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Alliage a base nickel a durcissement structural, caractérisé en ce que sa composition est, en pourcentages pondéraux : - 18% < Cr
< 22%, de préférence 18% < Cr < 20%; - 18% < Co < 22%, de préférence 19% < Co <21%; - 4% < Mo + W < 8%, de préférence
5,5% < Mo + W < 7,5%; - traces < Zr < 0,06%; - traces < B < 0,03%, de préférence traces < B < 0,01%; - traces < C < 0,1%, de
préférence traces < C < 0,06%; - traces < Fe < 1%; - traces < Nb < 0,01%; - traces < Ta <0,01%; - traces < S <0,008%; - traces <
P <0,015%; - traces < Mn < 0,3%; - traces < Si < 0,15%; - traces < O < 0,0025%; - traces < N < 0,0030%; le reste étant du nickel
et des impuretés résultant de I'¢laboration, les teneurs en Al et Ti satisfaisant, de plus les conditions : - (1) TVA1<3; - (2) Al + 1,2
Ti>2%; - (3) (0,2 Al - 1,25)>- 0,5 Ti> 0%; - (4) Ti + 1,5 Al < 4,5%. Piéce réalisée en cet alliage, et son procédé de fabrication.
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Alliage a base nickel a durcissement structural, pieéce en cet alliage et son procédé

de fabrication

L'invention concerne les alliages a base nickel (superalliages), et plus
précisément ceux destinés a la fabrication de piéces devant étre utilisées a des
températures élevées. Typiquement, c’est le cas des éléments de turbines terrestres,
aéronautiques et autres.

On connait, pour ce type d’utilisations, un alliage NiCo20Cr20MoTi (norme
AFNOR) dit « C263 » dont la composition est typiquement Ni, Cr (19-21%), Co(19-21%),
Mo (5,6-6,1%), Ti (1,9-2,4%), Al (<0,6%). Les pourcentages sont des pourcentages
pondéraux, comme cela sera le cas pour toutes les compositions indiquées par la suite.

C’est un alliage a durcissement structural, celui-ci étant assuré par la présence
de phase y (NisTi, Al), et qui présente de bonnes propriété de forgeabilité et de
soudabilité. Sur ce dernier point, cela est dii a ce que, contrairement a ce que I'on
rencontre souvent pour des alliages durcis par la phase v, il nest pas sujet au
phénomene de fissuration due a la fragilisation par fissuration sous contrainte a chaud (en
anglais « strain age cracking ») dans les zones de soudage. Il présente également une
bonne ductilité en traction a chaud et une résistance a chaud satisfaisante. De maniére
générale, son compromis soudabilité/forgeabilité est avantageux.

Il présente cependant l'inconvénient d’avoir une instabilité microstructurale entre
700 et 900°C, gamme de températures dans laquelle de la phase n peut se former au
détriment de la phase y (voir la référence: Zhao, Metallurgical and Materials
Transactions A, 2001, vol.32A, pp1271-1282). La ductilité et la résilience s’en trouvent
dégradées. Il n’est donc pas optimalement adapté a des utilisations ou les piéces sont
portées a de telles températures.

D’autres alliages sont connus pour de telles utilisations et ne présentent pas
cette instabilité structurale, mais ils ont d’autres inconvénients.

L’alliage connu sous le nom de INCO 617 (Ni, Cr (20-24%), Co (10-15%), Mo (8-
10%), Al (0.8-1.5%), Ti (0-0.6%)) présente un bon compromis soudabilité/forgeabilité,
mais ses propriétés mécaniques a chaud (notamment a environ 750°C qui est une
température d'utilisation fréquente pour les piéces auxquelles l'invention s’adresse de
facon privilégiée) sont insuffisantes.

L’alliage connu sous le nom de RENE 41 (Ni, Cr (18-20%), Co (10-12%), Mo (9-
10,5%), Al (1,4-1,6%), Ti (3-3,3%)), a linverse, présente de bonnes propriétés
mécaniques a chaud, mais son compromis soudabilité/forgeabilité n’est pas optimal. Il en
est de méme pour l'alliage connu sous le nom de WASPALOY (Ni, Cr (18-21%), Co (12-
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15%), Mo (3,5-5%), Al (1,2-1,6%), Ti (2,75-3,25%). Ces compromis

soudabilité/forgeabilité insatisfaisants sont probablement dus a une proportion de phase y’
trop importante.

[l existe donc un besoin pour les industriels de disposer d’alliages base Ni pour
utilisations a hautes températures (typiguement 700-900°C) présentant a la fois une
bonne stabilité microstructurale aux températures d'utilisation, de bonnes propriétés
mécaniques a ces mémes températures, et simultanément une bonne forgeabilité et une
bonne soudabilité permettant la fabrication desdites piéces dans les configurations
souhaitées et leur intégration dans les dispositifs auxquels elles sont destinées.

A cet effet, I'invention a pour objet un alliage a base nickel a durcissement
structural, caractérisé en ce que sa composition est, en pourcentages pondéraux :

- 18% < Cr < 22%, de préférence 18% < Cr <20% ;

- 18% < Co < 22%, de préférence 19% < Co < 21% ;

- 4% < Mo + W < 8%, de préférence 5,5% < Mo + W £7,5% ;

- traces < Zr £0,06% ;

- traces < B < 0,03%, de préférence traces < B <0,01% ;

- traces < C <0,1%, de préférence traces < C <0,06% ;

-traces < Fe £ 1% ;

- traces < Nb <0,01% ;

-traces = Ta<0,01% ;

- traces < S <0,008% ;

- traces <P <0,015% ;

- traces <Mn £0,3% ;

-traces £Si<0,15% ;

- traces £ 0 £0,0025% ;

- tfraces £ N £0,0030% ;

le reste étant du nickel et des impuretés résultant de I'élaboration, les teneurs en
Al et Ti satisfaisant, de plus les conditions :

- (1) Ti/AI£3;

- (@QAI+12Tiz22%;

- (3)(0,2A1-1,252-0,5Ti=0%;

- 4)Ti+1,5A£4,5%.

Sa fraction de phase y’ est de préférence comprise entre 5 et 20%.

La température de solvus de sa phase y’ est de préférence inférieure ou égale a
980°C.
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L’invention a également pour objet un procédé de fabrication d’'une piece en

alliage a base nickel, caractérisé en ce qu'on prépare un lingot ayant la composition
précédemment définie, on I'homogénéise a une température d’au moins 1150°C pendant
24 a 72 h, on le travaille a chaud par forgeage ou laminage dans une gamme de
températures supersolvus, on le met en solution a une température de 1100 a 1200°C
pendant 1 a 4 h, on le refroidit a au moins 1°C/min, par exemple dans I'eau, on le vieillit a
une température de 750 a 850°C pendant 7 a 10 h, et on le refroidit, par exemple dans
l'air calme, ou dans une enceinte.

L’invention a également pour objet une piéce en alliage a base nickel,

caractérisée en ce qu’elle a été préparée selon le procédé précédent.

Il s’agit, par exemple, d’'un élément de turbine terrestre ou aéronautique.

Comme on l'aura compris, l'invention repose sur une optimisation de la nuance

C263 connue, qui passe essentiellement par un équilibre judicieusement choisi entre les
teneurs en Al et Ti. Cet équilibre va piloter :

- La stabilité de la phase y' a haute température (700-900°C, en particulier
750°C), pour éviter quelle ne se transforme en phase aciculaire n (de
composition NisTi, donc dépourvue d’Al) ;

- Lafraction de phase y’ formée a 700-900°C, en particulier a 750°C ;

- Latempérature de solvus de la phase y'.

Sur le restant de la composition de l'alliage, les changements par rapport au

C263 connu sont faibles, et on a vérifié que les optimisations des teneurs en Al et Ti
selon l'invention ne conduisent pas a une modification des propriétés avantageuses de
I'alliage qui ne sont pas directement liées a la phase v'.

L'invention sera mieux comprise a l'aide de la description qui suit, donnée en

référence aux figures annexées suivantes :

- Lesfigures 1 a 8 qui montrent des micrographies d’échantillons de référence
(figures 1 et 5 a 8) et selon l'invention (figures 2 a 4) ;

- La figure 9 qui montre les résultats d’essais de mesure de la résistance a la
traction Rm de ces échantillons en fonction de la température ;

- Lafigure 10 qui montre les résultats d’essais de mesure de la limite élastique
conventionnelle Rp, » de ces échantillons en fonction de la température ;

- Lafigure 11 qui montre les résultats d’essais de mesure de I'allongement a la
rupture A% de ces échantillons en fonction de la température ;

- Lafigure 12 qui montre les résultats d’essais de mesure de la striction Z% de

ces échantillons en fonction de la température ;



10

15

20

25

30

35

WO 2015/136094 PCT/EP2015/055346

4
- La figure 13 qui montre les résultats d’essais de fluage rupture a 750°C de

ces échantillons, ou la contrainte a rupture est donnée en fonction du
parametre de Larson-Miller ;

- La figure 14 qui montre les résultats d'essais de résilience de deux
échantillons (un échantillon de référence et un échantillon selon l'invention),
réalisés aprés le traitement thermique final de I'échantillon et aprés un
survieillissement a 750°C pendant 3000 h représentatif de ce que pourrait
subir le métal lors d'une utilisation a laquelle il est destiné de maniére
privilégiée ;

- Les figures 15 a 18 qui montrent un échantillon selon l'invention et des
échantillons de référence en cours de forgeage.

Une premiere condition a I'optimisation de I'équilibre entre Al et Ti est que la
formation de phase n soit évitée aux températures d'utilisation de l'alliage lors de ses
usages privilégiés, c'est-a-dire a des températures de 700-900°C, typiquement de I'ordre
de 750°C. La formation de la phase n est directement liée aux teneurs en Ti et Al
présentes dans lalliage et a leur rapport. Il faut donc déterminer les fourchettes de
teneurs en ces éléments qui permettent de I'éviter a 700-900°C, compte tenu du restant
de la composition de I'alliage. Des calculs thermodynamiques, réalisés a I'aide du logiciel
THERMOCALC couramment utilisé par les métallurgistes et qui a aussi été utilisé en
premiére approche pour le restant de I'optimisation, ont indiqué que pour le C263, si le
rapport Ti/Al était inférieur ou égal a 3, la formation de phase n était évitée, et ce quel que
soit le niveau d’Al dans l'alliage.

[l faut donc respecter la condition :

(1) Ti/AI =3

Une autre condition est que pour garantir les propriétés de résistance a la

traction et au fluage a 700-900°C, le pourcentage atomique de phase y’ présente a ces
températures dans l'alliage doit étre d’au moins 5%. En dessous de cette valeur, on n’a
pas un durcissement structural suffisant. On estime que cette condition est remplie
lorsque les pourcentages pondéraux de Al et Ti respectent la relation :

(2) Al + 1,2 Ti 2 2%.

Concernant les propriétés de forgeabilité (ou de déformabilité a chaud en

général, par exemple par laminage) et soudabilité, on peut dire ce qui suit.

Dans les conditions standard de forgeage a haute température, le forgeage est

réalisé dans un domaine de température ou il n'y a pas de précipitation de phase y’' qui
rendrait le métal trop dur et sujet a I'apparition de défauts, tels que de criques, lors des

déformations. Il est donc réalisé a une température supérieure a la température de
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5
solvus de cette phase. Cette température a donc intérét a ne pas étre trop élevée, pour

qgu’un forgeage soit possible dans des conditions industrielles. Plus précisément, la
température de solvus de la phase y' doit étre la plus basse possible afin d'éviter la
précipitation de cette phase lors du refroidissement inévitable du produit au cours du
forgeage.

[l faut aussi prendre en compte la fraction de phase y’ pouvant précipiter a haute
température. En effet, plus la fraction de phase durcissante précipitée a haute
température est élevée, plus I'alliage est susceptible de durcir au cours de variations de
températures pouvant se produire lors du forgeage, ce qui peut compliquer I'exécution
de l'opération. Cette précipitation non souhaitée de phase y' a ce moment précis de la
préparation du produit a également de linfluence sur la soudabilité, a cause de la
possibilité d’une fissuration due a la fragilisation sous contrainte a chaud. En effet, plus
la fraction de phase y’' précipitée dans la zone soudée est importante, plus les
contraintes générées par la précipitation de la phase y’ dans cette méme zone lors du
refroidissement sont élevées et y favorisent une fissuration postérieurement au
soudage.

Pour que les bonnes conditions requises de formabilité a chaud et de soudabilité
soient simultanément satisfaites, il est donc nécessaire de conserver une température
de solvus de la phase y' de 980°C au maximum, et de limiter la fraction de phase vy’
présente a 700-900°C a 20% (en % atomiques), en particulier a 750°C.

Ces conditions sont respectées si les teneurs pondérales en Ti et Al respectent
les deux conditions :

- (3)(0,2A1-1,252-0,5Ti=0%;

- 4 Ti+1,5A14,5%

Concernant les autres éléments devant ou pouvant étre présents, soit comme
éléments d'alliage obligatoires ou optionnels, soit au titre d'impuretés a limiter, on peut
dire ce qui suit. Les gammes préférées sont celles ou on est le plus assuré d’'obtenir les
avantages cités de chaque élément sans en avoir les inconvénients.

La teneur en Cr est comprise entre 18 et 22%, de préférence 18 a 20%. Cr est
important pour garantir la résistance a la corrosion et a I'oxydation, et pour établir la
résistance de l'alliage aux effets de I'environnement a haute température. Une teneur trop
élevée favorise I'obtention de phases fragiles indésirables, telles que la phase o, et la
limite de 22% en poids est fixée en conséquence.

La teneur en Co est comprise entre 18 et 22%, de préférence 19 a 21%. Une

teneur en Co élevée est nécessaire afin d'améliorer la forgeabilité de la nuance en
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diminuant la température de solvus de la phase y néanmoins il faut la limiter,

principalement, pour des raisons de codt.

La somme des teneurs en Mo et W doit étre comprise entre 4 et 8%, de
préférence 5,5 a 7,5%. Ces deux éléments sont substituables 'un a l'autre. La limite
inférieure de 4% garantit le durcissement structural et la bonne tenue au fluage, et la
limite supérieure de 8% évite la formation de phases néfastes.

La teneur en Zr est comprise entre des traces (autrement dit une absence d’ajout
volontaire, la teneur résiduelle en Zr éventuelle ne résultant que de la fusion des matiéres
premiéres et de I'élaboration, avec les impuretés associées) et 0,06%.

La teneur en B est comprise entre des traces et 0,03%, de préférence 0,003 a
0,01%.

La teneur en C est comprise entre des traces et 0,1%, de préférence 0,04 a
0,06%.

Ces trois derniers éléments forment des ségrégations aux joints de grains qui
contribuent a la résistance et a la ductilité a chaud en piégeant les éléments nocifs
éventuellement présents, comme S. lls favorisent la résistance au fluage dans des
conditions de basses contraintes et de hautes températures. Toutefois, s'ils sont présents
en exces, ils diminuent la température de fusion des zones ségrégées et altérent
fortement la forgeabilité. Leur présence éventuelle doit donc étre bien contrélée.

Il doit étre entendu que les teneurs préférentielles des éléments qu’on vient de
citer sont indépendantes les unes des autres. Autrement dit, un alliage qui aurait une
teneur préférentielle sur un ou plusieurs d’entre eux seulement, mais pas sur les autres,
doit néanmoins étre considéré comme une variante avantageuse de l'invention.

Concernant les éléments dont les teneurs ont intérét a étre minimisées autant
que possible, on peut dire ce qui suit.

La teneur en Fe est limitée a 1% au maximum. Au-dela, il risque de former des
phases néfastes aux propriétés de I'alliage.

Les teneurs en Nb et Ta sont toutes deux limitées a 0,01% au maximum. Ces
éléments sont coliteux et ont fortement tendance a ségréger sans que ces ségrégations
présentent des avantages qui pourraient compenser leurs inconvénients (contrairement a
ce qui peut se passer pour Zr, B et C).

Les teneurs en S, P, Mn et Si doivent aussi étre limitées pour ne pas diminuer la
ductilité a chaud. Un excés de Si entrainerait aussi une précipitation de phases de Laves
lors de la solidification, et il sera difficile de les remettre en solution lors des traitements

thermiques ultérieurs. La résilience s’en trouverait dégradée.
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Les teneurs maximales admises pour ces éléments sont donc de 0,008% pour S,

de 0,015% pour P, de 0,3% pour Mn, et de 0,15% pour Si.

Pour garantir de bonnes propriétés mécaniques de l'alliage, il faut limiter la
teneur en O a 25 ppm au maximum et la teneur en N a 30 ppm au maximum. A cet effet,
une élaboration sous vide et faisant intervenir également un procédé tel que la refusion
sous laitier électroconducteur (ESR) ou la refusion a l'arc sous vide (VAR) est
particulierement recommandée. Mais de ces points de vue, les alliages de l'invention ne
se distinguent pas particulierement des C263 habituels auxquels ils sont appelés a se
substituer.

Concernant le procédé de préparation des piéces, typiquement on prépare un
lingot ayant la composition précédente par double ou ftriple fusion, donc en faisant
intervenir 'un au moins des procédés ESR et VAR, on 'homogénéise a une température
d’au moins 1150°C pendant 24 a 72 h, on le travaille a chaud par forgeage ou laminage
dans une gamme de températures supersolvus, on le met en solution a une température
de 1100 a 1200°C pendant 1 a 4 h, on le refroidit rapidement a au moins 1°C/min, par
exemple dans I'eau, on le vieillit 2 une température de 750 a 850°C pendant 7 a 10 h, et
on le refroidit, par exemple dans I'air calme, ou dans une enceinte. Selon les applications
visées, on pourra apporter des variantes a ce procédé, en n'exécutant pas certaines de
ces étapes ou en en ajoutant d’autres. Elles pourront étre suivies notamment par un
usinage ou toute autre opération de mise aux dimensions définitives de la piece.

Une élaboration de la piéce faisant appel a un procédé de métallurgie des
poudres et aboutissant a un produit présentant les propriétés de composition requises
serait aussi envisageable.

Des essais ont été effectués sur des échantillons dont les compositions sont
citées dans le tableau 1.

Ech.

Ni%

Cr%

Co%

Mo%

W%

B%

C%

Zr%

Al%

Ti%

ppm

N ppm

51,60

19,71

20,15

5,98

Traces

0,005

0,051

0,02

0,77

1,50

3.5

17

1,06

2,57

0,45

2,6t

47,50

20,86

20,49

5,96

1,43

0,010

0,050

0,02

1,95

1,13

3.1

18

0,58

3,31

0,17

4,0t

51,00

19,79

20,12

6,13

Traces

0,010

0,050

0,01

2,64

0,22

3.4

15

0,08

2,90

0,41

VKT

51,50

19,74

20,00

6,20

Traces

Traces

0,052

0,01

0,42

2,24

3.1

22

5,33

3,11

0,24

2,8

50,40

19,60

20,00

5,97

Traces

0,002

0,049

0,003

3,00

0,252

16

0,08

3,30

0,30

4,7¢

48,20

19,52

20,60

4,22

3,48

0,010

0,050

0,02

3,62

0,15

17

0,04

3,80

0,20

5,5t

49,70

19,97

18,50

7,50

Traces

0,010

0,060

0,02

2,20

1,95

3.3

14

0,89

4,54

-0,32

52!

I ® M mf O] O] w| >

52,10

20,00

18,20

8,00

Traces

Traces

0,060

0,01

1,10

0,48

3.2

16

0,44

1,68

0,82

2,18

Tableau 1 : Compositions des échantillons testés
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Les échantillons A, B et C correspondent a l'invention, les autres échantillons
sont des alliages de référence qui ne respectent pas au moins une des conditions (1) a
(4) précédemment définies a cause des leurs teneurs en Al et Ti. L'échantillon B
correspond a la version de l'invention considérée comme optimale, ou les teneurs de tous
les éléments sont dans les fourchettes préférées. L'échantillon de référence D correspond
a un alliage de type C263 classique qui ne respecte pas la relation (1). L'échantillon E et
échantillon F ne respectent pas la relation (3). L'échantillon G ne respecte pas les
relations (3) et (4). L'échantillon H ne respecte pas la relation (2). Cela montre bien que le
respect de toutes les relations (1) a (4) est nécessaire pour obtenir les résultats souhaités.

Les échantillons testés ont été élaborés par double fusion VIM-VAR (c’est-a-dire,
comme cela est classique, par une fusion des matieres premiéres dans un four a
induction sous vide, suivie de la coulée et de la solidification d’une électrode, celle-ci étant
affinée par refusion sous vide dans un four a arc), pour obtenir des lingots de 200 kg.
Cette méthode est couramment utilisée pour la fabrication de lingots destinés a former
des piéces forgées ou laminées de haute pureté inclusionnaire et a basses teneurs en
éléments résiduels, notamment gazeux. Elle n’est cependant pas obligatoirement
employée pour élaborer les alliages de l'invention, si ceux-ci sont destinés a la réalisation
de pieces n‘ayant pas dexigences trés élevées sur ces points. Dans ces cas, des
méthodes d’élaboration classiques moins complexes sont utilisables, pour peu qu’elles
permettent d'atteindre les bas niveaux indispensables sur certains éléments résiduels,
notamment par un choix adapté des matiéres premiéres.

Ces lingots ont été homogénéisés a une température supérieure a 1150°C
pendant 48 h, puis forgés en barres de diametre 80 mm entre 1200 et 1050°C.

Les exemples ont ensuite subi les traitements thermiques suivants :

- Mise en solution a 1140°C +/- 10°C pendant 2 h, suivie d'une trempe a l'eau ;

- Vieillissement a 800°C+/-10°C pendant 8 h suivi d’un refroidissement a l'air.

Ce traitement thermique est typique de l'alliage C263 pour ses applications
habituelles telles que les éléments de turbines.

Le logiciel THERMOCALC ne prévoit pas d’apparition de phase n pour ces
échantillons dans leurs conditions de traitement, sauf pour I'échantillon D.

De fait, des micrographies ont été réalisées sur des portions desdits échantillons
ayant subi un survieillissement a 750°C pendant 3000 h pour simuler une utilisation des
alliages correspondants a haute température. Des micrographies réalisées au microscope
électronique a effet de champ sont montrées sur les figures 1 (échantillon D), 2
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(échantillon A), 3 (échantillon B), 4 (échantillon C), 5 (échantillon E), 6 (échantillon F), 7

(échantillon G) et 8 (échantillon H).

Il se confirme que seul I'échantillon D, représentatif d'un alliage C263 classique,
comporte une quantité significative de phase n aciculaire (en aiguilles). Les autres
échantillons, notamment ceux de l'invention A, B et C, ne présentent pas cette phase dont
linvention visait notamment a éviter I'apparition lors d’'une utilisation a 700-900°C,
typiqguement 750°C environ.

La figure 9 montre les résultats d’essais mécaniques de traction sur ces mémes
échantillons pour la mesure de Rm, réalisés entre I'ambiante et 800°C. La figure 10
montre les résultats de mesure de Rpy», la figure 11 montre les résultats de mesure de
l'allongement a la rupture A%, et la figure 12 montre les résultats d’essais de striction Z%,
réalisés dans les mémes conditions.

Il s’avere que les alliages B et C selon linvention présentent des résultats en
traction (Rm et Rpy,) similaires a ceux de l'alliage de référence D. Les résultats en
traction de l'alliage A selon l'invention sont Iégérement dégradés par rapport a ceux de
l'alliage D, mais restent satisfaisants. Et la ductilité a chaud de I'alliage A est la meilleure
de toutes, ce qui peut étre un avantage pour certaines utilisations. L'invention permet
donc bien une optimisation ou une conservation satisfaisante de toutes ces propriétés
mécaniques a chaud par rapport a I'alliage C263 de référence.

Les alliages E, F et G ont de trés bons résultats en traction, notamment a chaud.
Mais leur perte de ductilité a chaud est trés importante, ce que I'on peut imputer a un
mauvais équilibrage des teneurs en Al et Ti.

L'alliage H est insatisfaisant a tous points de vue a hautes températures.

La figure 13 montre les résultats d'essais de fluage rupture a 750°C: la
contrainte de rupture en MPa est donnée en fonction du parametre de Larson-Miller
(PLM) comme il est classique de procéder.

Les alliages A, B, C selon linvention, et les alliages de référence F et G
présentent des durées de vie a rupture plus élevées que celle de I'alliage de référence D.
Cela montre que, de ce point de vue aussi, l'invention apporte une amélioration des
performances de l'alliage D qui en est le plus proche. L'alliage E présente une faible
durée de vie du fait de sa ductilité a chaud insuffisante, et les essais n'ont pu étre
prolongés au-dela d'un PLM de 23,4. Lalliage H est, la encore, trés nettement
insatisfaisant.

La figure 14 montre les résultats d’'essais de résilience menés sur plusieurs
éprouvettes des alliages A selon l'invention et D de référence, d'une part apres traitement

thermique de mise en solution puis vieillissement comme décrits plus haut, d’autre part
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10
aprés un survieillissement de 3000 h a 750°C a la suite du traitement thermique

précédent, la encore pour simuler I'évolution de l'alliage en cours d'utilisation. Les
résultats sont clairs: la résilience Kv n'est pratiguement pas affectée par le
survieillissement de I'échantillon A, alors qu’elle chute trés sensiblement pour I'échantillon
D. cela confirme que la phase n formée lors d'une utilisation a haute température de
I'alliage C263 classique a un fort effet fragilisant, et que l'invention permet de remédier a
ce probléme.

Des essais de forgeage ont également été effectués, dans des conditions
identiques (homogénéisation a plus de 1150°C pendant 48h puis forgeage a 1200°C-
1050°C jusqu’au diamétre 80mm), et les figures 15 a 18 présentent les résultats obtenus.

Les alliages A, B et C selon l'invention, de méme que l'alliage H de référence,
ont été forgés sans problémes comme l'aurait été l'alliage D : aucune crique n’est
apparue durant le forgeage. La figure 15 montre lalliage A en cours de forgeage a
environ 1100°C et aucune crique n’est effectivement visible. La figure 16 montre l'alliage
E en cours de forgeage a la méme température, et de légéres criques sont visibles. La
figure 17 montre I'alliage F en cours de forgeage a la méme température, et les criques
sont beaucoup plus profondes que dans les cas précédents. La figure 18 montre l'alliage
G en cours de forgeage a la méme température, et la encore des criques profondes sont
visibles. La bonne forgeabilité des alliages selon l'invention est donc confirmée, et est
attribuée a une proportion de phase y’ moins élevée que pour les échantillons de
référence E, F et G.

Une application privilégiée de l'invention est la fabrication d'éléments de turbines

terrestres et aéronautiques, mais elle n'est, bien entendu, pas exclusive.
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REVENDICATIONS

1.- Alliage a base nickel a durcissement structural, caractérisé en ce que sa
composition est, en pourcentages pondéraux :

- 18% < Cr < 22%, de préférence 18% < Cr < 20% ;

- 18% < Co < 22%, de préférence 19% < Co <21% ;

- 4% < Mo + W < 8%, de préférence 5,5% <Mo + W <7,5% ;

- traces < Zr < 0,06% ;

- traces < B < 0,03%, de préférence traces < B <0,01% ;

- traces < C < 0,1%, de préférence traces < C <0,06% ;

-traces< Fe £ 1% ;

- traces < Nb <0,01% ;

-traces < Ta<0,01%;

- traces < S <0,008% ;

-traces < P <0,015% ;

-traces <Mn <0,3% ;

-traces £ Si<0,15% ;

- traces £ 0 £0,0025% ;

- traces < N <0,0030% ;
le reste étant du nickel et des impuretés résultant de I'élaboration, les teneurs en Al et Ti
satisfaisant, de plus les conditions :

- (1) Ti/AI£3;

- (@QAI+12Tiz22%;

- (3)(0,2AI-1,25°-0,5Ti=0%;

- 4)Ti+1,5A£4,5%.

2.- Alliage selon la revendication 1, caractérisé en ce que sa fraction de phase y’
est comprise entre 5 et 20%.

3.- Alliage selon l'une des revendications 1 ou 2, caractérisé en ce que la
température de solvus de sa phase y’ est inférieure ou égale a 980°C.

4.- Procédé de fabrication d'une piece en alliage a base nickel, caractérisé en ce
qu’on prépare un lingot ayant la composition selon la revendication 1, on 'homogénéise a
une température d’au moins 1150°C pendant 24 a 72 h, on le travaille a chaud par
forgeage ou laminage dans une gamme de températures supersolvus, on le met en
solution a une température de 1100 a 1200°C pendant 1 a 4 h, on le refroidit a au moins
1°C/min, par exemple dans I'eau, on le vieillit 2 une température de 750 a 850°C pendant
7 210 h, et on le refroidit, par exemple dans I'air calme ou dans une enceinte.
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5.- Piéce en alliage a base nickel, caractérisée en ce qu’elle a été préparée selon

le procédé de la revendication 4.
6.- Piéce selon la revendication 5, caractérisée en ce qu'il s'agit d’'un élément de

turbine terrestre ou aéronautique.
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