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(57)  Procédé de fabrication d'une piéce superélas-
tique en alliage de nickel et de titane, caractérisé en ce
qu'il consiste a réaliser un lingot (1, 2, 3) a partir d'un
mélange de nickel et de titane comprenant 55,6% +
0,4% en poids de nickel et & procéder & un traitement
thermique (12) de génération de plaquettes de marten-
site en soumettant ledit lingot & une température com-
prise entre 480 et 520°C pendant une durée comprise
entre 5 et 45 minutes.

Le procédé permet d'obtenir un matériau réelle-
ment superélastique & température ambiante.
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Description

L'invention a trait & un procédé de fabrication d'une
piéce superélastique en alliage de nickel et de titane.

Il est connu de baptiser "matériaux superélastiques
" des alliages de nickel et de titane ayant subi un traite-
ment thermique et/ou un écrouissage. Sur un alliage
martensitique & température ambiante, un écrouissage
peut conduire a la formation de ce que I'on dénomme
"martensite écrouie" qui confére une élasticité de l'ordre
de 4%. Ceci ne permet pas de qualifier |'alliage obtenu
de "superélastique".

Le procédé de l'invention vise au contraire a réaliser
une piece réellement superélastique grace a un choix
raisonné de la composition de l'alliage de titane et de
nickel et & un traitement thermique de génération de pla-
quettes de martensite dans cet alliage.

Ce but est atteint grace au procédé de l'invention
qui est caractérisé en ce qu'il consiste a réaliser un lin-
got a partir d'un mélange de nickel et de titane compre-
nant 55,6% + 0,4% en poids de nickel et a procéder a
un traitement thermique de génération de plaquettes de
martensite en soumettant ladite piéce a une températu-
re comprise entre 480 et 520°C pendant une durée com-
prise entre 1 et 60 minutes.

Grace au procédé de l'invention, le lingot réalisé a
une température de transition de fin d'apparition d'aus-
ténite A; inférieure & 20°C sous contrainte, de sorte que
le matériau est réellement superélastique dans les con-
ditions de température normales. Le traitement thermi-
que de génération de plaquettes de martensite facilite
les mouvements de ces plaquettes a l'intérieur du ma-
tériau, ce qui correspond au caractére superélastique.

Selon un premier aspect avantageux de l'invention,
le procédé comprend également une étape de recuit
flash, ce recuit flash étant effectué a une température
comprise entre 600° et 800°C pendant une durée com-
prise entre 10 et 30 secondes, cette durée étant fonction
des dimensions transversales de la piéce. Ce recuit
flash permet de recuire partiellement la surface de la
piéce, ce qui augmente sa ductilité sans nuire & son
élasticité.

Selon un autre aspect avantageux de l'invention, le
procédé comprend une étape de recuit de cristallisation
antérieure au traitement thermique de génération de
plaquettes de martensite, ce recuit de cristallisation
étant effectué a une température comprise entre 700 et
800°C, de préférence entre 720 et 780°C pendant une
durée supérieure & deux minutes. La gamme de tempé-
ratures choisie pour le recuit de cristallisation permet
d'atteindre une vraie cristallisation sans précipitation
des phases de l'alliage riche en nickel et sans fragilisa-
tion de l'alliage par grossissement des grains.

Selon un autre aspect avantageux de l'invention, le
procédé comprend une étape d'écrouissage antérieure
au traitement thermique de génération de plaquettes de
martensite, cet écrouissage étant compris entre 15 et
28%, de préférence entre 20 et 27%. L'écrouissage a
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pour but de casser la structure de recuit et de créer des
dislocations servant de sites de germination a la mar-
tensite de déformation.

Selon le cas, on peut prévoir que cet écrouissage
est effectué a froid ou a tieéde, c'est-a-dire a une tempé-
rature inférieure a 500°C.

Selon un autre aspect avantageux de l'invention
I'écrouissage peut étre réalisé avec un recuit intermé-
diaire, & une température comprise entre 400 et 550°C.

L'invention sera mieux comprise et d'autres avan-
tages de celle-ci apparaitront plus clairement a la lumié-
re de la description qui va suivre d'un procédé de fabri-
cation d'un fil de monture de lunettes conforme a son
principe, donnée uniquement & titre d'exemple et faite
en référence aux dessins annexés dans lesquels :

- lafigure 1 est une représentation schématique de
la déformation obtenue en fonction de la tempéra-
ture selon les phases présentes dans un alliage
métallique ;

- lafigure 2 est une représentation schématique de
la valeur de la température de transition de fin d'ap-
parition d'austénite en fonction du pourcentage de
nickel dans un alliage de nickel et de titane et

- lafigure 3 est un schéma blocs du procédé de I'in-
vention.

Pour la fabrication d'une piéce superélastique telle
qu'un fil formant monture de lunettes, le choix de la com-
position de l'alliage est effectué en fonction d'une des
quatre températures caractéristiques de la transition en-
tre I'état martensitique et I'état austénitique. Ces tempé-
ratures caractéristiques sont les suivantes :

- A, est la température de début d'apparition d'aus-
ténite a partir de I'état martensitique ;

- Asestlatempérature de fin d'apparition d'austénite
a partir de I'état martensitique ;

- M, estlatempérature de début d'apparition de mar-
tensite a partir de |'état austénitique et

- M;est latempérature de fin d'apparition de marten-
site a partir de I'état austénitique.

Un alliage est réellement superélastique lorsque la
martensite de déformation créée sous une contrainte
n'est pas stable. Pour obtenir un matériau superélasti-
que dans une gamme de températures correspondant
a une utilisation commune, par exemple au-dessus de
-20°C, il convient que l'alliage ne soit pas a |'état mar-
tensitique dans cette plage de températures. En
d'autres termes, on recherche un alliage dont la tempé-
rature M, est inférieure & -20°C.

En pratique, on a démontré que I'écart de tempéra-
ture séparant M, et A; est de l'ordre de 40°C pour les
alliages de titane et de nickel, de sorte que, pour res-
pecter la condition précédemment énoncée, il convient
d'avoir un alliage dont la température A; sous contrainte
est inférieure & 20°C. D'autre part, I'effet d'une contrain-
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te sur un alliage de titane et de nickel influe sur les tem-
pératures identifiées précédemment, au point que celle-
ci peuvent étre décalées vers le haut de 30°C environ.
C'est pourquoi, lorsque I'on souhaite une température
A; inférieure & 20°C sous contrainte, il est nécessaire
de prévoir une composition d'alliage telle que A; soit in-
férieure a -10°C en l'absence de contrainte.

Il a été déterminé de fagcon expérimentale que la
condition Ay inférieure a -10°C correspond & un alliage
de titane et de nickel riche en nickel, c'est-a-dire com-
prenant du nickel dans une proportion de 55,6% +0,4%
en poids avec, éventuellement, des éléments d'addition
classiques tels que du fer, du cuivre ou du vanadium,
ces éléments venant en substitution du nickel selon des
régles connues de I'homme du métier. Des résultats par-
ticulidrement intéressants ont été obtenus dans le cas
ou le pourcentage de nickel est compris entre 55,8 et
56% en poids.

D'autre part, des essais sur un alliage dont la tem-
pérature A;est égale & 20°C ont montré que l'alliage est
bien élastique a 20°C, mais de fagon limite. En effet, &
15°C, l'alliage présente une composante "molle", signe
que la martensite est stable, alors qu'a 25°C, l'alliage
est parfaitement élastique. Ceci démontre que la limite
fixée grace a A; correspond a une réalité physique rela-
tive a l'utilisation du matériau.

Le procédé de l'invention débute ainsi par une éta-
pe 1 de mélange de nickel et de titane dans les propor-
tions choisies.

L'étape 1 est suivie d'une fusion 2, & une tempéra-
ture de l'ordre de 1300 a 1500°C, conduisant a une pre-
miére transformation du lingot a chaud, soit & une tem-
pérature comprise entre 900 et 1000°C, représentée
par I'étape 3. Plusieurs étapes d'écrouissage 4 et plu-
sieurs étapes de recuit 5 successifs du lingot peuvent
&tre prévues, ce qui est représenté par la fléche de bou-
clage F, a la figure 3.

Le traitement thermique de génération de plaquet-
tes de martensite compris dans le procédé de l'inven-
tion, qui est représenté par I'étape 12 & la figure 3, ne
doit pas influer de fagon négative sur la température de
transition A; c'est-a-dire augmenter cette température.
Or, dans les traitements thermiques effectués & une
température inférieure a environ 450°C, le traitement
thermique peut avoir pour effet la précipitation de TiNij,
de TioNig ou de TisNiy. Compte tenu du nombre relatif
d'atomes de nickel et d'atomes de titane dans chaque
molécule de TiNig, de TisNiz ou de TisNiy, cette précipi-
tation correspond & une diminution de la valeur relative
de nickel dans l'alliage, de sorte que la température de
transition est déplacée selon la fleche F a la figure 2 et
qu'elle augmente dans le sens non désiré. |l importe
donc d'éviter le plus possible la formation de TiNiz ou
d'autres composés similaires lors du traitement thermi-
que. On a pu déterminer expérimentalement qu'il ne se
forme pas ou peu de TiNij lorsque le traitement thermi-
que est effectué a une température supérieure a 480°C.

Par ailleurs, un traitement au-dela de 550°C com-
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mence & recuire la structure de l'alliage et conduit & des
possibilités de plasticité. L'expérience a démontré que
ce phénoméne se produit dés 530°C. Compte tenu de
ce qui précéde, on limite donc la température du traite-
ment thermique 4 520°C. Ainsi, le traitement thermique
de génération de plaquettes de martensite ne perturbe
pas la composition et la structure de l'alliage de la piéce
en cours de traitement.

Selon un premier aspect avantageux de l'invention,
le procédé comprend également une étape 11 de recuit
flash antérieure au traitement thermique de génération
de plaquettes de martensite. Cette étape 11 pourrait
également étre postérieure au traitement 12. Ce recuit
flash est effectué a une température comprise entre 600
et 800°C pendant une durée comprise entre 10 et 30
secondes. Cette durée est fonction des dimensions
transversales du fil, c'est-a-dire de son diamétre. Le trai-
tement flash a pour but d'améliorer la ductibilité, c'est-
a-dire la résistance & la fatigue de la piéce, sans nuire
a l'effet superélastique. Ceci est atteint si une fraction
correspondant & environ 10% de la masse de la piéce
est recuite a proximité de la surface de celle-ci. En pra-
tique, et pour étre cohérent avec d'autres étapes du pro-
cédé de l'invention, on peut réaliser ce recuit flash & une
température comprise entre 720° et 780°C.

Avantageusement, une étape 6 de traitement de re-
cuit de cristallisation est aussi prévue avant le traitement
thermique de génération des plaquettes de martensite.
Ce recuit de cristallisation doit apporter une vraie recris-
tallisation de toute la piéce, c'est-a-dire que les grains
allongés au cours du laminage doivent pouvoir étre cas-
sés pour former des grains plus petits.

Ce recuit de cristallisation doit étre suffisamment
long pour amener I'ensemble de la piéce a la tempéra-
ture souhaitée. Pour un fil de faible diamétre, ceci est
réalisé aprés deux minutes environ. Pour une piéce vo-
lumineuse ou une bobine compléte de fil, le recuit de
cristallisation peut prendre plus d'une heure.

Comme précédemment, il est nécessaire d'éviter
de précipiter des phases riches en nickel, du type TiNig,
ce qui aurait pour conséquence d'appauvrir l'alliage en
nickel et conduirait & une augmentation de la valeur de
la température de transition A; selon la fleche F & la fi-
gure 2. En pratique, il s'est avéré que l'on peut éviter la
précipitation de TiNiz lorsque la température du recuit
de recristallisation 6 est maintenue supérieure 2 700°C.
En effet, des essais ont été effectués a environ 680°C
et il a été démontré que la température A; est décalée
d'environ 10°C, ce qui n'est pas acceptable. Pour plus
de sécurité, on peut choisir de réaliser le recuit & une
température supérieure & 720°C.

Il est & noter que la limite & 700°C envisagée ci-
dessus n'est pas significative pour le recuit flash dans
la mesure ou sa trés courte durée ne permet pas une
précipitation effective de TiNiz ou d'autres composés de
titane et de nickel. C'est pourquoi le recuit flash peut
avoir lieu a une température supérieure & 600°C seule-
ment.
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Par ailleurs, au-dela de 850°C environ, le traitement
de recuit a tendance a fragiliser l'alliage par grossisse-
ment des grains, voire méme par brilure lorsque latem-
pérature de recuit atteint 900°C. C'est pourquoi, par sé-
curité, on limite la température de recuit a environ
800°C.

Des résultats particuliérement satisfaisants ont été
obtenus lorsque la température de recuit est maintenue
entre 720 et 780°C.

On peut en particulier prévoir qu'a l'issue du traite-
ment de recuit, un échantillon est prélevé dans une éta-
pe 7 pour vérifier que la température A; demeure infé-
rieure & -10°C.

Selon une variante avantageuse de l'invention, une
étape 8 d'écrouissage est également prévue dans le
procédé afin de casser la structure de recuit et de créer
des dislocations servant de site de germination a la mar-
tensite de déformation. Les essais pratiques ont démon-
tré que lorsque cet écrouissage est limité & 15%, de
l'austénite "recuite" demeure & l'intérieur du matériau et
que l'effet superélastique n'est pas optimal. On parle
dans ce cas de composante "molle" du matériau.

Par ailleurs, on a pu démontrer qu'un écrouissage
supérieur a 30% n'apporte pas de meilleur résultat par
rapport a un écrouissage a 28%. En outre, un écrouis-
sage trop important influe de facon négative sur la du-
reté et la tenue en fatigue du matériau, de sorte qu'en
pratique, on limite I'écrouissage & des valeurs compri-
ses entre 15 et 28% et, pour plus de sécurité, on travaille
généralement entre 20 et 27% d'écrouissage.

Cet écrouissage peut étre réalisé en une ou plu-
sieurs étapes, ce qui est représenté par lafléche de bou-
clage F, & la figure 3, a froid ou a tiéde, c'est-a-dire a
une température inférieure & 500°C.

Eventuellement, une étape 9 de recuit intermédiaire
peut étre prévue a une température comprise entre 400
et 550°C afin de ne pas générer une nouvelle recristal-
lisation de l'alliage. Ce recuit intermédiaire permet, en
particulier, une mise en forme plus aisée de la piéce tout
en améliorant l'allongement élastique pouvant étre ob-
tenu.

Avant le traitement thermique 11, le fil est calibré
dans une étape de mise en forme 10.

Une piéce superélastique obtenue grace au procé-
dé de l'invention trouve de nombreuses applications. En
particulier, le procédé peut étre utilisé pour la fabrication
de fils dont le diamétre est compris en 0,5 et 5 mm et
qui peuvent servir de monture de lunettes, mais aussi
d'armature de soutien-gorge, d'antenne de téléphone
portable, d'aiguille, de piéce prothétique ou pour le ma-
tériel ancillaire destiné a la pose de prothéses dans le
domaine médical. La section de ces fils peut étre ronde,
carrée, rectangulaire ou autre, au choix de I'utilisateur.

Revendications

1. Procédé de fabrication d'une piéce superélastique
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en alliage de nickel et de titane, caractérisé en ce
qu'il consiste a réaliser un lingot (1, 2, 3) a partir
d'un mélange de nickel et de titane comprenant
55,6% + 0,4% en poids de nickel et & procéder a un
traitement thermique (12) de génération de plaquet-
tes de martensite en soumettant ladite piéce a une
température comprise entre 480 et 520°C pendant
une durée comprise entre 5 et 60 minutes.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce
qu'il comprend une étape (11) de recuit flash, ledit
recuit flash étant effectué a une température com-
prise entre 600 et 800°C, pendant une durée com-
prise entre 10 et 30 secondes, ladite durée étant
fonction des dimensions transversales de ladite
piece.

Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé
en ce qu'il comprend une étape (6) de recuit de cris-
tallisation antérieure audit traitement thermique
(12) de génération de plaquettes de martensite, le-
dit recuit de cristallisation étant effectué a une tem-
pérature comprise entre 700 et 800°C, de préféren-
ce entre 720 et 780°C, pendant une durée supé-
rieure & deux minutes.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 3, ca-
ractérisé en ce qu'il comprend une étape (8)
d'écrouissage antérieure audit traitement thermi-
que (12) de génération de plaquettes de martensite,
ledit écrouissage étant compris entre 15 et 28%, de
préférence entre 20 et 27%.

Procédé selon la revendication 3 et 4, caractérisé
en ce que ladite étape (8) d'écrouissage est posté-
rieure a ladite étape (6) de recuit de cristallisation.

Procédé selon la revendication 4, caractérisé en ce
que ledit écrouissage (8) est effectué a froid.

Procédé selon la revendication 4, caractérisé en ce
que ledit écrouissage (8) est réalisé a tiede, c'est-
a-dire & une température inférieure & 500°C.

Procédé selon la revendication 6 ou 7, caractérisé
en ce que ledit écrouissage (8) est réalisé avec un
recuit intermédiaire (9) & une température comprise
entre 400 et 550°C.
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