  et  alumine  colloïdales  et 
d'ajouts  éventuels  comportant  plusieurs  sols  en  mé- 
langes  ou  des  mélanges  de  sols  et  de  sels,  puis  d'une 
étape  d'élimination  de  la  partie  liquide  du  produit 
d'imprégnation. 
L'élimination  de  la  partie  liquide  du  produit  d'impré- 
gnation  peut  être  obtenue  notamment  par  séchage. 
Dans  certains  cas,  un  traitement  thermique  complé- 
mentaire  peut  être  nécessaire  après  l'imprégnation 
pour  assurer  une  stabilité  dilatométrique  du  produit. 
Il  résulte  du  procédé  conforme  à  l'invention  que  les  ré- 
sidus  secs  des  produits  d'imprégnation  forment  des 
particules  qui  comblent  partiellement  la  porosité  du 
noyau  et  ont  pour  effet  de  renforcer  la  résistance  mé- 
canique  du  noyau  en  le  consolidant  et  de  bloquer  à  un 
faible  niveau  le  retrait,  sans  modification  notable  lors 
des  traitements  thermiques  ultérieurs. 

D'autres  caractéristiques  et  avantages  de  l'in- 
vention  seront  mieux  compris  à  la  lecture  de  la  des- 
cription  qui  va  suivre  d'exemples  de  modes  de  réali- 
sation  de  l'invention,  en  référence  aux  dessins  an- 
nexés  sur  lesquels  : 

-  la  figure  1  représente  les  courbes  de  variation 
de  températures  lors  d'essais  de  pièces  repré- 
sentatives  des  noyaux  de  fonderie  obtenus  par 
un  procédé  conforme  à  l'invention, 

-  la  figure  2  représente  une  courbe  de  variation 
des  retraits  en  pourcentages  en  fonction  d'un 
cycle  de  température  pour  une  pièce  obtenue 
selon  un  procédé  antérieur  connu, 

-  la  figure  3  représente  les  courbes  de  variation 
comparative  des  retraits  en  pourcentages  en 
fonction  de  la  température  pour  diverses  va- 
riantes  du  procédé  de  fabrication. 

La  mise  au  point  du  procédé  de  fabrication  de 
noyaux  céramiques  pour  fonderie  de  précision  a  été 
effectuée  à  partir  de  tests  expérimentaux.  Des  piè- 
ces  représentatives  de  noyaux  sont  ainsi  réalisées 
suivant  des  techniques  connues  d'injection  d'une 
pâte  céramique  thermoplastique.  Une  première 
composition  I  comporte  une  charge  minérale  cérami- 
que  à  base  de  silice  fondue  mélangée  à  de  la  farine 
de  zircon  et  un  liant  organique  cireux  à  base  de  cire 
de  synthèse. 

Une  deuxième  composition  II  en  plus  des  compo- 
sants  de  la  première  composition  décrits  ci-dessus, 
comporte  en  outre  dans  la  charge  minérale  une  faible 
fraction  de  silice  cristallisée  et  un  agent  démoulant 

minéral. 
Les  pièces  obtenues  sont  alors  déliantées  par 

chauffage  vers  200°C,  comme  il  est  connu  en  soi. 
Un  traitement  thermique  est  ensuite  appliqué  aux 

5  pièces.  Des  résultats  satisfaisants  sont  obtenus 
après  un  traitement  à  1100°C  pendant  5  heures.  Un 
préf  rittage  est  ainsi  obtenu  sans  qu'il  en  résulte  un  re- 
trait  significatif  et  une  tenue  mécanique  acceptable 
est  obtenue  de  manière  à  permettre  une  manipula- 

10  tion  des  noyaux  sans  risque  de  détérioration.  Au 
moins  30  %  de  porosité  ouverte  est  observée.  Selon 
les  applications,  la  température  de  traitement  thermi- 
que  est  comprise  entre  1  000°C  et  1  1  50°C  et  la  durée 
comprise  entre  1  et  5  heures. 

15  Pour  réaliser  l'imprégnation  des  pièces,  plu- 
sieurs  compositions  ont  été  testées.  Un  produit  A  est 
une  suspension  colloïdale  aqueuse  de  particules  de 
silice  présentant  40  %  en  masse  de  silice.  Après  24 
heures  d'imprégnation,  environ  90  %  de  la  porosité 

20  ouverte  est  imprégnée.  Après  séchage  en  étuve  à 
70°C  pendant  24  heures,  un  gain  en  masse  des  piè- 
ces  compris  entre  8,7  %  et  9,5%  est  observé.  Une 
nette  amélioration  de  la  tenue  mécanique  est  consta- 
tée.  Le  séchage  peut  être  effectué  sous  vide 

25  Un  second  produit  B  a  été  testé  consistant  en  une  sus- 
pension  colloïdale  à  10  %  en  masse  d'alumine,  obtenue 
en  dispersant  de  la  poudre  de  boehmite/AlOOH  dans 
une  solution  d'acide  acétique  à  0,7  %.  Une  imprégna- 
tion  de  90  %  des  pores  ouvertes  est  également  obte- 

30  nue  au  bout  de  24  heures.  Après  séchage  et  décom- 
position  à  haute  température  de  la  boehmite  en  alu- 
mine,  un  gain  de  masse  de  3%  des  pièces  est  obtenu. 

Une  réaction  de  formation  de  mullite  se  produit 
suivant  : 

35  3  Al2  03  +  2  Si02  ->  3  Al2  03.2Si02 
Un  troisième  produit  C  est  obtenu  par  mélange 

des  deux  précédents  A  et  B.  Pour  l'obtenir,  la  silice 
colloïdale  est  ajoutée  dans  la  solution  de  boehmite 
dans  l'acide  acétique  à  0,7  %.  L'imprégnation  permet 

40  dans  ce  cas  de  remplir  80  à  90  %  de  la  porosité  ou- 
verte  en  24  heures  et  le  gain  en  masse  des  pièces  est 
de  3  à  3,5  %  après  traitement  thermique. 

Un  quatrième  sol  utilisé  D  est  obtenu  par  mélan- 
ge  de  silice  colloïdale  (produit  A  ci-dessus)  et  d'une 

45  solution  de  nitrate  d'aluminium. 
Pour  le  produit  D,  comme  pour  le  produit  C,  les 

mélanges  sont  réalisés  de  manière  à  obtenir  après 
séchage  un  mélange  d'alumine  et  de  silice  dans  la 
proportion  stoechiométrique  de  la  mullite.  le  sol  obte- 

50  nu  est  chargé  à  8  %  de  Al2  03  et  3,1  %  de  Si02.  La 
solution  très  peu  visqueuse  permet  dans  ce  cas  une 
imprégnation  des  pores  proche  de  100  %  Après  trai- 
tement  thermique  des  pièces,  effectué  à  1150°C  pen- 
dant  1  heure,  un  gain  en  masse  de  2,6  %  est  observé. 

55  Selon  les  applications,  avant  coulée  du  métal,  le 
noyau  peut  être  soumis  à  un  préchauffage,  notam- 
ment  à  une  température  comprise  entre  1000°C  et 
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1100°C  et  pendant  une  durée  comprise  entre  1  et  4 
heures. 
Les  tests  effectués  correspondant  à  la  mise  en  oeu- 
vre  du  procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
conforme  à  l'invention  ont  permis  d'enregistrer  des 
résultats  significatifs  et  avantageux. 

Des  mesures  par  dilatomètrie  au  moyen  d'un  di- 
latomètre  absolu  permettent  notamment  de  relever  le 
retrait  des  pièces  en  fonction  de  la  température 
correspondant  aux  variations  dimensionnelles  des 
pièces  qui  représentent  un  critère  important  de  qua- 
lité  dans  l'utilisation  des  noyaux  en  fonderie  de  préci- 
sion. 
Ainsi  des  pièces  suivant  la  deuxième  composition  II 
précédemment  décrite  ont  été  soumises  soit  à  un  cy- 
cle  thermique  de  montée  en  température  à  1500°C 
qui  correspond  à  la  température  atteinte  par  les 
noyaux  lors  de  la  coulée  de  super-alliages,  comme  re- 
présenté  par  la  courbe  1  de  la  figure  1  ,  soit  à  un  cycle 
thermique  comportant  un  palier  intermédiaire  de  5 
heures  à  1200°C,  comme  représenté  par  la  courbe  2 
de  la  figure  1  qui  représente  la  température  en  degrés 
en  ordonnées  et  le  temps  en  minutes  en  abscisses. 

La  variation  correspondante  des  retraits  repré- 
sentés  en  pourcentage  en  ordonnées  est  montrée  par 
la  courbe  3  de  la  figure  2  pour  une  pièce  de  compo- 
sition  Il  obtenue  suivant  un  procédé  antérieur  connu 
et  soumise  au  cycle  de  la  courbe  1  de  la  figure  1  . 
Les  courbes  de  la  figure  3  montrent  les  variations  de 
retraits  comparatives  suivant  les  imprégnations  réa- 
lisées  pour  des  pièces  de  composition  II  : 

-  la  courbe  4,  sans  infiltration 
-  la  courbe  5  avec  une  infiltration  par  le  produit 

A 
-  la  courbe  6  avec  une  infiltration  par  le  produit 

B 
-  la  courbe  7  avec  une  infiltration  par  le  produit 

D. 
Les  tests  effectués  et  les  résultats  observés 

montrent  que  l'opération  d'imprégnation  des  pièces 
de  compositions  utilisées  pour  la  fabrication  de 
noyaux  céramiques  pour  fonderie  de  précision  au 
moyen  d'oxydes  colloïdaux  du  type  précurseurs  de  si- 
lice,  d'alumine  ou  de  mullite  assure  un  retrait  mesuré 
sur  les  pièces  2  à  7  fois  plus  faible  à  l'issue  d'un  trai- 
tement  thermique  à  1500°C  que  le  résultat  obtenu 
pour  des  pièces  non  imprégnées  suivant  le  procédé 
antérieur.  Le  support  imprégné  voit  sa  tenue  mécani- 
que  en  flexion  à  froid  augmentée  de  50  à  70%,  sui- 
vant  l'imprégnant  utilisé. 

En  outre,  le  procédé  conforme  à  l'invention  évite 
une  fragilité  trop  importante  des  noyaux.  L'imprégna- 
tion  après  frittage  au  moyen  d'une  résine  organique 
de  type  "colle"  antérieurement  appliquée  et  qui  entraî- 
ne  des  inconvénients  de  déformation  des  noyaux  lors 
de  leur  utilisation  peut  ainsi  être  évitée.  Des  proprié- 
tés  mécaniques  satisfaisantes  de  tenue  des  noyaux 
sont  obtenues  grâce  au  procédé  conforme  à  l'inven- 

tion,  notamment  en  ce  qui  concerne  une  tenue  aux 
chocs  thermiques  et  la  tenue  mécanique  à  chaud,  no- 
tamment  en  flexion  qui  se  trouve  augmentée  de 
170%  à  230%,  suivant  l'imprégnant  utilisé. 

5 

Revendications 

1.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
10  pour  fonderie  de  précision  comportant  une  étape 

connue  en  soi  de  mise  en  forme  telle  que  par  in- 
jection  à  chaud  d'une  pâte  thermoplastique 
composée  d'une  fraction  céramique  réfractaire 
et  d'une  fraction  organique  dans  un  moule  mé- 

15  tallique,  suivie  d'une  opération  de  déliantage  au 
cours  de  laquelle  la  fraction  organique  du  noyau 
est  éliminée  dans  des  conditions  connues  en  soi 
telles  que  par  sublimation  ou  dégradation  thermi- 
que  caractérisé  en  ce  que  le  traitement  thermi- 

20  que  subséquent  est  limité  à  une  consolidation  mi- 
nimale  de  la  structure  de  la  fraction  céramique 
réfractaire  du  noyau,  procurant  une  résistance 
mécanique  juste  suffisante  pour  la  manipulation 
du  noyau  et  de  manière  à  limiter  le  retrait  à  une 

25  valeur  minimale  et  est  suivi  d'une  étape  d'impré- 
gnation  de  la  structure  poreuse  du  noyau  au 
moyen  d'une  solution  constituée  d'au  moins  un 
colloïde  d'oxyde  simple  pris  dans  le  groupe  silice 
et  alumine  colloïdales  et  d'ajouts  éventuels 

30  comportant  plusieurs  sols  en  mélanges  ou  des 
mélanges  de  sols  et  de  sels,  puis  d'une  étape 
d'élimination  de  la  partie  liquide  du  produit  d'im- 
prégnation. 

35  2.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
selon  la  revendication  1  dans  lequel  ladite  opéra- 
tion  de  déliantage  est  séparée  du  traitement  ther- 
mique  de  consolidation. 

40  3.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
selon  la  revendication  1  dans  lequel  le  déliantage 
ou  élimination  de  la  fraction  organique  du  noyau 
est  obtenu  au  cours  dudit  traitement  thermique. 

45  4.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
selon  l'une  quelconque  des  revendications  1  à  3 
dans  lequel  l'élimination  de  la  partie  liquide  du 
produit  d'imprégnation  est  effectué  par  séchage. 

50  5.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
selon  la  revendication  4  dans  lequel  ledit  sécha- 
ge  est  effectué  sous  vide. 

6.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
55  selon  la  revendication  4  dans  lequel  le  séchage 

est  effectué  en  étuve,  à  70°C,  pendant  24  heu- 
res. 

4 
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7.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
selon  l'une  quelconque  des  revendications  1  à  6 
dans  lequel  le  traitement  thermique  est  effectué 
à  une  température  comprise  entre  1000°C  et 
1150°C,  pendant  une  durée  comprise  entre  1  et  5 
5  heures. 

8.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
selon  l'une  quelconque  des  revendications  1  à  7 
dans  lequel  la  solution  d'imprégnation  utilisée  est  w 
de  la  boehmite  colloïdale  et  la  durée  de  l'impré- 
gnation  est  de  24  heures. 

9.  Procédé  de  fabrication  de  noyaux  céramiques 
selon  l'une  quelconque  des  revendications  1  à  8  15 
dans  lequel  avant  coulée  du  métal,  le  noyau  est 
soumis  à  un  préchauffage,  ledit  traitement  ther- 
mique  assurant  une  réaction  entre  les  résidus 
d'imprégnation  et  la  partie  céramique  réfractaire 
du  noyau  de  manière  à  renforcer  le  noyau  et  à  as-  20 
surer  une  bonne  tenu  mécanique  aux  hautes  tem- 
pératures  de  coulée. 

1  0.  Procédé  de  fabrication  de  noyau  céramiques  se- 
lon  la  revendication  9  dans  lequel  le  préchauffa-  25 
ge  est  effectué  à  une  température  comprise  en- 
tre  1000°C  et1100°C,  pendant  une  durée  compri- 
se  entre  1  et  4  heures. 
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