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(57) Abréegée/Abstract:

Acler martensitigue durci a teneur faible en cobalt, procede de fabrication d'une piece a partir de cet acler, et piece ainsi obtenue.
Acler caracterisé en ce gue sa composition est, en pourcentages pondéraux; - C=0,18-0,30% -C0=1,5-4%-Cr=2-5% - Al
=1-2%-Mo+W/2=1-4%-V=traces -0,3%-Nb=traces -0,1%-B=traces - 30ppm - NI = 11 - 16% avec NI > 7 + 3,5 Al - SI = traces -
1,0% - Mn = traces - 4,0% - Ca = traces - 20 ppm - Terres rares = traces - 100 ppm -sIi N <10 ppm, Ti + Zr/2 = traces - 100 ppm
avec 11+ Zr/2<10N-s1 10 ppm <N <20 ppm, TiI+ Zr/2 = traces -150 ppm - O=traces - 50ppm - N = traces - 20 ppm - S = traces
- 20 ppm - Cu = traces - 1% - P = traces - 200 ppm le reste etant du fer et des impuretes inevitables resultant de I'élaboration.
Procedé de fabrication d'une piece a partir de cet acler, et piece ainsi obtenue.
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(57) Abstract : Hardened martensitic steel having a low cobalt content, process for manufacturing a part from this steel, and part

thus obtained. The steel 1s characterized in that its composition 1s, in percentages by weight: C = 0.18-0.30%; Co =1.5 - 4%, Cr =
2-5%; Al =1-2%; Mo + W/2 = 1-4%; V = traces - 0.3%; Nb = traces - 0.1%; B = traces — 30 ppm; N1 = 11-16%, where N1> 7 +

3.5 Al; S1 = traces - 1.0%; Mn = traces - 4.0%; Ca = traces - 20 ppm,; rare earths = traces — 100 ppm; if N < 10 ppm, T1

Zr/2 =

traces — 100 ppm, where T1 + Zr/2 < 10N; i1 10 ppm < N < 20 ppm, T1 + Zr/2 = traces — 150 ppm; O = traces — 50 ppm; N = traces
— 20 ppm; S = traces — 20 ppm; Cu = traces — 1%; P = traces — 200 ppm, the balance being iron and inevitable impurities resulting
from the smelting. Process for manufacturing a part from this steel, and part thus obtained.
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Acier martensitique durci a teneur faible en cobalt, procedé de fabrication d'une picce a partir de cet acier, et picce ainsi obtenue.
Acler caracterise en ce que sa composition est, en pourcentages ponderaux: - C=0,18 - 0,30% -Co=1,5-4% -Cr=2 — 5% - Al
=1-2%-Mo+W/2=1-4% -V =traces —0,3% - Nb =traces — 0,1% - B =traces — 30 ppm - N1i=11 — 16% avec N1>7 + 3,5
Al - S1 = traces — 1,0% - Mn = traces — 4,0% - Ca = traces — 20 ppm - Terres rares = traces — 100 ppm - s1 N < 10 ppm, T1 + Z1/2 =
traces — 100 ppm avec Ti + Zr/2 < 10 N - s1 10 ppm < N <20 ppm, Ti + Zr/2 = traces —150 ppm - O = traces — S0ppm - N = traces
— 20 ppm - S = traces — 20 ppm - Cu = traces — 1% - P = traces — 200 ppm le reste ¢tant du fer et des impuretes mevitables
résultant de I'¢laboration. Procede de fabrication d'une piece a partir de cet acier, et piece ainsi obtenue.
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Acier martensitique durci a teneur faible en cobalt, procedeée de fabrication

d’une piece a partir de cet acier, et piece ainsi obtenue.

L'invention concerne un acier martensitique durci par un systeme duplex,
c'est-a-dire par une precipitation de composes intermetalliques et de carbures
obtenue grace a une composition de l'acier et un traitement thermique de
vielllissement appropriés.

Ce type d’acier propose

- une tres haute resistance mecanique, mais en méme temps une tenacite
et une ductilite elevees, autrement dit une faible sensibilite a la rupture fragile ;
cette tres haute reésistance subsiste a chaud, jusqu'a des temperatures de l'ordre
de 400°C ;

- de bonnes proprietes en fatigue, ce qui impligue notamment ['absence
d'inclusions nocives telles que des nitrures et des oxydes ; cette caracteristique
doit étre obtenue par une composition appropriee et des conditions d'elaboration
du metal liquide soigneées.

De plus, Il est cementable et nitrurable, de maniere a pouvoir durcir sa
surface pour lui conferer une bonne resistance a l'abrasion et en frottement
lubrifie.

Les applications envisageables de cet acier concernent tous les domaines
de |la mécanique ou sont requises des pieces de structure ou de transmission qui
doivent combiner de tres fortes charges, sous sollicitations dynamiques et en
presence d'echauffement induit ou environnant. On citera, de maniere non
exhaustive, les arbres de transmission, les arbres de boite de vitesse, les axes de
roulements,...

La demande d’'une excellente resistance mecanique a chaud empéche
d'utiliser, dans certaines applications, les aciers au carbone ou les aciers dits
« faiblement allies » dont |a resistance se degrade a partir de 200°C. En outre, la
tenacite de ces aciers n'est generalement plus satisfaisante lorsqu’ils sont traites
pour des niveaux de resistance mecanique superieurs a 2000 MPa, et, d'une
maniere generale, leur limite elastigue « vraie » est bien inférieure a leur
resistance maximale mesuree a l'essai de traction : la limite elastique est donc un
critere dimensionnant qui devient péenalisant dans ce cas. On peut alors utiliser

les aciers maraging, dont la limite elastique est notablement plus proche de leur
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valeur maximale de resistance a la traction, qui ont une resistance satisfaisante

jusqu'a 350-400°C, et qui offrent encore une bonne tenacité pour les tres hauts
niveaux de resistance mecanique. Mais ces aciers maraging contiennent assez
systematiquement des teneurs elevees en nickel, cobalt et molybdene, tous
elements qui sont couteux et sujets a des variations notables de leur cote sur le
marche des matieres premieres. lls contiennent aussi du titane, utilise pour sa
forte contribution au durcissement secondaire, mais qui est principalement en
cause dans l'abaissement de la tenue en fatigue des aciers maraging du au
nitrure TIN, dont il est quasiment Iimpossible d'éviter la formation lors de
I'élaboration d’aciers n'’en contenant méme seulement que quelgques dixiemes de
pourcents.

I a éete propose dans US-A-5,393,488 une composition dacier a
durcissement secondaire sans addition de titane, visant a ameliorer la tenue a
chaud et surtout a ameliorer les proprietes en fatigue, la ductilite et la tenacite.
Cette composition a I'inconvénient d’exiger une teneur en Co élevée (8 a 16%), ce
qui rend l'acier tres couteux. (NB : dans le présent texte, toutes les teneurs des
différents éléments sont exprimées en % pondéraux).

Dans le document WO-A-2006/114499, on a propose une composition
d’'acier martensitique durci et une suite de traitements thermiques optimisée
adaptee a cette composition qui, par rapport a I'art antéerieur represente par US-A-
5,393,388, présentait 'avantage de n'exiger qu'une teneur plus reduite en cobalt,
soit entre 5 et 7%. En ajustant les teneurs des autres elements et les parametres
des traitements thermiques en consequence, Il a eté possible d’'obtenir des pieces
proposant un ensemble de proprietes mecaniques tres satisfaisantes, notamment
pour les applications aeronautiques. Ce sont, notamment, une réesistance a la
traction a froid comprise entre 2200 MPa et 2350 MPa, une ductilité et une
resilience au moins egales a celles des meilleurs aciers a haute resistance, et a
chaud (400°C) une réesistance a la traction de I'ordre de 1800 MPa, ainsi que des
proprietés de fatigue optimales.

Cet acier est dit « a durcissement duplex », car son durcissement est
obtenu par la préecipitation durcissante simultanée de composes intermetalliques

et de carbures de type M>C.



10

15

20

25

30

CA 02730520 2011-01-11
WO 2010/007297 PCT/FR2009/051351

3
Toutefois, cet acier contient toujours des quantites de cobalt relativement

Importantes. Cet element etant de toute facon onereux et son prix etant
susceptible de subir des fluctuations importantes sur le marché des matieres
premieres, Il serait important de trouver des moyens de reduire encore tres
sensiblement sa presence, notamment dans les matériaux destinés a des
applications mecaniques plus courantes que les applications aeronautiques.

Les aclers tels que proposées dans WO-A-2006/114499 et US-A-5 393 488
permettent d’'obtenir une bonne resilience mais pour certaines applications celle-ci
peut s’averer insuffisante.

Pour ces mémes applications il est egalement demandé d'obtenir une
resistance a la traction (Rm) tres elevee.

Le but de lI'invention est de proposer un acier utilisable, notamment, pour
fabriquer des pieces mecaniques telles que des arbres de transmission, ou des
elements de structure, presentant une resilience plus elevee tout en presentant
une resistance mecanique importante. Cet acier devrait également avoir un cout
de production plus faible que les aciers les plus performants connus actuellement
pour ces usages, grace, en particulier, a une teneur en cobalt significativement
plus reduite.

A cet effet, I'invention a pour objet un acier caractérise en ce que sa
composition est, en pourcentages ponderaux :

-C=0,18 -0,30%

-Co=1,5- 4 %, de preference 2 — 3%

-Cr=2-5%

-Al=1-2%

-Mo +W/2=1-4%

-V =traces - 0,3%

- Nb =traces — 0,1%

- B = traces — 30 ppm

-Ni=11-16% avec Ni>7 + 3,5 Al

- Si = traces — 1,0%

- Mn = traces — 2,0%

- Ca = traces — 20 ppm

- Terres rares = traces — 100 ppm
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-SIN <10 ppm, Ti + Zr/2 = traces — 100 ppm avec T1 + Zr/l2<10 N

-s1 10 ppm < N <20 ppm, Ti + Zr/2 = traces — 150 ppm

- O = traces — 50 ppm

- N =traces — 20 ppm

- S =traces — 20 ppm

- Cu =traces — 1%

- P =traces — 200 ppm

le reste etant du fer et des impuretes inevitables resultant de |I'elaboration.
I contient de préférence C = 0,20 — 0,25%.

Il contient de préférence Cr = 2 — 4%.

Il contient de préférence Al =1 — 1,6%, mieux 1,4 — 1,6%.

Il contient de préféerence Mo > 1%.

Il contient de preféerence Mo + W/2 =1 - 2%.

Il contient de préférence V = 0,2 — 0,3%.

Il contient de préférence Ni = 12 —14%, avec Ni>7 + 3,5 Al.

Il contient de préférence Nb = traces — 0,05%

Il contient de preférence Si = traces — 0,25%, mieux traces — 0,10%.

Il contient de preference O = traces — 10 ppm.

Il contient de preference N = traces — 10 ppm.

Il contient de preference S = traces — 10 ppm, mieux traces — 5 ppm.

Il contient de preference P = traces — 100 ppm.

Sa température de transformation martensitiqgue Ms mesurée est de
préference superieure ou egale a 100°C.

Sa tempeérature de transformation martensitique Ms mesurée peut étre
superieure ou egale a 140°C.

L'invention a aussi pour objet un procede de fabrication d'une piéce en
acier, caracterise en ce quil comporte les etapes suivantes precedant le
parachevement de la piece lui procurant sa forme definitive :

- la préparation d’'un acier ayant la composition précedente ;

- au moins une opeéeration de mise en forme de cet acier ;

- un revenu dadoucissement a 600-675°C pendant 4 a 20h suivi d'un

refroidissement a l'air ;
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- une mise en solution a 900-1000°C pendant au moins 1h, suivie par un

refroidissement a I'huile ou a l'air suffisamment rapide pour eviter la precipitation
de carbures intergranulaires dans la matrice d'austenite ;

- un vielllissement de durcissement a 475-600°C, de preference de 490-
525°C pendant 5-20h.

Il comporte en outre de preference un traitement cryogenique a -50°C ou
plus bas, de préféerence entre -80°C et 100°C ou plus bas mais pas en dessous
de -110°C, pour transformer toute l'austéenite en martensite, la temperature etant
inférieure de 150°C ou davantage a Ms mesuree, au moins un desdits traitements
durant entre 4h et 50h et de préference entre 4h et 10h.

Il comporte en outre de preference un traitement d’adoucissement de la
martensite brute de trempe effectue a 150-250°C pendant 4-16h, suivi par un
refroidissement a 'air calme.

La piece subit egalement de preference une cementation, ou une
nitruration, ou une carbonitruration .

La nitruration, ou la cementation, ou la carbonitruration, peut étre effectuee
lors d’'un cycle de vieillissement.

Une nitruration peut étre effectuee entre 475 et 600°C.

Ladite nitruration ou cementation ou carbonitruration peut étre effectuee
lors d’'un cycle thermique préalablement ou simultanément a ladite mise en
solution.

L'invention a egalement pour objet une pieéce mecanique ou piece pour
element de structure, caracterisee en ce quelle est fabriquee selon le procede
precedent.

Il peut s'agir notamment d'un arbre de transmission de moteur, ou d'un
dispositif de suspension de moteur ou d'un elément d'atterrisseur ou d'un element
de boite de vitesses ou d'un axe de roulement.

Comme on l'aura compris, I'invention repose d’abord sur une composition
d'acier qui se distingue de I'art anterieur representé par WO-A-2006/114499
notamment par une teneur en Co plus faible mais restant significative, comprise
entre 1,5 et 4 %. Les teneurs des autres eléments d’alliage significativement
presents les plus courants ne sont que peu modifiees, mais certaines teneurs en

iImpuretes doivent étre maitrisees avec soin.



10

15

20

25

30

CA 02730520 2011-01-11
WO 2010/007297 PCT/FR2009/051351

6
Le Co est un element colteux dont on a reduit significativement la teneur

par rapport a I'art antéerieur, sans toutefois le supprimer ou le porter a un tres bas
niveau. L'acier selon [l'invention contient, de maniére generale, assez peu
d’elements d’addition colteux, mis a part le nickel dont la teneur n'est cependant
pas augmentee par rapport a I'art anterieur. Mais, Il est necessaire d'apporter un
soin particulier lors de I'élaboration, afin de limiter la teneur en azote a 20 ppm au
maximum pour eviter autant que possible la formation de nitrures d’aluminium. Les
teneurs maximales en ftitane et zirconium doivent aussi étre limitees en
conseqguence pour eviter gqu’ils ne forment des nitrures avec |'azote residuel.

L'acier de l'invention peut étre usine a I'état trempe, avec des outils adaptes
a une dureté de 45HRC. |l est intermédiaire entre les maragings (usinables bruts
de trempe puisqu’ils ont une martensite douce a bas carbone) et les aciers au
carbone qui doivent étre usines essentiellement a |'etat reculit.

L'invention sera mieux comprise a la lecture de la description qui suit,
donnee en reference a la figure 1 annexee, qui montre, pour des echantillons de
diverses compositions, leur resistance a la traction Rm et leur tenacite Kv.

Dans les aciers de l|la classe de ceux de linvention, on reéalise un
durcissement « duplex», c'est-a-dire obtenu conjointement par des
iIntermetalliqgues de type B-NIAl et par des carbures de type M2C, en presence

d’'austenite de reversion formee/stabilisee par un enrichissement en nickel obtenu
par diffusion lors du vielllissement de durcissement, qui donne de la ductilite a la
structure par formation d’'une structure sandwich (quelques % d’austénite stable et
ductile entre les lattes de la martensite durcie).

Il faut eviter de former des nitrures, de Ti, de Zr et d'Al notamment, qui sont
fragilisants : ils deteriorent la tenacite et la tenue en fatigue. Comme ces nitrures
peuvent precipiter des des teneurs de 1 a quelques ppm de N en présence de Ti,
Zr et/ou Al, et que les moyens d'elaboration conventionnels permettent
difficilement d'atteindre moins de 5 ppm de N, 'acier de l'invention respecte les
regles suivantes.

On limite en principe toute addition de Ti (maximum autorise : 100 ppm),
et on limite N autant que possible. Selon lI'invention, la teneur en N ne doit pas
dépasser 20 ppm et, mieux, 10 ppm, et la teneur en Ti ne doit pas déepasser 10

fois la teneur en N.
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Neéanmoins, une addition proportionnee de titane en fin d'élaboration au

four sous vide est envisageable en vue de fixer ['azote residuel et, ainsi, eviter la
precipitation nocive du nitrure AIN. Comme Il faut, toutefois, éviter la formation du
nitrure TIN en phase liquide, car il devient grossier (de 5 a 10 um ou davantage),
'addition de titane ne peut étre pratiquée que pour une teneur residuelle
maximale en azote de 10 ppm dans le metal liquide, et toujours sans depasser
10 fois cette valeur residuelle en azote. Par exemple, pour une teneur finale de 8
ppm de N en fin d’élaboration, la teneur limite de I'addition eéventuelle en titane est
de 80 ppm.

On peut remplacer partiellement ou totalement Ti par Zr, ces deux elements
se comportant de fagcon assez comparable. Leurs masses atomiques etant dans

un rapport de 2, si du Zr est ajoute en plus ou a la place du Ti il faut raisonner sur

la somme Ti + Zr/2 et dire que, en méme temps que N <10 ppm :
- Ti1+ Zr/2 doit toujours etre <100 ppm ;
- et Ti + Zr/2 doit étre <10 N.

Dans le cas ou la teneur en N est superieure a 10 ppm et inférieure ou
egale a 20 ppm, Ti et Zr sont a considerer comme des impuretes a éeviter, et |a
somme 11+ Zr/2 doit étre <150 ppm.

L'addition éeventuelle de terres rares, en fin d'élaboration, peut aussi
contribuer a fixer une fraction de N, outre le S et O. Dans ce cas, il faut s'‘assurer
que la teneur residuelle en terres rares sous forme libre reste inférieure ou egale
a 100 ppm, et preferentiellement inférieure ou egale a 50 ppm, car ces elements
fragilisent ['acier lorsqu’ils sont presents au-dela de ces valeurs. On pense que
les oxynitrures de terres rares (par exemple de La) sont moins nocifs que les
nitrures de Ti ou Al, du fait de leur forme globulaire qui les rendrait moins
susceptibles de constituer des amorces de ruptures de fatigue.

Un traitement au calcium peut étre pratiqué en vue de compléeter la
desoxydation/desulfuration du metal liquide. Ce traitement est preferentiellement
conduit avec les eventuelles additions de Ti, Zr ou terres rares.

Le carbure M2C de Cr, Mo, W et V contenant tres peu de Fe est privilegie
pour ses proprietés durcissantes et non fragilisantes. Le carbure M>C est
metastable au regard des carbures d'equilibre M;Cs et/ou MgC et/ou M23Cs. Il est

stabilisé par Mo et W. La somme de |la teneur en Mo et de |la moitié de la teneur
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en W doit étre d’au moins 1%. Il ne faut cependant pas depasser Mo + W/2 = 4%

pour ne pas deteriorer la forgeabilité (ou la deformabilité a chaud en genéral) et ne
pas former des intermetalliques de la phase y de type FesMos, qui est I'une des
phases durcissantes essentielles des aciers maraging classiques mais n'est pas
souhaitée dans |'acier de I'invention. De preference, Mo + W/2 est compris entre 1
et 2%. C'est également pour éviter la formation de carbures de Ti non durcissants
et susceptibles de fragiliser les joints de grains qu'une limitation impérative a 100
ppm de la teneur en Ti des aciers selon lI'invention est requise.

Cr et V sont des elements qui activent la formation des carbures
« metastables ».

V forme aussi des carbures de type MC, stables jusqu'aux temperatures de
mise en solution, qui « bloquent » les joints de grains et limitent le grossissement
des grains lors des traitements thermiques a haute tempeéerature. Il ne faut pas
dépasser V = 0,3% pour ne pas fixer trop de C dans des carbures de V, lors du
cycle de mise en solution, au détriment du carbure M>C de Cr, Mo, W, V dont on
recherche |la precipitation lors du cycle de vieillissement ulterieur. De preference la
teneur en V est comprise entre 0,2 et 0,3%.

La présence de Cr (au moins 2%) permet de diminuer le taux de carbures
de V et d’accroitre le taux de M.C. Il ne faut pas déepasser 5% pour ne pas trop
favoriser la formation des carbures stables, en particulier M23Cg. De preference on
ne déepasse pas 4% de Cr.

La presence de C favorise 'apparition de M>C par rapport a |la phase p.
Mais une teneur excessive cause des segregations, un abaissement de Ms et
amene des difficultes lors de la fabrication a I'échelle industrielle : sensibilité aux
tapures (fissurations superficielles lors d'un refroidissement rapide), usinabillite
difficile d'une martensite trop dure a |'etat brut de trempe.... Sa teneur doit étre
comprise entre 0,20 et 0,30%, de préference 0,20-0,25%. La couche superficielle
des pleces pourra étre enrichie en C par cementation ou carbonitruration si une
tres grande durete de surface est requise dans les applications envisagees.

Le cobalt releve quelque peu la température de transition ductile/fragile, ce
qui n'est pas favorable, en particulier dans des compositions a teneurs en nickel
plutbt basses, tandis que, contrairement a ce qui a pu étre constaté dans d'autres

aciers, le cobalt ne releve pas de maniere evidente le point de transformation Ms
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des compositions de lI'invention et n'a donc pas d'interét manifeste non plus sur

ce plan.

La teneur en Co (5 a 7%) proposée dans les aciers de WO-A-2006/114499,
en combinaison avec les teneurs des autres elements, resultait de la recherche
d’'un compromis entre ces divers avantages et inconvenients.

Comme on |'a dit, I'invention repose d'abord sur une composition d'acier qul
se distingue de l'art anterieur represente par WO-A-2000/114499 notamment par
une teneur en Co plus faible, comprise entre 1,5 et 4 %, mieux entre 2 et 3%. Les
teneurs des autres elements d'alliage significativement presents les plus courants
ne sont que peu modifiees, mais certaines teneurs en impuretés doivent étre
maitrisees avec soin, notamment les teneurs en Ti, Zr et N qui affectent la
tenacite.

Dans le contexte d'une exploration de l'effet du Co sur les proprietes
mecaniques de ce type d'acier (Rm et Kv), il a ete mis en évidence de maniere
inattendue que 'ajustement de la concentration de cet elément permet d'obtenir le
mellleur compromis Resilience / Rm. Cette mise en évidence est illustree sur la
figure 1 sur lagquelle on constate quune population de points Rm/Kv est repartie
autour d'une courbe polynomiale d'ordre 3 presentant une inflexion pour des
teneurs en Co comprises entre 1,5 et 4 % de Co. Une resilience de I'ordre de 30
joules ou davantage et une Rm supeérieur ou egal a 2140 MPa sont obtenues
simultanément dans cet intervalle de teneur en Co.

Il faut eviter d’avoir une concentration inutilement élevee en Co qui, non
seulement est tres onereux, mais degrade egalement la résilience. Il est connu
que le Co degrade la transition de résilience du Fe pur (page 52-54 materials
Sciences and Technology January 1994 Vol. 10). En effet, comme on I'a dit la
presence de Co augmente la tempeéerature de transition ductile / fragile. Par ailleurs
une teneur en Co superieure a 1,5 % de Co s’avere utile pour ameéliorer le
durcissement structural par precipitation de carbure M.C et ainsi augmenter
significativement Rm. De plus, de maniere surprenante les inventeurs ont constate
apres plusieurs essais qu’'une teneur en Co comprise entre environ 1,5 et 4 %,
mieux entre 2 et 3%, ameliore significativement la résistance meécanique
pratiquement sans degrader la resilience, comparativement a une nuance a tres

basse teneur en Co (< 1 %) dont la composition serait, par ailleurs, identique.
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Ni et Al sont lies dans I'invention, ou Ni doit étre > 7 + 3,5 Al. Ce sont les

deux éléments essentiels qui participent a une bonne part du durcissement par
vielllissement, grace a la précipitation de la phase intermetalligue nanometrique
de type B2 (NIAlI par exemple). C’est cette phase qui confere une large part de la
resistance mecanique a chaud, jusqua environ 400°C. Le nickel est aussl
I'élement qui reduit la fragiliteé par clivage car il abaisse la tempeéerature de
transition ductile/fragile des martensites. Si Al est trop eleve par rapport a Ni, la
matrice martensitique est trop fortement appauvrie en nickel a la suite de la
precipitation du précipité durcissant NiIAl lors du vielllissement. Cela est
dommageable pour les criteres de ténacité et de ductilite, car I'abaissement de la
teneur en nickel dans la phase martensitigue conduit au relevement de sa
tempeéerature de transition ductile/fragile, donc a sa fragilisation a des temperatures
voisines de l'ambiante. En outre, le nickel favorise la formation d'austenite de
reversion et/ou stabilise la fraction d'austenite residuelle (eventuellement
presente), lors du cycle de vieillissement. Ces mécanismes sont favorables aux
criteres de ductilite et de tenacite, mais aussi de stabilite structurale de l'acier. Si
la matrice vieillie est trop appauvrie en nickel, ces mecanismes vertueux sont
minorés ou inhibés : on n'a plus de potentiel d’austénite de reversion. A l'inverse,
si on a trop de Ni, on reduit exagerement le taux de phase durcissante de type
NIAl en exagerant le taux d'austenite de reversion dans laquelle Al reste
largement en solution.

En fin de trempe, il ne faut pas avoir d’austenite residuelle (<3%), et il faut
se retrouver avec une structure essentiellement martensitique. A cet effet, Il faut
ajuster les conditions de la trempe, en particulier la temperature de fin de
refroidissement, et aussi la composition de ‘acier. Cette derniere determine la
température Ms de debut de transformation martensitiqgue qui, selon l'invention,
doit de préeference rester egale ou superieure a 140°C si on ne pratique pas de
cycle cryogenique, et doit de preference étre comprise entre 100 et 140°C si on
pratique un cycle cryogenique.

Ms est habituellement calculée selon la formule classique de la litterature
Ms =550—-350XxC% -40xXMn% - 17 xCr% - 10 x Mo% - 17 X Ni% - 8 x W% - 35
X V% - 10 x Cu% - 10 x Co% + 30 x Al% °C. Toutefois, I'expérience montre que

cette formule n'est que tres approximative, en particulier parce que les effets du
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Co et de Al sont tres variables d'un type d'acier a l'autre. Pour savoir si un acier

est conforme ou non a l'invention, il faut donc se baser sur des mesures de l|a
temperature Ms réelle, effectuees par exemple par dilatometrie comme cela est
classique. La teneur en Ni est une des variables d'ajustement possibles de Ms.

La temperature de fin de refroidissement apres trempe doit étre inferieure a
Ms reelle -150°C, préeferentiellement inferieure a Ms réelle -200°C, afin d’assurer
une pleine transformation martensitigue de l'acier. La temperature de fin de
refroidissement doit donc étre inferieure a la température Mf mesuree de fin de
transformation martensitique de l'acier. Pour les compositions les plus enrichies
en C et NI en particulier, un ftraitement cryogenique peut étre applique
iImmediatement a la suite d'un refroidissement a température ambiante depuis la
tempeéerature de mise en solution. La vitesse globale de refroidissement doit étre la
plus élevee possible de facon a eviter les mécanismes de stabilisation de
l"austenite residuelle riche en carbone. |l n‘'est cependant pas utile de rechercher
des temperatures cryogeniques inferieures a -110°C car |'agitation thermique de la
structure y devient insuffisante pour produire la transformation martensitique.
D'une facon generale, Il est preferable que la valeur Ms de l'acier soit comprise
entre 100 et 140°C si on appligue un cycle cryogenique, et supérieure ou egale a
140°C en l'absence de ce cycle cryogenique. Tel que deja applique pour des
aclers martensitiqgues durcis par un systeme duplex et tel que deja connu de WO-
A-2006/114499, la duree du cycle cryogenique, si necessaire, est comprise entre
4 et 50 heures, preferentiellement de 4 a 16 heures, et encore preferentiellement
de 4 a 10 heures. On peut pratiquer plusieurs cycles cryogeniques, l'essentiel
etant qu’au moins I'un d'entre eux ait les caracteristiques precitees.

Concretement, on doit avoir Al = 1-2%, de préférence 1-1,6%, mieux 1,4-
1,6%, et Ni = 11-16%, avec Ni > 7 + 3,5 Al. Idealement on a 1,5% d’Al et 12-14%
de Ni. Ces conditions favorisent la présence de NIAlI ce qui augmente la résistance
a la traction Rm, dont on constate egalement qu’elle n'est pas trop déteriorée par
la faible teneur en Co si les autres conditions de I'invention sont reunies. La limite
elastique Ryp 2 est influencee de la méme fagon que Rm.

Par rapport aux aciers connus de US-A-5 393 488, ou on recherche une
préesence tres elevee d'austenite de reversion pour avoir une ductilite et une

tenacite elevee, les aciers de la classe de lI'invention privilegient la presence des
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phases durcissantes B2, notamment NIAI, pour obtenir une resistance mecanique

elevée a chaud. Le respect des conditions sur Ni et Al qui ont eété données assure
une teneur potentielle suffisante d'austenite de reversion pour conserver une
ductilite et une tenacite convenables pour les applications envisagees.

Il est possible d'ajouter du B, mais pas plus de 30ppm pour ne pas
degrader les proprietes de l'acier.

Il est également possible d'ajouter du Nb pour contrdler |a taille des grains
lors d'un forgeage ou d'une autre transformation a chaud, a une teneur ne
dépassant pas 0,1%. L’acier, selon l'invention accepte donc des matieres
premieres pouvant contenir des teneurs residuelles en Nb non negligeables.

Une caracteristigue des aciers de la classe de l'invention est aussi la
possibilite de remplacer au moins une partie de Mo par W. A fraction atomique
equivalente, W segrege moins a la solidification que Mo et apporte un surcroit de
tenue mecanique a chaud. Il a I'inconvenient d'étre couteux et on peut optimiser
ce cout en I'associant a Mo. Comme on I'a dit, Mo + W/2 doit étre compris entre 1
et 4%, de préference entre 1 et 2%. On préfere conserver une teneur minimale en
Mo de 1% pour limiter le colt de I'acier, d’autant que la tenue a haute température
n'est pas un objectif prioritaire de I'acier de I'invention.

Cu peut aller jusqu'a 1%. |l est susceptible de participer au durcissement a
I'aide de sa phase epsilon, et la presence de Ni permet de limiter ses effets nocifs,
en particulier I'apparition de criques superficielles lors du forgeage des pieces, que
I'on constate lors d'additions de cuivre dans des aciers ne contenant pas de
nickel. Mais sa présence n'a rien d’indispensable et Il peut n'étre present qu'a
I'état de traces residuelles, issues des pollutions des matieres premieres.

Le manganese n'est a priori pas utile a l'obtention des proprietes de 'acier
visees, mais Il n‘’a pas d'effet nefaste reconnu. En outre, sa faible tension de
vapeur aux tempeératures de l'acier liquide fait que sa concentration est
difficilement maitrisable en elaboration sous vide et refusion sous vide : sa teneur
peut varier en fonction de la localisation radiale et axiale dans un lingot refondu.
Comme Il est souvent présent dans les matieres premieres, et pour les raisons ci-
dessus, sa teneur sera preferentiellement au plus de 0,25%, et en tous cas limitée
a 2% au plus, car de trop fortes variations de sa concentration dans un méme

produit nuiront a la repetitivite des proprietes.
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Le silicium est connu pour avoir un effet de durcissement en solution solide

de la ferrite et, a l'instar du cobalt, pour diminuer la solubilité de certains élements
ou de certaines phases dans la ferrite. Néeanmoins, comme on |'a vu, |'acier de
'invention ne comporte que relativement peu de cobalt, et Il peut se passer de
silicium, dautant plus que, en outre, le silicium favorise generalement la
precipitation de phases intermetalligues nefastes dans les aciers complexes
(phase de Laves, siliciures...). Sa teneur sera limitée a 1%, preférentiellement a
moins de 0,25% et encore preféerentiellement a moins de 0,1%.

De maniere generale, les elements pouvant segreger aux |oints de grains
et les fragiliser, comme P et S, doivent étre controlés dans les limites suivantes : S
= traces — 20ppm, de preference traces - 10ppm, mieux traces - S5ppm, et P =
traces — 200ppm, de preference traces - 100ppm, mieux traces - 50 ppm.

On peut utiliser Ca comme désoxydant et comme capteur de soufre, en le
retrouvant residuellement au final (< 20ppm). De méme, des residus de terres
rares peuvent subsister au final (< 100ppm) a la suite d’'un traitement d'affinage du
metal liquide ou elles auraient eté utilisees pour capter O, S et/ou N. L'utilisation
de Ca et de terres rares a ces effets n'etant pas obligatoire, ces elements peuvent
n'étre présents qu'a I'etat de traces dans les aciers de I'invention.

La teneur en oxygene acceptable est de 50 ppm au maximum, de
preference 10 ppm au maximum.

A titre dexemples, on a teste des echantlllons dacier dont les

compositions (en pourcentages pondéraux) sont reportees dans le tableau 1 :
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Domaine de I'lnvention
A (ref.) |B(ref.) |C D E F G H I J K(ref.)
C% 0,233 |[0,239 0,22 0,23 0,24 0,21 0,24 0,22 0,18 0,23 0,21
Si1% 0,082 0,031 0,029 (0,033 |0,041 0,045 (0,053 [0,036 0,065 0,30 0,052
Mn% 0,026 |0,033 0,032 0,035 0,028 (0,035 0,039 (0,041 0,38 0,052 |0,061
S ppm 1 4 14 4 6 14 3 8 10 5 4
P ppm |54 30 29 31 30 25 15 28 30 45 29
Ni% 13,43 (12,67 (13,31 [12,42 |12,30 |14,11 |1299 [12,70 [1510 [11,25 [12,91
Cr% 2,76 3,38 2,99 3,05 3,21 3,19 2,95 3,25 3,17 3,17 2,89
Mo% (1,44 1,52 1,61 1,52 1,49 1,46 1,47 1,51 1,48 1,55 1,46
Al% 0,962 (1,50 1,45 1,50 1,60 1,54 1,46 1,49 1,53 1,48 1,39
Co% 10,25 |6,18 3,93 3,90 3,02 2,98 2,90 2,30 2,02 1,72 0,5
Cu% 0,014 10,011 <0,010 [0,011 0,010 <0,010 (0,025 |0,35 0,052 |0,061 0,032
Ti% <0.02 |[<0,020 |<0,020 |<0,020 |<0,020 [<0,020 |0,025 |[<0,02 |<0,02 |<0,02 |<0,02
Nb% <0.05 |<0,005 |<0,005 |0,000 |<0,005 |0,015 [<0,005 [<0,005 |<0,005 |<0,005 |<0.005
0 0 0
B ppm |<10 <5 <5 < <d <d <5 28 15 <5 <d
Capm |<50 <50 <50 <50 <50 60 <50 <50 <50 <50 <50
N ppm |<3 13 4 14 5 10 6 3 6 <3 <3
O ppm (<3 3,4 4 3 10 15 < 3 12 <3 20 6
V% <0,01 (0,245 |0,251 |<0,010 |0,248 (0,243 |[<0,010 (0,115 0,292 |0,241 |<0,010
Tableau 1 : Composition des echantillons testes
5
Les elements non cités dans le tableau ne sont presents au plus qu'a |'etat
de traces resultant de 'élaboration.
L'acier de reference A correspond a un acier selon US-A-5 393 488, ayant
donc une teneur en Co €leveée.
10 L'acier de reference B correspond a un acier selon WO-A-2006 / 114 499,

Il se distingue de A par une teneur en Co plus faible et une teneur en Al plus
elevee.
Les aciers C a J sont conformes a l'invention a tous points de vue,

notamment par leur teneur en Co, significativement plus faible que celle de 'acier
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B, mais qui reste neanmoins sensiblement superieure a une simple teneur

residuelle et est obtenue par un ajout delibere au cours de |I'elaboration.

L'acier C se distingue de l'acier de reference B essentiellement par une
teneur en Co plus faible.

L'acier D se distingue de C par une teneur Co legerement plus faible pour
une teneur en NI plus faible, et par I'absence de V qui n'est present qu'a I'etat de
traces.

L'acier E se distingue de D par une teneur Co encore plus faible que celle
de D et par une teneur en V a un niveau comparable a l'acier C.

L'acier F se distingue de C, D, E essentiellement par une teneur légerement
supérieure en Ni, sa teneur en Co etant comparable a celle de 'acier E.

L'acier G se distingue des aciers C a F par une teneur en Co encore reduite
et ne comporte pas de V.

L'acier H se distingue de l'acier G par une baisse encore accentuee de la
teneur en Co et par une teneur significativement plus élevée en Bore.

L'acier | se distingue de l'acier H par un abaissement encore accentue de la
teneur en Co, et par une plus basse teneur en C associée a une teneur plus
elevee en NI.

L'acier J est celui dont la composition la teneur en Co la plus faible, tout en
correspondant a une addition volontaire et qui demeure conforme a lI'invention. |l a
egalement |la plus faible teneur en Ni et comporte du V.

L'acier de reference K a une teneur en Co faible et en dessous du minimum
exige par l'invention. Il est comparable sur les autres points aux aciers selon
'iInvention sans V et B et a tres bas N.

Ces echantillons ont été forges a partir de lingots de 200kg en élements
plats de 75 x 35mm dans les conditions suivantes. Un ftraitement
d’homogeneisation d'au moins 16 heures a 1250°C est suivi d'une premiere
operation de forgeage destinee a fractionner les structures grossieres des lingots ;
des demi-produits de section carree de 75 x 75 mm ont ensuite eté forgées apres
une remise en temperature a 1180°C ; finalement, chaque demi-produit a ete
place dans un four a 950°C, puis a éte forge a cette temperature sous la forme
d'elements plats de 75 x 35 mm dont la structure granulaire est affinee par ces

operations successives.
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De plus, les echantillons ont subli un revenu d'adoucissement a une

temperature d'au moins 600°C. En lI'occurrence, ce revenu d'adoucissement a ete
effectuée a 650°C pendant 8h et suivi d’un refroidissement a l'air. Grace a cela, les
produits bruts de transformations thermomeécaniques peuvent subir sans
problemes particuliers les operations de parachevement (redressage, ecroutage,
usinage...) conferant a la piece sa forme definitive. On remarquera que le revenu
d'adoucissement n'apporte pas de contribution pour |'obtention des
caracteristiques mecaniques finales.

Apres le forgeage, les echantillons ont subi :

- une mise en solution a 900°C pendant 1h puis un refroidissement par
trempe a l'huile ;

- de maniere connue en soi et tel que deja applique pour des aciers
martensitiques durcis par un systeme duplex comme par exemple |'acier de WO-
A-2006/114499 : un traitement cryogénique a — 80°C pendant 8h pour les
echantillons A, B, C, E, G, | ,J et K; les echantillons D et H ont subi un traitement
cryogenique a — 90°C pendant 7h et I'échantillon F un traitement a — 100°C
pendant oh ;

- un revenu de detente de 16h a 200°C ;

- un vielllissement de durcissement a 500°C pendant 10h puis un
refroidissement a l'air.

Les proprietés des echantillons (résistance a la traction Rm en sens long,
limite elastigue Rpg2, €longation A3d, striction Z, resilience KV, taille du grain
ASTM) sont reportees dans le tableau 2. Elles sont ici mesurées a la temperature

ambilante normale.
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Co Rm Rpo.2 A5d Z KV Grain
(Mpa) | (Mpa) (%) (%) (J) ASTM
A (10,25 |2176 1956 11,2 58 25/27 3
Réf. B (6,18 2316 2135 9,5 49 20/24 3
C 3,93 2220 2030 10,1 52 29 /
D [ 3,50 2208 2011 10,3 55 31 9
Inv. E 3,02 2200 1998 10,3 55 30 3
F 2,98 2140 1935 10,9 01 32 7
G |2,56 2188 1975 10,7 60 31 /
H|2,30 2150 1945 10,0 01 33 3
| 2,02 2185 1970 10,4 59 31 7
J [1,72 2170 1943 10,4 60 33 3
Réf. K|0,5 2085 1891 11,1 62 34 /

Tableau 2 : Proprietées des echantillons testes

On voit que les échantillons selon l'invention C a J ont des propriétés en

traction qui sont comparables a A et B mais aussi une résilience nettement

amelioree due a I'abaissement significatif de la teneur en Co.

Par allleurs, les inventeurs constatent apres plusieurs essais qu'une teneur

en Co comprise entre environ 1,5 et 4 % améliore significativement |la resistance
mecanique, pratiguement sans degrader l|a resilience comparativement a
I'’échantillon de référence K a 0,5% de Co. L'échantillon K a moins de 1,5 % de Co
permet de maintenir une resilience aussi bonne, mais avec une resistance a la
traction amoindrie.

Il a eté mis en évidence de maniere inattendue que la concentration de Co
selon l'invention permet d'obtenir le meilleur compromis Reésilience / Rm. Cette
mise en évidence est illustrée sur la figure 1 sur laquelle on constate qu'une
population de points Rm/Kv est repartie autour d'une courbe polynomiale d'ordre 3

presentant une inflexion entre 1,5 et 4 % de Co. Une résilience de l'ordre de 30
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joules ou davantage et un Rm supérieur ou egal a 2140 MPa sont obtenus dans

cet intervalle de teneurs en Co.

Le compromis résistance/resilience rechercheé pourrait par ailleurs étre
affine a l'alde d'une modification des conditions de viellissement, mais
I'ajustement de |la teneur en Co demeure le parametre essentiel sur lequel Il faut
jouer pour obtenir ce compromis.

Le durcissement apporté par |'augmentation de I'Al, avec le NI eleve, pour
former |a phase durcissante NIAl, n'est pas proportionnel a la concentration en Al,
et dépasser une valeur de 2 % en Al n'apporte pas de gain significatif sur Ia
resistance a la traction.

Les additions de Nb et B des échantillons D et H respectivement ne sont
pas necessaires pour l'obtention des résistances mecaniques elevees visees
prioritairement dans les aciers de la classe de l'invention. Cependant, I'addition
de Nb permet daffiner la taille de grain, decrite par I'indice ASTM conventionnel
(les valeurs ASTM les plus elevees correspondant aux grains les plus fins).

Apres le revenu d’'adoucissement a 650°C pendant 8h et refroidissement a
I"air, une mise en solution a 935°C pendant 1 heure suivie d'un refroidissement a
I"hulile, puis un traitement cryogenique a -80°C pendant 8h ou a -90°C pendant 7h
ou encore a -100°C pendant 6h, puis un déetensionnement a 200°C pendant 8h
(sur les eprouvettes de traction) ou 16h (sur les eprouvettes de resilience), puis un
vieillissement a 500°C pendant 12h suivi d'un refroidissement a l'air, ont permis
d'obtenir en sens long a 20°C un excellent compromis entre resistance a la
traction, ductilité et résilience.

Des experiences complementaires montrent qu'en sens travers, les valeurs
de résilience demeurent acceptables. A 400°C, la resistance a la traction demeure
tres elevee, et des teneurs en Co relativement faibles sont compatibles avec les
propriétes recherchees.

De maniere generale, un mode de traitement thermique optimise de l'acier
selon lI'invention pour l'obtention au final d'une piece presentant les propriétes
souhaitées est, apres la mise en forme de I'ébauche de la piece et avant le
parachevement procurant a la piece sa forme definitive est le suivant :

- un revenu dadoucissement a 600-675°C pendant 4 a 20h suivi d'un

refroidissement a l'air ;
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- une mise en solution a 900-1000°C pendant au moins 1h, suivie par un

refroidissement a I'huile ou a l'air suffisamment rapide pour eviter la precipitation
de carbures intergranulaires dans la matrice d'austenite ;

- Sl necessaire, un traitement cryogenique a -50°C ou plus bas, de
preference entre -80°C et -100°C ou plus bas mais pas en dessous de -110°C,
pour transformer toute l'austenite en martensite, la temperature etant inferieure de
150°C ou davantage a Ms, préferentiellement inférieure d'environ 200°C a Ms, un
au moins desdits traitements cryogeniques durant au moins 4h et au plus 50h et
de preference entre 4h et 10h ; pour les compositions ayant, notamment, une
teneur en Ni relativement basse qui conduit a une temperature Ms relativement
elevee, ce ftraitement cryogenique est moins utile; la durée du traitement
cryogenique dépendant notamment de la massivite de la piece a traiter ;

- optionnellement un traitement d’adoucissement de la martensite brute de
trempe effectuée a 150-250°C pendant 4-16h, suivi par un refroidissement l'air
calme ;

- un vielllissement de durcissement a 475-600°C, de préference a 490-
525°C pendant 5-20n; un vielllissement en dessous de 490°C n’'est pas toujours
recommande car le carbure metastable MsC pourrait encore étre préesent et
apporterait une fragilité a la structure; les vieillissements au-dela de 525°C
peuvent provoquer une perte de resistance mecanique par vieillissement, sans
gain notable de ténacite ou de ductilite.

Dans les exemples qui ont été decrits, les opérations de mise en forme de
I'acier suivant sa coulée et precedant le revenu d'adoucissement et les autres
traitements thermiques ont consisté en un forgeage. Mais d'autres types de
traitements thermomecaniques de mise en forme a chaud et/ou a froid peuvent
étre executes en plus ou a la place de ce forgeage, en fonction du type de
produit final que lI'on désire obtenir (pieces matricées, barres, demi-produits...).
On peut notamment citer un ou des laminages, un matricage, un estampage...
ainsi qu'une combinaison de plusieurs tels traitements.

Les applications privilegiees de |'acier selon l'invention sont les pieces
d’endurance pour mécanique et elements de structure, pour lesquelles on doit
avolr a froid une résistance a la traction supérieure a 2150 MPa, combinée a des

valeurs de resilience supérieures a celles des meilleurs aciers a haute resistance,
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et a chaud (400°C) une résistance a la traction de 'ordre de 1800 MPa, ainsi que

des proprietes de fatigue optimales.

L'acier selon l'invention a egalement pour avantage d'étre cementable,
nitrurable et carbonitrurable. On peut donc conferer aux pieces qui l'utilisent une
resistance a l'abrasion éelevee sans affecter ses proprietes a coeur. Cela est
particulierement avantageux dans les applications envisagees qui ont éte citees.

La cementation, ou la nitruration, ou Ila carbonitruration, peut,
eventuellement, étre effectuee pendant les ftraitements thermiques de
vielllissement ou de mise en solution, au lieu d'étre effectuee lors d'une etape
separee. En particulier, une nitruration peut étre effectuee entre 475 et 500°C lors

d’'un cycle de vielllissement.
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REVENDICATIONS

1. Acier dans lequel sa composition est, en pourcentages ponderaux :
-C=0,18-0,30%

-C0=1,5-4°/0
-Cr=2-5%
-Al=1-2%

-Mo+W/2=1-4%

-V =traces — 0,3%

- Nb =traces - 0,1%

- B = traces — 30 ppm

-Ni=11-16% avec Ni > 7 + 3,5 Al

- Si = traces — 1,0%

- Mn = traces — 2,0%

- Ca =traces — 20 ppm

- Terres rares = traces — 100 ppm

-si N <10 ppm, Ti + Zr/2 = traces — 100 ppm avec Ti + Zr/2 <10 N
-si 10 ppm < N <20 ppm, Ti + Zr/2 = traces — 150 ppm

- O = traces — 50 ppm

- N = traces — 20 ppm

- S = traces — 20 ppm

- Cu =tfraces - 1%

- P = traces — 200 ppm

le reste étant du fer et des impuretés inévitables résultant de I'élaboration.
2. Acier selon la revendication 1, contenant entre 2 et 3 % Co.

3. Acier selon la revendication 1 ou 2, dans lequel C = 0,20 - 0,25%.

4. Acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 3, dans lequel Cr =

2 —4%.

5. Acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 4, dans lequel Al = 1

- 1,6%.

1%.

6. Acier selon la revendication 5, dans lequel Al =1,4 — 1,6%.

7. Acier selon l'une quelconque des revendications 1 a 6, dans lequel Mo >
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8. Acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 7, dans lequel Mo +

W2 =1-2%.

9. Acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 8, dans lequel V =
0,2 -0,3%.

10. Acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 9, dans lequel Ni =
12 = 14%, avec Ni > 7 + 3,5 Al.

11. Acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 10, dans lequel Nb
= traces — 0,05%.

12. Acier selon I'une quelcongque des revendications 1 a 11, dans lequel Si
= traces — 0,25%.

13. Acier selon la revendication 12, dans lequel Si = traces — 0,10%.

14. Acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 13, dans lequel O
= traces — 10 ppm.

15. Acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 14, dans lequel N
= traces - 10 ppm.

16. Acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 15, dans lequel S =
traces - 10 ppm.

17. Acier selon la revendication 16, dans lequel S = traces — 5 ppm.

18. Acier selon 'une queiconque des revendications 1 a 17, dans lequel P =
traces — 100 ppm.

19. Acier selon l'une quelconque des revendications 1 a 18, ayant une

température de transformation martensitique Ms mesurée supérieure ou egale a
100°C.

20. Acier selon la revendication 19, dans lequel la temperature de
transformation martensitique Ms mesurée est supérieure ou egale a 140°C.

21. Procédé de fabrication d’'une piéce en acier, comprenant les etapes
suivantes précédant le parachévement de la piece Iui procurant sa forme
definitive :

- la préparation d'un acier ayant la composition selon I'une gquelconque des
revendications 1 a 20 ;

- au moins une opération de mise en forme de cet acier ;

- un revenu d’adoucissement a 600-675°C pendant 4 a 20h suivi d'un

refroidissement a l'air :
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- une mise en solution a 900-1000°C pendant au moins 1h, suivie par un

refroidissement a I'huile ou a 'air suffisamment rapide pour éviter la précipitation
de carbures intergranulaires dans la matrice d'austénite ; et

- un vieillissement de durcissement a 475-600°C pendant 5-20h.

22. Procede selon la revendication 21, dans lequel le vieillissement de
durcissement s'effectue a une température de 490-525°C.

23. Procede de fabrication d’'une piece en acier suivant la revendication 21,
comportant en outre un traitement cryogenique de -50°C a -110°C, pour
transformer toute l'austenite en martensite, la température étant inférieure de
150°C ou davantage a Ms mesurée, au moins un desdits traitements durant entre
4h et 50h.

24. Procéde selon la revendication 23, dans lequel le traitement
cryogenique s'effectue entre -80°C et -100°C.

25. Procéde selon la revendication 23 ou 24, dans lequel la durée du
traitement cryogeénique est entre 4h et 10h.

26. Proceéde de fabrication d’'une piéce en acier suivant 'une quelconque
des revendications 21 a 25, comportant en outre un traitement d’adoucissement
de la martensite brute de trempe effectué a 150-250°C pendant 4-16h, suivi par un
refroidissement a |'air calme.

27. Procede de fabrication d’'une piéce d’acier suivant 'une quelconque des
revendications 21 a 26, dans lequel la piéce subit également une cémentation ou
une nitruration ou une carbonitruration.

28. Procede de fabrication d'une piéce d’acier selon la revendication 27,
dans lequel la nitruration ou la cémentation ou la carbonitruration est effectuée
lors d’'un cycle de vieillissement.

29. Procede de fabrication d’'une piéce d’acier selon la revendication 28,
dans lequel une nitruration est effectuée entre 475 et 600°C.

30. Procede de fabrication d'une piece d’'acier selon 'une quelconque des
revendications 27 a 29, dans lequel ladite nitruration ou cémentation ou
carbonitruration est effectuée lors d'un cycle thermique préalablement ou
simultanement a ladite mise en solution.

31. Piece mecanique ou piéce pour élément de structure, fabriquée par le

procede selon I'une quelconque des revendications 21 a 30.
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32. Piece mécanique selon la revendication 31, caractérisee en ce qul

s'agit d'un arbre de transmission de moteur, ou d'un dispositif de suspension de

moteur ou d’'un élément d’atterrisseur ou d'un élément de boite de vitesses ou

d’'un axe de roulement.
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