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(54)  Procédé  de  traitement  thermique  d'un  superalliage  à  base  de  nickel 

(57)  Un  procédé  de  traitement  thermique  de  pièces 
forgées  en  superalliage  à  base  de  nickel  dont  la  com- 
position  pondérale  appartient  au  domaine  suivant  :  Cr 
11  à  13,  Co  8  à  17,  Mo  6  à  8,  Ti  4  à  5,  Al  4  à  5,  Nb 
inférieur  ou  égal  à  0,5,  Hf  inférieur  ou  égal  à  500  ppm, 
Ni  complément  à  100  comporte  après  l'opération  defor- 
geage  à  chaud,  effectué  à  une  température  comprise 
entre  le  solvus  gamma-prime  moins  95°C  et  le  solvus 

gamma-prime  moins  45°C,  à  une  vitesse  de  déforma- 
tion  comprise  entre  5.  1  0"5s_1  et  2,  1  0"2s_1  et  à  un  taux  de 
déformation  supérieur  à  0,  1  et  avant  un  traitement  ther- 
mique  supersolvus  effectué  à  une  température  compri- 
se  entre  le  solvus  gamma-prime  plus  5°C  et  le  solvus 
gamma-prime  plus  25°C  durant  1  à  4  heures,  un  traite- 
ment  thermique  intermédiaire  effectué  à  une  tempéra- 
ture  comprise2entre  le  solvus  gamma-prime  moins 
95°C  et  le  solvus  gamma-prime  moins  30°C. 
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Description 

La  présente  invention  concerne  un  procédé  de  trai- 
tement  thermique  d'un  superalliage  à  base  de  nickel 
dont  la  composition  chimique  en  pourcentages  pondé- 
raux  est  conforme  soit  à  EP-B-0  237  378  et  appartient 
au  domaine  suivant  :  Cr  11  à  13;  Co  8  à  17;  Mo  6  à  8; 
Nb  inférieur  ou  égal  à  1  ,5;  Ti  4  à  5;  Al  4  à  5;  Hf  inférieur 
ou  égal  à  1  ;  C,B,Zr  chacun  inférieur  ou  égal  à  500ppm; 
Ni  complément  à  100,  soit  à  la  demande  FR  95.09653 
et  appartient  au  domaine  suivant  :  Cr  12  à  15  ;  Co  14,5 
à  15,5  ;  Mo  2  à  4,5  ;  WOà4,5  ;  Al  2,5  à  4  ;  Ti  4  à  6  ;  Hf 
inférieur  ou  égal  à  0,5  ;  C  100  à  300  ppm  ;  B  100  à  500 
PPm  ;  Zr  200  à  700  ppm  ;  Ni  complément  à  100. 

Ces  alliages  sont  notamment  utilisés  pour  la  fabri- 
cation  de  pièces  fortement  sollicitées  destinées  à  des 
moteurs  d'avion,  par  exemple  des  disques  de  rotor.  De 
manière  connue  en  soi,  les  pièces  de  ce  type  peuvent 
notamment  être  élaborées  à  l'aide  de  techniques  de  mi- 
se  en  oeuvre  à  partir  de  poudres  et  leur  mise  en  forme 
fait  appel  à  des  opérations  de  forgeage.  Les  traitements 
thermiques  appliqués  sur  les  pièces  avant  emploi  com- 
portent  de  manière  courante  un  traitement  de  mise  en 
solution  et  trempe  suivi  d'un  traitement  de  vieillisse- 
ment. 

L'invention  s'applique  en  particulier  dans  les  cas  où 
est  effectué  un  traitement  thermique  supersolvus  com- 
portant  une  mise  en  solution  complète  des  précipités 
gamma-prime  à  une  température  comprise  entre  +5°C 
et  +25°C  au  dessus  de  la  température  de  solvus  gam- 
ma-prime  pendant  une  durée  de  maintien  comprise  en- 
tre  1  heure  et  4  heures. 

Ces  traitements  permettent  en  effet  une  optimisa- 
tion  de  la  microstructure  des  alliages  vers  des  structures 
à  gros  grains  dont  l'influence  favorable  a  été  démontrée 
sur  la  tenue  en  fluage  et  en  propagation  de  fissures  aux 
hautes  températures  nécessitées  par  la  recherche 
d'amélioration  des  performances  des  moteurs  d'avions. 

La  taille  de  grain  finale  dépend  d'une  succession 
d'étapes  industrielles  que  sont  :  le  prétraitement  éven- 
tuel  des  poudres,  la  densification  par  filage,  le  forgeage 
isotherme,  le  traitement  thermique  final.  Déplus,  les  pa- 
ramètres  métallurgiques  et  thermomécaniques  pouvant 
influencer  la  recristallisation  sont  nombreux  et  interdé- 
pendants.  Citons  :  la  précipitation  de  phase  gamma-pri- 
me,  la  distribution  d'oxycarbures,  le  taux  de  déforma- 
tion,  la  vitesse  de  déformation,  la  contrainte,  le  temps, 
la  température. 

Le  phénomène  de  grossissement  du  grain  provo- 
qué  par  le  traitement  thermique  rappelé  ci-dessus  peut 
répondre  au  schéma  suivant  : 
les  précipités  gamma-prime  qui  avant  le  traitement  ther- 
mique  supersolvus  bloquaient  les  joints  de  grains  se  dis- 
solvent  et  les  joints  de  grains,  libérés,  migrent  puis  sont 
généralement  de  nouveau  ancrés  par  de  très  fins  pré- 
cipités,  les  oxycarbures,  situés  préférentiellement  aux 
anciennes  limites  de  poudres.  Le  résultat  recherché 
dans  ce  cas  est  d'obtenir  des  grains  de  taille  homogène, 

notamment  de  50um  en  moyenne,  correspondant  à  une 
croissance  de  grains  dite  normale. 

Toutefois,  un  grossissement  de  grain  dit  anormal 
conduisant  à  la  croissance  d'un  ou  de  plusieurs  très 

s  gros  grains  de  plusieurs  centaines  de  micromètres  au 
détriment  des  autres  a  été  observé  sous  l'influence  des 
divers  paramètres  précédemment  rappelés.  La  micros- 
tructure  très  hétérogène  qui  en  résulte  est  préjudiciable 
à  une  bonne  tenue  des  pièces  et  notamment  à  la  tenue 

10  en  fatigue.  Un  des  buts  de  l'invention  est  d'éviter  cette 
croissance  dite  anormale  de  grain  tout  en  conservant 
les  avantages  liés  à  une  microstructure  d'alliage  dite  à 
gros  grains. 

Ces  résultats  sont  obtenus,  conformément  à  l'in- 
15  vention,  en  appliquant  à  des  pièces  forgées  en  un  su- 

peralliage  à  base  de  nickel  conforme  à  EP-B-0.  237.  378 
ou  à  la  demande  FR  95.09653  suivant  un  cycle  thermo- 
mécanique  comportant  au  moins  une  opération  de  for- 
geage  à  chaud,  effectué  à  une  température  comprise 

20  entre  la  température  de  solvus  gamma-prime  moins 
95°C  et  la  température  de  solvus  gamma-prime  moins 
45°C,  à  une  vitesse  de  déformation  rationnelle  comprise 
entre  5.10"5s_1  et  2.10"2s_1  et  à  un  taux  de  déformation 
rationnelle  supérieur  à  0,1  et  un  traitement  thermique 

25  supersolvus,  effectué  à  une  température  comprise  entre 
la  température  de  solvus  gamma-prime  plus  5°C  et  la 
température  de  solvus  gamma-prime  plus  25°C  et  à  une 
durée  comprise  entre  1  et  4  heures,  un  traitement  ther- 
mique  intermédiaire  succédant  à  l'opération  de  forgea- 

30  ge  à  chaud  qui  est  suivie  d'un  refroidissement  de  la  piè- 
ce  et  effectué  à  une  température  comprise  entre  la  tem- 
pérature  de  solvus  gamma-prime  moins  95°C  et  la  tem- 
pérature  de  solvus  gamma-prime  moins  30°C  et  à  une 
durée  comprise  entre  1  et  24  heures. 

35  Dans  certaines  applications  particulières,  les  résul- 
tats  visés  et  précédemment  décrits  sont  également  ob- 
tenus,  conformément  à  l'invention,  en  effectuant  à  la  fin 
de  l'opération  de  forgeage  à  chaud  c'est  à  dire  à  partir 
de  l'instant  où  l'alliage  est  encore  à  la  température  de 

40  forgeage  un  maintien  isotherme  à  une  température 
comprise  entre  la  température  de  solvus  gamma-prime 
moins  95°C  et  la  température  de  solvus  gamma-prime 
moins  30°C  pour  une  durée  comprise  entre  1  et  60  mi- 
nutes. 

45  Suivant  une  autre  variante  de  l'invention,  le  traite- 
ment  thermique  peut  s'effectuer  en  deux  étapes  distinc- 
tes.  La  première  étape  consistant  en  un  maintien  iso- 
therme  à  une  température  comprise  entre  la  tempéra- 
ture  de  solvus  gamma-prime  moins  95°C  et  la  tempé- 

so  rature  de  solvus  gamma-prime  moins  30°C  est  effectué 
à  la  fin  de  l'opération  de  forgeage  à  chaud  c'est  à  dire 
à  l'instant  où  l'alliage  est  encore  à  la  température  de  for- 
geage,  pour  une  durée  comprise  entre  1  et  30  minutes 
après  quoi,  la  pièce  est  refroidie.  La  deuxième  étape 

55  consiste  alors  en  un  traitement  thermique  effectué  à  une 
température  comprise  entre  la  température  de  solvus 
gamma-prime  moins  95°C  et  la  température  de  solvus 
gamma-prime  moins  30°C  du  superalliage  et  à  une  du- 
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rée  comprise  entre  1  et  24  heures,  suivi  d'un  traitement 
thermique  supersolvus. 

D'autres  caractéristiques  et  avantages  de  l'inven- 
tion  seront  mieux  compris  à  la  lecture  de  la  description 
qui  va  suivre  des  modes  de  réalisation  de  l'invention,  en  s 
référence  aux  dessins  annexés  sur  lesquels  : 

la  figure  1  représente  les  conditions  d'essais  de  for- 
geage  et  de  traction  effectués  sur  des  échantillons 
du  matériau  étudié  à  1  1  20°C,  en  vitesses  de  défor-  10 
mation  en  abscisses  et  en  déformation  en 
ordonnées  ; 

la  figure  2  représente  la  reproduction  d'une  micro- 
photographie  d'une  microstructure  d'éprouvette  15 
soumise  au  traitement  standard  dans  les  conditions 
antérieures  à  l'invention  ; 

les  figures  3  et  4  représentent,  de  manière  analo- 
gue  à  la  figure  2,  une  microstructure  d'éprouvettes  20 
traitées  dans  les  conditions  de  l'invention  ; 

la  figure  5  représente,  de  manière  analogue  aux  fi- 
gures  2,  3  et  4  une  microstructure  d'éprouvette  trai- 
tée  dans  les  conditions  d'une  variante  de  l'inven-  25 
tion. 

EXEMPLES  DE  REALISATION 

Pour  la  réalisation  des  essais,  un  superalliage  M  à  30 
base  de  nickel  dont  la  composition  chimique  est  confor- 
me  à  la  définition  donnée  par  EP-B-0.  237.  378  a  été 
choisi.  L'alliage  M  présente  la  composition  chimique  no- 
minale  suivante  en  pourcentages  pondéraux  : 

Co  15,7;  Cr  11,5;  Mo  6,5;  Al  4,35;  Ti  4,35;  B  0,015;  35 
C  0,015;  Hf  0,45;  Ni  complément  à  100. 
La  température  de  mise  en  solution  de  la  phase  gamma- 
prime  ou  température  de  solvus  de  l'alliage  est  1195°C. 

Le  matériau  étudié  provient  de  poudres  atomisées 
à  l'argon  et  densifiées  par  filage  à  1120°C.  40 
Quatre  galets  A,  B,  C,  D  ont  été  forgés  par  forgeage 
isotherme  à  1  1  20°C  dans  les  conditions  de  déformation, 
en  ordonnées,  et  de  vitesse  de  déformation,  en  abscis- 
ses,  représentées  par  les  courbes  respectives  1  ,2,3  et 
4  de  la  figure  1  ,  couvrant  ainsi  des  domaines  supérieurs  45 
à  0,  1  en  déformation  et  de  1  0"4s_1  à  8.  1  0"3s_1  en  vitesse 
de  déformation.  D'autres  essais  ont  été  effectués  en 
traction  et  sont  représentés  par  les  points 
5,6,7,8,9,10,11,12  et  13  sur  la  figure  1. 
A  la  suite  du  traitement  thermique  supersolvus  standard  so 
défini  pour  le  matériau  comportant  soit  un  maintien  à 
1205°C  pendant  4  heures,  soit  un  maintien  à  1200°C 
pendant  2  heures,  des  structures  à  très  gros  grains,  de 
l'ordre  du  mm  par  exemple,  ont  été  observées.  Les  es- 
sais  ont  montré  l'influence  de  l'état  d'écrouissage  pour  55 
la  croissance  des  très  gros  grains  dans  le  matériau  con- 
cerné.  La  figure  2  montre  une  microstructure  présentant 
quelques  très  gros  grains  obtenue  après  un  traitement 

thermique  standard  supersolvus  effectué  à  1  205°C  pen- 
dant  4  heures  après  un  essai  de  traction  à  1120°C  cor- 
respondant  à  une  vitesse  de  déformation  de  7.10"3s_1 
et  une  déformation  de  0,62. 
De  manière  remarquable  et  conforme  à  l'invention,  un 
échantillon  est  soumis  à  un  traitement  thermique  d'une 
heure  à  1  1  20°C  avant  de  lui  appliquer  le  traitement  ther- 
mique  standard  supersolvus,  comme  ci-dessus.  La  fi- 
gure  3  montre  la  microstructure  obtenue  dans  ce  cas, 
présentant  des  grains  moins  gros  et  montrant  l'appari- 
tion  de  colonies  de  petits  grains. 

Lorsque  le  traitement  thermique  intermédiaire  à 
1  1  20°C  est  prolongé  à  24  heures  avant  d'effectuer  com- 
me  précédemment  le  traitement  thermique  standard  su- 
persolvus,  la  microstructure  obtenue,  représenté  sur  la 
figure  4  est  alors  homogène,  totalement  dépourvue  de 
très  gros  grains  et  la  taille  moyenne  des  grains  est  d'en- 
viron  50u.m. 

Le  procédé  de  traitement  thermique  conforme  à  l'in- 
vention  permet  par  conséquent  d'obtenir  un  état  d'em- 
ploi  du  matériau  concerné  présentant  une  microstructu- 
re  assurant  le  compromis  recherché  pour  les  caracté- 
ristiques  mécaniques  d'utilisation,  notamment  pour  les 
pièces  destinées  à  un  usage  aéronautique  tel  que  des 
pièces  tournantes  de  moteur  d'avion,  une  tenue  satis- 
faisante  en  fluage  et  une  bonne  tenue  en  propagation 
de  fissures  aux  hautes  températures. 

Suivant  une  variante  de  l'invention,  au  lieu  d'effec- 
tuer  le  traitement  thermique  intermédiaire  dans  les  con- 
ditions  précédemment  définies,  dans  un  autre  essai, 
une  éprouvette  de  traction  juste  après  avoir  été  défor- 
mée  dans  des  conditions  critiques  conduisant  à  la  pré- 
sence  de  très  gros  grains  sur  l'état  final,  à  savoir  une 
température  de  1120°C  et  une  vitesse  de  déformation 
de  7.10"3s"1,  a  été  maintenue  à  1120°C  pendant  10  mi- 
nutes.  Après  traitement  thermique  standard  supersol- 
vus,  la  microstructure  obtenue  est  homogène  et  ne  pré- 
sente  pas  de  très  gros  grains,  comme  le  montre  la  figure 
5. 

Pour  des  applications  de  forgeage  de  pièces,  le 
maintien  en  température,  sans  refroidissement  intermé- 
diaire  de  la  pièce,  peut  être  réalisé  en  maintenant  la  piè- 
ce  dans  l'outillage  de  forgeage,  à  la  température  de  for- 
geage.  En  variante  et  en  fonction  des  applications  par- 
ticulières,  le  maintien  à  la  fin  de  l'opération  de  forgeage 
peut  être  réalisé  dans  un  four,  à  une  température  com- 
prise  entre  la  température  de  solvus  gamma-prime 
moins  95°C  et  la  température  de  solvus  gamma-prime 
moins  30°C. 

Revendications 

1  .  Procédé  de  traitement  thermique  d'un  superalliage 
à  base  de  nickel  dont  la  composition  chimique  en 
pourcentages  pondéraux  appartient  aux  domaines 
suivants  : 

3 
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Cr  11  à  13;  Co  8  à  17;  Mo  6  à  8;  Ti  4  à  5;  Al  4 
à  5,  Nb  inférieur  ou  égal  à  1  ,5  ;  Hf  inférieur  ou 
égal  à  1  ;  C,B,Zr  chacun  inférieur  ou  égal  à  500 
ppm  ;  Ni  complément  à  1  00,  ou  Cr  1  2  à  1  5  ;  Co 
14,5  à  15,5  ;  Mo  2  à  4,5  ;  W  0  à  4,5  ;  Al  2,5  à  5 
4  ;  Ti  4  à  6  ;  Hf  inférieur  ou  égal  à  0,5  ;  C  1  00  à 
300  ppm  ;  B  1  00  à  500  ppm  ;  Zr  200  à  700  ppm  ; 
Ni  complément  à  100, 
appliqué  à  des  pièces  forgées  suivant  un  trai- 
tement  thermomécanique  comportant  une  opé-  10 
ration  de  forgeage  à  chaud,  effectué  à  une  tem- 
pérature  comprise  entre  la  température  de  sol- 
vus  gamma-prime  moins  95°C  du  superalliage 
et  la  température  de  solvus  gamma-prime 
moins  45°C  du  superalliage,  à  une  vitesse  de  15 
déformation  rationnelle  comprise  entre  5.10"5 
s-1  et  2.10-2  s-1  et  à  un  taux  de  déformation  ra- 
tionnelle  supérieur  à  0,1  et  un  traitement  ther- 
mique  supersolvus,  effectué  à  une  température 
comprise  entre  la  température  de  solvus  gam-  20 
ma-prime  plus  5°C  du  superalliage  et  la  tempé- 
rature  de  solvus  gamma-prime  plus  25°C  du 
superalliage  et  à  une  durée  comprise  entre  1  et 
4  heures  caractérisé  en  ce  qu'un  traitement 
thermique  intermédiaire,  succédant  à  l'opéra-  25 
tion  de  forgeage  à  chaud  qui  est  suivie  d'un  re- 
froidissement  de  la  pièce,  est  effectué  à  une 
température  comprise  entre  la  température  de 
solvus  gamma-prime  moins  95°C  et  la  tempé- 
rature  de  solvus  gamma-prime  moins  30°C  du  30 
superalliage  et  à  une  durée  comprise  entre  1  à 
24  heures. 

2.  Procédé  de  traitement  thermique  d'un  superalliage 
à  base  de  nickel  dont  la  composition  chimique  en  35 
pourcentages  pondéraux  appartient  aux  domaines 
suivants  : 

Cr  11  à  13;  Co  8  à  17;  Mo  6  à  8;  Ti  4  à  5;  Al  4 
à  5;  Nb  inférieur  ou  égal  à  1  ,5;  Hf  inférieur  ou  40 
égal  à  1  ;  C,B,Zr  chacun  inférieur  ou  égal  à  500 
ppm  ;  Ni  complément  à  1  00,  ou  Cr  1  2  à  1  5  ;  Co 
14,5  à  15,5  ; 
Mo  2  à  4,5  ;  W  O  à  4,5  ;  Al  2,5  à  4  ;  Ti  4  à  6  ;  Hf 
inférieur  ou  égal  à  0,5  ;  C  100  à  300  ppm  ;  B  45 
1  00  à  500  ppm  ;  Zr  200  à  700  ppm  ;  Ni  complé- 
ment  à  100, 
appliqué  à  des  pièces  forgées  suivant  un  trai- 
tement  thermomécanique  comportant  une  opé- 
ration  de  forgeage  à  chaud,  effectué  à  une  tem-  so 
pérature  comprise  entre  la  température  de  sol- 
vus  gamma-prime  moins  95°C  du  superalliage 
et  la  température  de  solvus  gamme-prime 
moins  45°C  du  superalliage,  à  une  vitesse  de 
déformation  rationnelle  comprise  entre  5.10"5  55 
s-1  et  2.10"2  s-1  et  à  un  taux  de  déformation  ra- 
tionnelle  supérieur  à  0,1  et  un  traitement  ther- 
mique  supersolvus,  effectué  à  une  température 

comprise  entre  la  température  de  solvus  gam- 
ma-prime  plus  5°C  du  superalliage  et  la  tempé- 
rature  de  solvus  gamma-prime  plus  25°C  du 
superalliage  et  à  une  durée  comprise  entre  1  et 
4  heures  caractérisé  en  ce  qu'un  maintien  iso- 
therme  à  une  température  comprise  entre  la 
température  de  solvus  gamma-prime  moins 
95°C  et  la  température  de  solvus  gamma-prime 
moins  30°C,  est  effectué  à  la  fin  de  l'opération 
de  forgeage  à  chaud  c'est  à  dire  à  partir  de  l'ins- 
tant  où  l'alliage  est  encore  à  la  température  de 
forgeage,  pour  une  durée  comprise  entre  1  et 
60  minutes. 

3.  Procédé  de  traitement  thermique  d'un  superalliage 
à  base  de  nickel  dont  la  composition  chimique  en 
pourcentages  pondéraux  appartient  aux  domaines 
suivants  : 

Cr  11  à  13;  Co  8  à  17;  Mo  6  à  8;  Ti  4  à  5;  Al  4  à  5; 
Nb  inférieur  ou  égal  à  1  ,5;  Hf  inférieur  ou  égal 
à  1  ;  C,B,Zr  chacun  inférieur  ou  égal  à  500 
ppm  ;  Ni  complément  à  100,  ou  Cr  12  à  15  ;  Co 
14,5  à  15,5  ;  Mo  2  à  4,5  ;  W  0  à  4,5  ;  Al  2,5  à 
4  ;  Ti  4  à  6  ;  Hf  inférieur  ou  égal  à  0,5  ;  C  1  00  à 
300  ppm  ;  B  1  00  à  500  ppm  ;  Zr  200  à  700  ppm  ; 
Ni  complément  à  100, 
appliqué  à  des  pièces  forgées  suivant  un  trai- 
tement  thermo-mécanique  comportant  une 
opération  de  forgeage  à  chaud,  effectué  à  une 
température  comprise  entre  la  température  de 
solvus  gamma-prime  moins  95°C  du  superal- 
liage  et  la  température  de  solvus  gamma-prime 
moins  45°C  du  superalliage,  à  une  vitesse  de 
déformation  rationnelle  comprise  entre 
5.  1  0"5s_1  et  2.  1  02s_1  et  à  un  taux  de  déformation 
rationelle  supérieur  à  0,  1  et  un  traitement  ther- 
mique  supersolvus,  effectué  à  une  température 
comprise  entre  la  température  de  solvus  gam- 
ma-prime  plus  5°C  du  superalliage  et  la  tempé- 
rature  de  solvus  gamma-prime  plus  25°C  du 
superalliage  et  à  une  durée  comprise  entre  1  et 
4  heures  caractérisé  en  ce  qu'un  maintien  iso- 
therme  à  une  température  comprise  entre  la 
température  de  solvus  gamma-prime  moins 
95°C  et  la  température  de  solvus  gamma-prime 
moins  30°C  est  effectué  à  la  fin  de  l'opération 
de  forgeage  à  chaud  c'est  à  dire  à  partir  de  l'ins- 
tant  où  l'alliage  est  encore  à  la  température  de 
forgeage,  pour  une  durée  comprise  entre  1  et 
60  minutes  puis,  après  refroidissement  de  la 
pièce,  un  traitement  thermique  est  effectué  à 
une  température  comprise  entre  la  température 
de  solvus  gamma-prime  moins  95°C  et  la  tem- 
pérature  de  solvus  gamma-prime  moins  30°C 
du  superalliage  et  à  une  durée  comprise  entre 
1  et  24  heures. 
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