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Description

[0001] La présente invention concerne un procédé de
fabrication d’un acier martensitique inoxydable compor-
tant les étapes de traitement thermique suivantes :

(1) On chauffe I'acier a une température supérieure
alatempérature d’austénisation T,g de l'acier, puis
ontrempel'acierjusqu’ace quelapartie la plus chau-
de de l'acier soit inférieure ou égale a une tempéra-
ture maximale T,,,,, et supérieure ou égale a une
température minimale T, la vitesse de refroidis-
sement étant suffisamment rapide pour que I'austé-
nite ne se transforme pas en structure ferrito-perliti-
que.

(2) On effectue un premier revenu de I'acier suivi
d’'un refroidissement jusqu’a ce que la partie la plus
chaude de l'acier soit inférieure ou égale a la tem-
pérature maximale T, et supérieure ou égale ala
température minimale T,

(3) On effectue unsecond revenu de I'acier suivid’un
refroidissement jusqu’a température ambiante T,.

La température ambiante est égale a la température de
la piéce ou le procédé est réalisé.

[0002] Dans la présente invention, les pourcentages
de composition sont des pourcentages massiques, a
moins qu’il en soit précisé autrement.

[0003] Un acier martensitique inoxydable est un acier
dontla teneur en chrome est supérieure a 10,5%, et dont
la structure est essentiellement martensitique (c’est-a-
dire que la quantité en éléments alphagénes est suffi-
samment élevée par rapport a celle des éléments gam-
magenes - Voir explications ci-dessous).

[0004] On part d’'un demi-produit sous une forme quel-
conque, par exemple sous une forme de billettes ou de
barres de cet acier.

[0005] Ce demi-produit est ensuite prédécoupé en
sous-éléments qui sont mis en forme (par exemple par
forgeage ou laminage) afin de leur conférer une forme
se rapprochant de leur forme finale. Chaque sous-élé-
mentdevientainsiune piéce avec des surépaisseurs (ap-
pelée piece a I'état brut) par rapport aux cotes dimen-
sionnelles finales d'utilisation.

[0006] Cette piece al'étatbrut avec des surépaisseurs
est destinée ensuite a étre usinée afin de lui donner sa
forme finale (piéce finale).

[0007] Dans le cas ou les pieces finales doivent pos-
séder une grande précision dimensionnelle (comme par
exemple dans 'aéronautique), ces pieces a I'état brut
doivent subir un traitement thermique (traitement thermi-
que de qualité) avant cet usinage. Ce traitement thermi-
que de qualité ne peut pas étre effectué apres cet usi-
nage, car il conduit a des changements dimensionnels
qu'il est difficile de prévoir pour des pieces de géométrie
complexe.

[0008] Ce traitement thermique de qualité qui permet
d’ajuster tres finement les propriétés de la piece en acier
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par des transformations métallurgiques comprend six
phases majeures :

(A) une austénisation, c’est-a-dire un chauffage au-
dessus de latempérature alaquelle la microstructure
de I'acier s’est transformée en austénite (tempéra-
ture austénitique Tpyg)

(B) suivie d’'une trempe,

(C) suivie d’'un premier traitement de revenu,

(D) suivi d'un refroidissement

(E) suivi d’un second traitement de revenu

(F) suivi d’un refroidissement.

~ —~—

~ ~—

[0009] La phase (A) a pour objectif d’homogénéiser la
microstructure au sein de la piéce, et de remettre en so-
lution de particules solubles a cette température par re-
cristallisation.

[0010] La phase (B) a pour objectif premier une trans-
formation maximale de I'austénite en martensite au sein
de la piéce en acier. Cependant, les transformations de
la microstructure martensitique ne se font pas simulta-
nément en tout point de la piéce, mais graduellement de
sa surface vers son coeur. Le changement de volume
cristallographique qui accompagne ces transformations
engendre donc des contraintes internes et, enfin de trem-
pe (a cause des basses températures atteintes alors),
limite les relaxations de ces contraintes. Le second ob-
jectif est de minimiser le risque de tapures de trempe,
c’est-a-dire I'apparition de fissures en surface de la piéce
de parlalibération de contraintes résiduelles dans 'acier
dans un état métallurgique martensitique peu tenace.
Pour atteindre ces deux objectifs antinomiques, il est ha-
bituel de commencer a réchauffer la piéce par un traite-
ment de revenu (phase (C)) lorsque sa partie la plus
chaude s’est refroidie jusqu’a une température dans une
fourchette avec une température maximale T ,,, et une
température minimale T,,;, pour éviter les tapures. La
température T, est sensiblement égale a la tempéra-
ture nominale Mg de fin de transformation martensitique
de l'acier, soitde 150 a 200°C pour un acier martensitique
inoxydable. Latempérature T ,,;, est de 20 4 28°C suivant
la composition chimique. Il reste alors dans I'acier un
taux d’austénite résiduelle qui n’aura pas pu étre trans-
formé.

[0011] La phase (C) - premier traitement de revenu -
de ce traitement thermique de qualité a pour objectif
d’'une part une transformation de la martensite fraiche
en martensite revenue (plus stable et plus tenace) et
d’autre part une déstabilisation de I'austénite résiduelle
issue des phases antérieures.

[0012] La phase (D) - refroidissement du premier re-
venu - de ce traitement thermique de qualité a pour ob-
jectif de transformer I'austénite résiduelle en martensite.
La partie la plus chaude de la piéce doit étre aussi refroi-
die jusqu’a une température dans la fourchette de tem-
pératures [Tax ; Tminl-

[0013] La phase (E) - second traitement de revenu -
de ce traitement thermique de qualité a pour objectif la



3 EP 2 616 561 B1 4

transformation de la nouvelle martensite fraiche en mar-
tensite revenue (plus stable et plus tenace) visant a at-
teindre le meilleur compromis dans les propriétés méca-
niques de l'acier.

[0014] La phase (F) - refroidissement du second reve-
nu - de ce traitement thermique de qualité raméne la
piece brute a température ambiante.

[0015] Les documents FR 2 920 784 et FR 2 893 954
divulguent la fabrication d’'un acier inoxydable martensi-
tiqgue par une austénitisation suivie d’'une trempe et de
deux revenus.

[0016] Durant I'usinage des piéces, malgré ce traite-
ment thermique de qualité, on observe actuellement une
grande dispersion dans I'usinabilité de lots de pieces for-
mées dans un acier résultant d'un tel procédé de fabri-
cation. Il en découle des variations importantes dans
I'usure des plaquettes d’usinage, et des variations im-
portantes dans les puissances nécessaires a fournir par
le dispositif d’'usinage pour parvenir a usiner ces pieces
en acier. La conséquence est une consommation trop
importante, dispersée etimprévisible de plaquettes d’'usi-
nage, une perte de cadence dans l'usinage de lots de
piéces, et une dispersion dans les états de surface ob-
tenus, avec dans certains cas de moins bons états de
surface usinée des piéces.

[0017] La présente invention vise a proposer un pro-
cédé de fabrication qui permette d’améliorer 'usinabilité
de ces aciers.

[0018] Ce but est atteint grace au fait que, la tempé-
rature maximale T,,,, est inférieure ou égale a la tempé-
rature de fin de transformation martensitique en refroi-
dissement Mg des espaces interdendritiques dans
I'acier, et en ce que, a la fin de chacune des étapes (1)
et (2), on effectue la sous-étape suivante :

(w) Dés que la température de la partie la plus chau-
de de l'acier atteint la température maximale T .y,
on réchauffe I'acier immédiatement.

[0019] Grace a ces dispositions, on obtient une moin-
dre usure des plaquettes d’usinage par unité de longueur
usinée, et une moindre puissance requise pourl’usinage.
L’état de surface de I'acier aprés usinage est également
amélioré (plus faibles tailles des stries causées par la
plaquette d’usinage sur la surface). Ainsi, on diminue le
colt du procédé.

[0020] L’invention sera bien comprise et ses avanta-
ges apparaitront mieux, a la lecture de la description dé-
taillée qui suit, d’'un mode de réalisation représenté atitre
d’exemple non limitatif. La description se référe aux des-
sins annexés sur lesquels :

- lafigure 1 montre schématiquement les traitements
thermiques du procédé selon I'invention,

- lafigure 2 est un schéma illustrant les dendrites et
les régions interdendritiques,

- lafigure 3 montre schématiquement un diagramme
temps-température pour un acier utilisé dans le pro-
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cédé selon l'invention.

[0021] Dans le procédé selon I'invention, on partd’'une
piéce brute avec des surépaisseurs qui a subi une suc-
cession de traitements thermomécaniques (tels que le
forgeage, le laminage) afin de lui conférer une forme la
plus proche possible de sa forme finale.

[0022] Cette piece brute est destinée ensuite a étre
usinée afin de lui donner sa forme finale apres avoir réa-
lisé le traitement thermique de qualité.

[0023] On chauffe la piece brute en cet acier jusqu’a
une température supérieure a la température d’austéni-
sation T, g, €t on maintient la piece a cette température
jusqu’a ce que la totalité de la piéce soit a une tempéra-
ture supérieure a la température d’austénisation Tpyg
(austénisation de I'acier).

[0024] On effectue ensuite une trempe de I'acier suf-
fisamment rapide pour que 'austénite ne se transforme
pas en structure ferrito-perlitique (voir explications et fi-
gure 3 ci-dessous). Ainsi, la majorité du volume de la
piéce en acier est susceptible de se transformer en mar-
tensite, puisque l'austénite ne peut se transformer en
martensite que si elle n’a pas au préalable été transfor-
mée en structure ferrito-perlitique.

[0025] Enfin on termine par les deux revenus succes-
sifs pour affiner les propriétés de I'acier.

[0026] L’austénisation de l'acier puis sa trempe cor-
respondent au traitement 1 sur la figure 1.

[0027] On décrit ci-dessous différentes transforma-
tions métallurgiques susceptibles de se produire au sein
d’'un acier selon l'invention au cours de son refroidisse-
ment depuis la température austénitique.

[0028] En amont de la chaine industrielle, durant les
opérations d’élaboration et la réalisation du dernier lingot,
I'acier se solidifie progressivement pendant son refroi-
dissement. Cette solidification s’effectue par croissance
de dendrites 10, comme illustré en figure 2. En accord
avec le diagramme de phases des aciers martensitiques
inoxydables, les dendrites 10, correspondant aux pre-
miers grains solidifiés sont par définition plus riches en
éléments alphagenes tandis que les régions interdendri-
tiques 20 sont plus riches en éléments, gammagénes
(application de la régle connue des segments sur le dia-
gramme de phases). Un élément alphagene est un élé-
ment qui favorise une structure de type ferritique (struc-
tures plus stables a basse température : bainite, ferrite-
perlite, martensite). Un élémentgammagenes est un élé-
ment qui favorise une structure austénitique (structure
stable a haute température : austénite). Il se produit donc
une ségrégation entre dendrites 10 et régions interden-
dritiques 20.

[0029] La figure 3 est un diagramme température (T)
-temps (t) connu pour un acier selon l'invention lorsqu’on
le refroidit depuis une température supérieure a la tem-
pérature austénitique T, yg. Les courbes D et F marquent
le début et la fin de la transformation d’austénite (région
A) en structure ferrito-perlitique (région FP). Cette trans-
formation s’effectue, partiellement ou pleinement, lors-
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que la courbe de refroidissement C que suit le lingot pas-
se respectivement dans la région entre les courbes D et
F ou dans la région FP. Elle ne s’effectue pas lorsque la
courbe de refroidissement C se situe entierement dans
la région A, comme illustré en figure 3.

[0030] Lorsque la courbe de refroidissement C passe
endessous de latempérature de début de transformation
martensitique en refroidissement Mg (droite Mg sur la
figure 3), la majorité de I'austénite restant dans l'acier
commence a se transformer en martensite. Lorsque la
courbe de refroidissement passe en dessous de la tem-
pérature de fin de transformation martensitique en refroi-
dissement Mg (droite Mg sur la figure 3), la majorité de
'austénite restant dans I'acier s’est transformée en mar-
tensite, appelée martensite fraiche.

[0031] Sur la figure 3, les courbes D, F, Mg, et Mg en
traits pleins sont valables pour des structures plus riches
en éléments alphagénes (c’est-a-dire dans les dendrites
de I'acier), tandis que les mémes courbes en traits poin-
tillés D', F’, Mg, et Mg sont valables pour des structures
plus riches en éléments gammageénes (c’est-a-dire dans
les espaces interdendritiques de I'acier).

[0032] On note que les courbes de transformation
d’austénite en structure ferrito-perlitique dans le cas des
espaces interdendritiques (courbes D’et F’) sont déca-
lées vers la droite par rapport aux courbes de transfor-
mation d’austénite en structure ferrito-perlitique dans le
cas des dendrites (courbes D et F). Il faut donc plus de
temps a une température donnée pour transformer I'aus-
ténite en structure ferrito-perlitique dans le cas des es-
paces interdendritiques que dans le cas des dendrites.
[0033] On note que les courbes de transformation
d’austénite en martensite dans le cas des espaces inter-
dendritiques (droites Mg’, et Mg’) sont décalées vers le
bas par rapport aux courbes de transformation d’austé-
nite en martensite dans le cas des dendrites (droites Mg
et Mg). La transformation d’austénite en martensite s’ef-
fectue donc a des températures plus basses dans le cas
des espaces interdendritiques que dans le cas des den-
drites.

[0034] Dans le procédé selon l'invention, le refroidis-
sement de I'acier durant la trempe aprés austénisation
(traitement qui correspond a I'étape 1 en figure 1) suit la
courbe C de la figure 3. Ainsi, I'acier passe en dessous
de la température de fin de transformation martensitique
enrefroidissement Mg des espaces interdendritiques. De
par le processus de refroidissement, la température de
peau de la piece est inférieure a la température au coeur
de la piéce, qui est sa partie la plus chaude.

[0035] Deésquelatempératuredelapartiela plus chau-
de de la piéce atteint une température maximale T ,,,.
qui est donc inférieure a la température de fin de trans-
formation martensitique en refroidissement Mg’ des es-
paces interdendritiques, on réchauffe la piéce.

[0036] Ce réchauffement s’effectue par exemple en
placant la piece dans un environnement (four préchauffé
ou enceinte calorifique) ou régne une température au
moins égale a la température maximale T -
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[0037] Oneffectue ensuite un premierrevenudel'acier
en continuant a le réchauffer jusqu’a une température
Tr, qui est inférieure & la température austénitique Tps.
Ce revenu permet de stabiliser la phase cristallographi-
que martensitique fraiche en faisant par exemple préci-
piter des carbures au sein de la martensite et donc de
conférer plus de résilience a la martensite de I'acier.
[0038] Ce premier traitement de revenu correspond a
I'étape 2 en figure 1.

[0039] Onrefroidit ensuite I'acier jusqu’a ce que la par-
tie la plus chaude de 'acier atteigne la température maxi-
male T, qui est inférieure & la température de fin de
transformation martensitique en refroidissement M’ des
espaces interdendritiques, puis on réchauffe immédiate-
ment I'acier.

[0040] Onfaitensuite subirimmédiatemental'acier un
second traitement de revenu, sensiblement identique au
premier traitement de revenu, en laissant ensuite I'acier
refroidir jusqu’a température ambiante Tp.

[0041] Ce second traitement de revenu correspond a
I'étape 3 en figure 1.

[0042] Les inventeurs ont réalisé des essais d’usina-
bilité sur des aciers martensitiques inoxydables ayant
subi le procédé de l'invention. lls ont comparé les résul-
tats de ces essais aux résultats d’essais d’'usinabilité sur
des aciers ayant subi une austénisation suivie d'une
trempe et de deux revenus mais ou la température mi-
nimale de la partie la plus chaude de la piéce est sim-
plement inférieure a la température de fin de transforma-
tion martensitique en refroidissement Mg des dendrites,
et ou I'acier n’est pas immédiatement réchauffé entre la
trempe et le premier revenu, ou entre le premier revenu
et le second revenu.

[0043] La composition des aciers Z12CNDV12 est la
suivante (norme DMD0242-20 indice E) :

C (0,10 2 0,17%) - Si (<0,30%) - Mn (0,5 & 0,9%) -
Cr(11a12,5%)-Ni(2a3%)-Mo (1,50 a 2,00%) -
V (0,25a0,40%)-N, (0,01040,050%) - Cu (<0,5%)
- S(<0,015%) - P (<0,025%) et satisfaisant le critére
4,5<(Cr-40XC-2XMn -4XNi+ 6XSi+4xMo +
11XV - 30XN) < 9.

[0044] Les inventeurs ont constaté qu’avec un acier
fabriqué selon le procédé de l'invention, l'usure des pla-
quettes d’'usinage par metre d’acier usinée est divisée
par environ 10 (passage de 11 mm a 1,3 mm) pour une
vitesse de coupe de 120 m/min comparé a un acier fa-
briqué selon un procédé de I'art antérieur. La puissance
requise pour l'usinage est en outre divisée par plus de
deux comparé a un acier fabriqué selon un procédé de
I'art antérieur. L’état de surface de I'acier aprés usinage
est également amélioré.

[0045] En particulier, avec une température maximale
Tmaxcomprise entre 28°C et 35°C, 'usure des plaquettes
d’'usinage par unité de longueur d’acier usinée est divisée
par 15, et la puissance requise pour 'usinage divisée par
2,5. Une température maximale T, comprise entre
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20°C et 75°C donne aussi de bons résultats.

[0046] Lorsque la température maximale T,,,, est au
dela de 90°C (et jusqu’a 180°C) les résultats en usinage
sont les plus mauvais.

[0047] Onretrouve des résultats moyens (intermédiai-
res entre bons et mauvais) lorsqu’on réchauffe I'acier
des que la partie la plus chaude de la piéce atteint une
température au dela de 180°C (et jusqu’a 300°C).
[0048] Selonlesinventeurs, lesrésultats peuvents’ex-
pliquer de la fagon suivante : comme indiqué ci-dessus,
la température de fin de transformation martensitique en
refroidissement Mg’ des régions interdendritiques est in-
férieure a la température de fin de transformation mar-
tensitique en refroidissement Mg des dendrites. Oron a
vu que lors du refroidissement de I'acier, cet acier se
solidifie en une microstructure qui est une alternance de
dendrites et de régions interdendritiques (figure 2). Ainsi,
lorsque la température descend en dessous de la tem-
pérature de fin de transformation martensitique en refroi-
dissement Mg des dendrites, les dendrites ont fini de se
transformer en martensite, alors que les régions inter-
dendritiques n’ont pas encore fini se transformer en mar-
tensite. Donc, si I'on réchauffe I'acier des qu'il a atteint
la température de fin de transformation martensitique en
refroidissement Mg des dendrites, des zones dans tout
l'acier (a savoir les régions interdendritiques) contien-
nent de 'austénite résiduelle. Une partie de cette austé-
nite résiduelle se transformera lors de I'étape du premier
revenu suivant en martensite fraiche. L’'autre partie de
cette austénite résiduelle sera localisé uniquement au
niveau des points les plus ségrégés de la matiere (par
exemple, au niveau des espaces interdendritiques les
plus concentrés).

[0049] Au cours du second revenu, la nouvelle mar-
tensite fraiche se stabilise mais une autre partie du res-
tant de l'austénite résiduelle continue a se transformer
en martensitique fraiche dans ces endroits les plus sé-
grégés. L’acier présente donc une hétérogénéité de
structure avec des grains plus durs correspondant a la
martensite fraiche dans une matrice plus douce. C’est
cette hétérogénéité qui est responsable de la mauvaise
usinabilité de l'acier, les grains plus durs usant les pla-
quettes et bloquant leur avance.

[0050] A Tinverse, si 'on réchauffe I'acier des que la
partie la plus chaude de la piéce atteint une température
élevée (comprise entre 180°C et 300°C), on conserve
de l'austénite résiduelle, qui donne au final un compor-
tement moyen lors de l'usinage ultérieur.

[0051] Oncomprend donc pourquoi le refroidissement
de l'acier jusqu’a la température de fin de transformation
martensitique en refroidissement Mg’ des régions inter-
dendritiques, puis le réchauffement immédiat de I'acier
dés qu'il a atteint cette température Mg, permettent d’ob-
tenir une microstructure plus homogéne au sein de
I'acier.

[0052] Par exemple, la température maximale T, .«
qu’atteint la partie la plus chaude de I'acier avant d’étre
réchauffée est comprise entre 20°C et 75°C. Une telle
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température T, est inférieure a la température de fin de
transformation martensitique en refroidissement Mg’ des
espaces interdendritiques.

[0053] Parexemple, cette température maximale T, .,
est comprise entre 28°C et 35°C.

[0054] Afin de déterminer quand la partie la plus chau-
de de l'acier atteint la température maximale T, on
peut par exemple, a I'étape (w), mesurer la température
de peau de I'acier et utiliser des abaques pour en déduire
la température de la partie la plus chaude de l'acier.
[0055] Par ailleurs, il est avantageux que le gradient
de température entre la surface de I'acier et la partie la
plus chaude de I'acier soit le plus faible possible, afin de
réduire I'écart entre la température de fin de transforma-
tion martensitique en refroidissement Mg des dendrites
et la température de fin de transformation martensitique
en refroidissement Mg’ des espaces interdendritiques.
En effet, en réduisant cet écart, les contraintes au sein
de la piece sont alors moindres, et on gagne en produc-
tivité.

[0056] Ainsi, avantageusement, dans chacune des
étapes (1) et(2), on effectue la sous-étape suivante avant
la sous-étape (»):

(v) Dés que la température de la partie la plus chau-
de de l'acier atteint une température seuil T4 infé-
rieure a la température de début de transformation
martensitique en refroidissement Mg des dendrites
dans ledit acier, et supérieure a la température de
fin de transformation martensitique en refroidisse-
ment Mg’ des espaces interdendritiques, on main-
tient I'acier dans un environnement ou regne sensi-
blement une température comprise entre la tempé-
rature minimale T, et la température Mg’ pendant
une durée seuil dg de fagon a réduire le gradient de
température entre la surface de I'acier et la partie la
plus chaude de l'acier.

[0057] La durée seuil dg dépend de la géométrie de la
piéce. La durée dg est au minimum de 15 minutes (min)
pour une dimension minimale de la piéce de 50 mm, de
30 min pour une dimension minimal de la piece de 100
mm, de 45 min pour une dimension minimale de la piéce
de 150 mm, et ainsi de suite. Pour une dimension mini-
male de la piece comprise entre ces valeurs, on peut par
exemple en déduire la durée dg par extrapolation avec
la formule : dg = (15 min) X {dimension minimale (en
mm)}/50.

[0058] Pour maintenir I'acier dans un environnement
ou régne sensiblement la température comprise entre la
température minimale T, etlatempérature MF’, on peut
par exemple placer I'acier dans un four ou regne une
température comprise entre T, et MF’.

[0059] Alternativement, on peut isoler thermiquement
'acier de I'’environnement extérieur, par exemple en le
plagant dans une couverture.

[0060] Avantageusement, aprés le second revenu, on
effectue au moins une détente de I'acier a une tempéra-
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ture inférieure aux températures de revenu Tg auxquel-
les le premier revenu et le second revenu ont été effec-
tués.

[0061] Cette détente correspond a I'étape 4 en figure
1. Elle permet la relaxation de contraintes résiduelles au
sein de 'acier, et en améliore la durée de vie.

[0062] Afin d’améliorer la tenue en fatigue des aciers
selon l'invention, on cherche a augmenter la propreté
inclusionnaire de I'acier, c’est-a-dire a diminuer la quan-
tité d’inclusions indésirables (certaines phases alliées,
oxydes, carbures, composés intermétalliques) présen-
tes dans l'acier. En effet, ces inclusions agissent comme
des sites d’'amorces de fissures qui conduisent, sous sol-
licitation cyclique, a une ruine prématurée de I'acier.
[0063] On connaitdes procédés pour améliorer la pro-
preté inclusionnaire, notamment un procédé de refusion
tel que la refusion sous laitier ou ESR (Electro Slag Re-
fusion), ou la refusion par arc sous vide ou VAR (Vacuum
Arc Remelting). Ces procédés sont connus, et seul leur
fonctionnement global est rappelé ci-aprés.

[0064] Le procédé ESR consiste a placer un lingot en
acier dans un creuset dans lequel on a versé un laitier
(mélange minéral, par exemple chaux, fluorures, magné-
sie, alumine, spath) de telle sorte que I'extrémité infé-
rieure du lingot trempe dans le laitier. Puis on fait passer
un courant électrique dans le lingot, qui sert d’électrode.
Ce courant liquéfie le laitier et fait fondre I'extrémité in-
férieure de cette électrode qui est en contact avec le lai-
tier. L’acier fondu de cette électrode traverse le laitier
sous forme de fines gouttelettes, pour se solidifier en
dessous de la couche de laitier qui surnage, en un nou-
veau lingot qui croit ainsi progressivement. Le laitier agit,
entre autres comme un filtre qui extrait les inclusions des
gouttelettes d’acier, de telle sorte que I'acier de ce nou-
veau lingot situé en dessous de la couche de laitier con-
tient moins d’inclusions que le lingot initial (électrode).
Cette opération s’effectue a la pression atmosphérique
et a l'air.

[0065] Le procédé VAR consiste a fondre dans un
creuset sous un vide poussé le lingot d’acier, qui sert
d’électrode. Le lingot/électrode est fondu par I'établisse-
ment d'un arc électrique entre I'extrémité du lingot/élec-
trode et le sommet du lingot secondaire qui se forme par
fusion du lingot/électrode. Le lingot secondaire se soli-
difie au contact des parois du creuset et les inclusions
flottent a la surface du lingot secondaire, et peuvent ul-
térieurement étre éliminées. On obtient donc un lingot
secondaire d’'une plus grande pureté que le lingot/élec-
trode initial.

[0066] Avantageusement, I'acier subit, avant I'étape
(1), une refusion.

[0067] Par exemple la refusion est choisie dans un
groupe comprenant la refusion sous laitier ESR ou la
refusion par arc sous vide VAR.

[0068] Avantageusement, avant I'étape (1), on effec-
tue un traitement d’homogénéisation de I'acier.

[0069] En effet, lors de cette homogénéisation, il se
produit une diffusion des éléments d’alliage des zones a
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forte concentration vers les zones a faible concentration.
On permet alors une réduction de l'intensité des segré-
gations en éléments alphagénes dans les dendrites 10,
et une réduction de l'intensité des ségrégations en élé-
ments gammagenes dans les régions interdendritiques
20. La réduction de l'intensité des ségrégations en ces
éléments gammagénes a notamment pour conséquence
un rapprochement de la température de fin de transfor-
mation martensitique en refroidissement Mg des dendri-
tes et de la température de fin de transformation marten-
sitique en refroidissement M’ des espaces interdendri-
tiques, ainsi qu’'une moindre différence structurale entre
les dendrites 10 et les régions interdendritiques 20.
[0070] En ce qui concerne les particularités du traite-
ment d’homogénéisation, les inventeurs ont trouvé que
des résultats satisfaisants sont obtenus lorsque le lingot
est soumis dans ce four a un traitement d’homogénéisa-
tion pendant un temps de maintien t aprés que la tem-
pérature du point le plus froid de ce lingot a atteint une
température d’homogénéisation T, ce temps t étant égal
a au moins une heure, et la température d’homogénéi-
sation T variant entre une température inférieure T, et
la température de brilure de cet acier.

[0071] Latempérature T, est environ égale & 900°C.
La température de brilure d’un acier est définie comme
la température a I'état brut de solidification a laquelle les
joints de grains dans l'acier se transforment (voire se
liquéfient), etest supérieure a Ts. Ce temps t de maintien
de l'acier dans le four varie donc inversement a cette
température d’homogénéisation T.

[0072] Par exemple, dans le cas d’un acier martensi-
tique inoxydable Z12CNDV12 (norme AFNOR) utilisé
par les inventeurs dans les essais, la température d’ho-
mogéneisation T est 950°C, et le temps de maintien t
correspondant est égal a 70 heures. Lorsque la tempé-
rature d’homogénéisation T est de 1250C qui est lége-
rement inférieure a la température de brdlure, alors le
temps de maintien t correspondant est égal a 10 heures.
[0073] Selon un autre mode de réalisation de I'inven-
tion, il est possible, afin d’améliorer I'usinabilité des
aciers martensitiques inoxydables, d’effectuer un traite-
ment d’homogénéisation de I'acier tel que décrit ci-des-
sus, puis d’effectuer les étapes (1), (2) et (3) selon l'art
antérieur sans effectuer la sous-étape (o). Dans ce mode
de réalisation, la température maximale T, ., est infé-
rieure a la température de fin de transformation marten-
sitique en refroidissement M des dendrites dans l'acier,
et, dans les étapes (1) et (2) on fait en sorte que I'acier
reste a une température égale ou inférieure a la tempé-
rature maximale T, pendant un temps le plus court
possible.

Revendications
1. Procédé de fabrication d’'un acier martensitique

inoxydable comportantles étapes de traitement ther-
mique suivantes :
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(1) On chauffe I'acier a une température supé-
rieure & la température d’austénisation Tp g de
I'acier, puis on trempe I'acier jusqu’a ce que la
partie la plus chaude de I'acier soit inférieure ou
égale a une température maximale T, et su-
périeure ou égale a une température minimale
Tins 1a vitesse de refroidissement étant suffi-
samment rapide pour que l'austénite ne se
transforme pas en structure ferrito-perlitique.
(2) On effectue un premier revenu de I'acier suivi
d’'un refroidissement jusqu’a ce que la partie la
plus chaude de la I'acier soit inférieure ou égale
a ladite température maximale T ,,,, et supé-
rieure ou égale a ladite température minimale
Tmin'

(3) On effectue un second revenu de I'acier suivi
d’'un refroidissement jusqu’a température am-
biante T,

ledit procédé étant caractérisé en ce que ladite tem-
pérature maximale T, est inférieure ou égale a la
température de fin de transformation martensitique
en refroidissement M’ des espaces interdendriti-
ques dans ledit acier, et en ce que, a la fin de cha-
cune des étapes (1) et (2), on effectue la sous-étape
suivante :

(w) Dés que la température de la partie la plus
chaude de l'acier atteint ladite température
maximale T, on réchauffe I'acier immeédiate-
ment.

max?

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
inoxydable selon la revendication 1, caractérisé en
ce que ladite température maximale T, est com-
prise entre 20°C et 75°C.

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
inoxydable selon la revendication 2, caractérisé en
ce que ladite température maximale T, est com-
prise ou égale entre 28 et 35°C.

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
inoxydable selon 'une quelconque des revendica-
tions 1 a 3 caractérisé en ce que, a I'étape (®), on
mesure latempérature de peau de I'acier et on utilise
des abaques pour en déduire la température de la
partie la plus chaude de l'acier.

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
inoxydable selon I'une quelconque des revendica-
tions 1 a 4 caractérisé en ce qu’apres I'étape (3)
on effectue au moins une détente dudit acier a une
température inférieure aux températures de revenu
auxquelles le premier revenu de I'étape (2) et le se-
cond revenu de I'étape (3) ont été effectués.

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
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10.

inoxydable selon 'une quelconque des revendica-
tions 1 a 5, caractérisé en ce que, dans chacune
des étapes (1) et (2), on effectue la sous-étape sui-
vante avant la sous-étape (w) :

(v) Dés que la température de la partie la plus
chaude de l'acier atteint une température seuil
T, inférieure & la température de début de trans-
formation martensitique en refroidissement Mg
des dendrites dans ledit acier, et supérieure a
la température de fin de transformation marten-
sitique en refroidissement MF’ des espaces in-
terdendritiques, on maintient I'acier dans un en-
vironnement ou régne sensiblement une tem-
pérature comprise entre ladite température mi-
nimale T, et ladite température MF’ pendant
une durée seuil dg de fagon a réduire le gradient
de température entre la surface de l'acier et la
partie la plus chaude de l'acier.

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
inoxydable selon la revendication 6 caractérisé en
ce que, a I'étape (vy), on place I'acier dans un four
ourégne une température comprise entre ladite tem-
pérature minimale T ,;, et ladite température MF’.

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
inoxydable selon 'une quelconque des revendica-
tions 1 a 7 caractérisé en ce que, avant I'étape (1),
on effectue une refusion dudit acier.

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
inoxydable selon 'une quelconque des revendica-
tions 1 a 8 caractérisé en ce qu’avant I'étape (1),
on effectue un traitement d’homogénéisation dudit
acier.

Procédé de fabrication d’'un acier martensitique
inoxydable selon I'une quelconque des revendica-
tions 1 a 9, caractérisé en ce que la composition
dudit acier est C (0,10 a 0,17%) - Si (<0,3%) - Mn
(0,52 0,9%) - Cr (11 a 12,5%) - Ni (2 a 3%) - Mo
(1,5a2%) -V (0,25 4 0,4%) - N, (0,01 & 0,05%) -
Cu (<0,5%) - S (<0,015%) - P (<0,025%), le critére
4,5<(Cr-40XC-2XMn-4xXNi+6XSi+4xXMo+11XxV
-30xN)< 9 étant satisfait.

Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls, umfassend die folgenden Warme-
behandlungsschritte:

(1) Der Stahl wird auf eine Temperatur oberhalb
der Austenitisierungstemperatur Tp,g des
Stahls erhitzt, anschlieRend wird der Stahl ab-
geschreckt, bis der heilleste Teil des Stahls un-
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terhalb oder gleich einer Maximaltemperatur
Tmax und oberhalb oder gleich einer Minimal-
temperatur T, ist, wobei die Abkiihlgeschwin-
digkeit schnell genug ist, damit sich der Austenit
nicht in ferritisch-perlitische Struktur umwan-
delt.

(2) Es wird ein erstes Anlassen des Stahls
durchgefiihrt, an das sich ein Abkihlen an-
schlief3t, bis der heiReste Teil des Stahls unter-
halb oder gleich der Maximaltemperatur T,
und oberhalb oder gleich der Minimaltemperatur
Toin 1st.

(3) Es wird ein zweites Anlassen des Stahls
durchgeflhrt, an das sich ein Abkihlen bis auf
Umgebungstemperatur T, anschlief3t,

wobei das Verfahren dadurch gekennzeichnet ist,
dass die Maximaltemperatur T,,,, geringer als die
oder gleich der Temperatur des Endes der Marten-
situmwandlung bei Abkiihlen Mg der interdendriti-
schen Rdume in dem Stahl ist, und dass am Ende
eines jeden der Schritte (1) und (2) der folgende Teil-
schritt durchgefihrt wird:

(w) Sobald die Temperatur des heillesten Teils
des Stahls die Maximaltemperatur T, er-
reicht, wird der Stahl unverzlglich wieder er-
hitzt.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Maximaltemperatur T,,,, zwi-
schen 20 °C und 75 °C liegt.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Maximaltemperatur T,,,, zwi-
schen oder gleich 28 und 35 °C liegt bzw. ist.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, dass bei Schritt (o) die
Hauttemperatur des Stahls gemessen wird und Di-
agramme verwendet werden, um daraus die Tem-
peratur des heil3esten Teils des Stahls abzuleiten.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass nach Schritt (3)
wenigstens eine Entspannung des Stahls auf eine
Temperatur unterhalb der Anlasstemperaturen, bei
denen das erste Anlassen des Schrittes (2) und das
zweite Anlassen des Schrittes (3) durchgefiihrt wor-
den sind, vollzogen wird.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, dass bei jedem der
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10.

Schritte (1) und (2) der folgende Teilschritt vor dem
Teilschritt (w) durchgefiihrt wird.

(v) Sobald die Temperatur des heilesten Teils des
Stahls eine Schwellentemperatur T unterhalb der
Temperatur des Beginns der Martensitumwandlung
bei Abkiihlung Mg der Dendriten im Stahl und ober-
halb der Temperatur des Endes der Martensitum-
wandlung bei Abkiihlung MF’ der interdendritischen
R&aume erreicht, wird der Stahl fiir eine Schwellen-
dauer dq in einer Umgebung, in der im Wesentlichen
eine Temperatur zwischen der Minimaltemperatur
T in Und der Temperatur MF’ herrscht, gehalten, um
den Temperaturgradienten zwischen der Oberfla-
che des Stahls und dem heilResten Teil des Stahls
zu reduzieren.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass bei Schritt (y) der Stahl in einem
Ofen platziert wird, in dem eine Temperatur zwi-
schen der Minimaltemperatur T, und der Tempe-
ratur MF’” herrscht.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, dass vor Schritt (1) ein
Umschmelzen des Stahls vollzogen wird.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach einem der Anspriiche 1 bis 8,
dadurch gekennzeichnet, dass vor Schritt (1) eine
Behandlung zum Homogenisieren des Stahls durch-
geflhrt wird.

Verfahren zur Herstellung eines rostfreien, marten-
sitischen Stahls nach einem der Anspriiche 1 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, dass die Zusammen-
setzung des Stahls C (0,10 bis 0,17 %) - Si (<0,3 %)
- Mn (0,5 bis 0,9 %) - Cr (11 bis 12,5 %) - Ni (2 bis
3 %) -Mo (1,5bis 2 %) -V (0,25 bis 0,4 %) - N, (0,01
bis 0,05 %) - Cu (<0,5 %) - S (<0,015 %) - P (<0,025
%) ist, wobei das Kriterium 4,5 < (Cr -40xC -2xMn
-4xNi +6xSi +4xMo +11xV -30xN) < 9 erfillt ist.

Claims

1.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
including the following heat treatment steps:

(1) heating the steelto atemperature higher than
the austenizing temperature T, g of the steel,
then quenching the steel until the hottest portion
of the steelis atatemperature less than or equal
to a maximum temperature T, and greater
than or equal to a minimum temperature T,,,
the rate of cooling being sufficiently fast for the
austenite not to transform into a ferrito-perlitic
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structure;

(2) performing afirstanneal on the steel followed
by cooling until the hottest portion of the steel is
at a temperature less than or equal to said max-
imum temperature T, and greater than or
equal to said minimum temperature T ,,; and
(3) performing a second anneal of the steel fol-
lowed by cooling to ambient temperature Tp;

said method being characterized in that said max-
imum temperature T, is less than or equal to the
temperature Mg’ for the end of martensitic transfor-
mation on cooling of inter-dendritic spaces in said
steel, and in that, at the end of each of the steps (1)
and (2), the following substep is performed:

(w) as soon as the temperature of the hottest
portion of the steel reaches said maximum tem-
perature T, ... the steel is immediately heated
once more.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to claim 1, characterized in that said
maximum temperature T, lies in the range 20°C
to 75°C.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to claim 2, characterized in that said
maximum temperature T, lies in the range or
equals 28°C to 35°C.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to any one of claims 1 to 3, characterized
in that, in step (o), the temperature of the skin of the
steel is measured and charts are used to deduce
therefrom the temperature of the hottest portion of
the steel.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to any one of claims 1 to 4, characterized
in that after step (3), said steel is subjected to relax-
ation at least once at a temperature lower than the
annealing temperatures at which the first anneal of
step (2) and the second anneal of step (3) were per-
formed.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to any one of claims 1 to 5, characterized
in that, in each of steps (1) and (2), the following
substep is performed before the substep (o):

(v) as soon as the temperature of the hottest
portion of the steel reaches a threshold temper-
ature T lower than the temperature Mg for the
start of martensitic transformation on cooling of
dendrites in said steel, and higher than the tem-
perature Mg’ for the end of martensitic transfor-
mation on cooling of inter-dendritic spaces, the
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10.

steel is maintained in an environment in which
there substantially exists atemperature lying be-
tween the minimum temperature T,;, and the
temperature Mg’ for a threshold duration dg so
as to reduce the temperature gradient between
the surface of the steel and the hottest portion
of the steel.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to claim 6, characterized in that, in step
(v), the steel is placed in an oven in which there
exists atemperature lying in the range said minimum
temperature T, to said temperature Mg’ .

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to any one of claims 1 to 7, characterized
in that prior to step (1), said steel is subjected to
remelting.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to any one of claims 1 to 8, characterized
in that prior to step (1), homogenization treatment
is performed on said steel.

A method of fabricating a martensitic stainless steel
according to any one of claims 1 to 9, characterized
in that the composition of said steel is C (0.10% to
0.17%) - Si (<0.3%) - Mn (0.5% to 0.9%) - Cr (11%
to 12.5%) - Ni (2% to 3%) - Mo (1.5% to 2%) - V
(0.25% t0 0.4%) - N, (0.01% t0 0.05%) - Cu (<0.5%)
- S (<0.0150) - P (<0.025%), and satisfying the fol-
lowing criterion: 4.5 < (Cr - 40xC - 2XMn - 4xNi +
6xSi + 4XMo + 11XV - 30xN) <9



EP 2 616 561 B1

Tm

10



EP 2 616 561 B1
REFERENCES CITEES DANS LA DESCRIPTION
Cette liste de références citées par le demandeur vise uniquement a aider le lecteur et ne fait pas partie du document
de brevet européen. Méme si le plus grand soin a été accordé a sa conception, des erreurs ou des omissions ne peuvent
étre exclues et 'OEB décline toute responsabilité a cet égard.

Documents brevets cités dans la description

» FR 2920784 [0015] » FR 2893954 [0015]

1"



	bibliographie
	description
	revendications
	dessins
	références citées

