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Métallurgie et traitement thermique

de nouveaux aciers maraging

Franois Roch, Aubert & Duval les Ancizes

Cet article est paru dans
le n°390 d’octobre 2008.

Les aciers maraging sont des aciers martensitiques dont les propriétés finales sont
obtenues par un traitement thermique autour de 500°C. Le développement de
nouveaux aciers maraging plus performants passe simultanément par une modification
de leur composition chimique et par I'ajustement de leur traitement thermique. Quel est
le lien entre la métallurgie de ces aciers, leur traitement thermique et leurs relations

microstructures - propriétés?

es premiers aciers maraging ont été

mis au point aux USA a la fin des an-

nées 50 et continuent a faire I'objet

de développements et d’investiga-
tions métallurgiques fines. La littérature
qui leur est consacrée est a I'échelle de
lintérét qu’ils suscitent™?, Leur composi-
tion chimique trés riche en éléments d’al-
liage et la qualité de leur élaboration les
réservent a des applications particuliéres.
Leurs propriétés reposent en partie sur la
qualité des traitements thermiques qu’il
faut mettre en ceuvre pour exploiter leur
potentiel. LUobjet de cette communication
est de faire le lien entre la métallurgie de
ces aciers, leurs traitements thermiques
et leurs relations microstructures - pro-
priétés. Dans un premier temps, ils seront
déclinés en trois familles qui seront suc-
cinctement décrites. Puis les traitements
thermiques d’un acier maraging 250 de ré-
férence trés employé seront décrits en dé-
tail. Enfin, deux nouveaux aciers maraging
développés par Aubert & Duval seront en-
suite étudiés et comparés a cet acier mara-
ging classique, pour souligner I'importance
des traitements thermiques et leur impact
sur les relations entre microstructures et
propriétés.

Les aciers maraging

Maraging est un acronyme des mots
Martensite Age-Hardening, qui définit
dans les grandes lignes ces aciers: il s’agit
d’aciers martensitiques dont les proprié-
tés finales sont obtenues par un traite-
ment thermique de revenu aux alentours
de 500°C, appelé vieillissement. Au cours

de ce traitement, il se produit une préci-
pitation fine et homogéne de phases di-
verses qui provoque une augmentation
de la résistance mécanique du matériau
plus ou moins forte suivant les nuances,
tout en conservant une ténacité correcte.
Ainsi, I'effet de ce revenu sur ces aciers
est un durcissement, contrairement a
I’'effet adoucissant obtenu pour les aciers
martensitiques plus classiques. Une
conséquence pratique importante est
que l'usinage des piéces s'effectue gé-
néralement sur I’état « mis en solution »,
c’est-a-dire non vieilli. Puis le vieillisse-
ment est ensuite réalisé pour conférer
au métal les propriétés recherchées. La
précipitation durcissante s’accompagne
d’un tres faible changement de volume et
il est pratiqué un usinage final aux cotes
fonctionnelles.

Etant donné les fortes concentrations en
éléments d’alliage des aciers maraging,
leur trempabilité est trés bonne, il n'est
donc généralement pas nécessaire de
mettre en ceuvre des vitesses de refroidis-
sement élevées pour bénéficier de leurs
propriétés, qui peuvent étre obtenues y
compris sur des piéces relativement mas-
sives. Suivant les nuances, la tempéra-
ture de début de transformation martensi-
tique Ms peut étre trop basse pour que la
transformation soit compléte a la tempé-
rature ambiante. Il faut alors poursuivre
le refroidissement en dessous de la tem-
pérature ambiante (passage par le froid).
Trois grandes familles d’aciers maraging
peuvent étre définies.

Les aciers maraging « classiques »

lls sont issus des travaux des années 50 et
60, et eux-mémes divisés en trois sous-fa-
milles : 250, 300 et 350 suivant le niveau de
leur résistance mécanique exprimée en KSi
(soit respectivement environ 1700, 2000
et 2400MPa). Pour ces aciers, le carbone
n’est pas un élément d’alliage mais un ré-
siduel dont la concentration est la plus
faible possible. Pour la grande majorité des
nuances, le durcissement est obtenu par la
précipitation simultanée dans la marten-
site de la phase n-NisTi et de phases conte-
nant du molybdéne majoritairement repré-
sentées par la phase p-Fe;Moe. Ces aciers
contiennent une forte quantité de nickel
(typiquement 18%) qui contribue large-
ment a leur assurer une remarquable té-
nacité associée a une absence de transition
brutale ductile - fragile. lls sont également
caractérisés par une concentration élevée
en cobalt dont I'un des effets est de favori-
ser la formation de la phase p. Le cobalt est
en outre le seul élément qui dans cette fa-
mille de nuances éléve la température Ms.
Le choix de la concentration en cobalt per-
met donc dans une certaine mesure d’ajus-
ter Ms afin que la transformation marten-
sitique soit compléte a température
ambiante. Le tableau 1 donne les compo-
sitions types de la nuance MARVAL18 qui
servira de référence par la suite et de la
nuance MY23.

Les aciers maraging inoxydables

Leur métallurgie repose sur le méme
principe. lls contiennent la quantité de
chrome suffisante pour les rendre inoxy-
dables et sont également a trés basse te-
neur en carbone. Etant donné que la ma-
trice s’appauvrit en éléments constitutifs
des précipités durcissants au cours du
vieillissement, elle s’enrichit en chrome
qui, lui, reste en solution solide. Une
concentration nominale en chrome de
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10 a 11% est donc suffisante pour assu-
rer une inoxydabilité réelle. Ces aciers
ne sont cependant pas trés résistants
a la corrosion dans des milieux sévéres.
Ils sont plutot réservés a des milieux at-
mosphériques. Leur résistance a la cor-
rosion sous contrainte doit étre évaluée
et peut constituer un facteur de différen-
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Appellations Famille  Ni (] Mo Ti Rm typique
commerciales (MPa)
MARVAL 18 250 18 8 5 0,50 1800
MY 23 350 18 12 4 1,60 2400

Tableau 1: Composition type de deux aciers maraging classiques (pour-cent massiques) et Rm correspondants (MPa).

Phases durcissantes Ni Cr Mo Al Ti Cu Nb Rm typique (MPa)
MARVAL X12H | w-NiTi et B2-NiAl 10 12 2 0,90 0,3 - - 1480
PH 13-8 Mo B2-NiAl 8 11215 2 1,0 - - - 1270 et 1450
15-5PH e-Cu 5 15 - - - 3,0 03 1120 et 1350

Tableau 2 : Composition type de deux aciers maraging inoxydables (pour-cent massiques) et Rm correspondants (MPa).

tiation entre les nuances de cette famille.
Cette résistance dépend également du ni-
veau de Rm choisi pour l'acier. Suivant
les nuances, on retrouve la phase dur-
cissante B3, également les phases B2-NiAl
ou g-Cu. Par contre, la phase p a base de
molybdéne ne se forme généralement
plus car le chrome favoriserait I'appari-
tion d’autres phases. Ainsi, le molybdéne
devient difficilement un élément durcis-
sant dans cette famille de nuances. S’il est
présent, c’est le plus souvent pour renfor-
cer I'inoxydabilité et protéger le maté-
riau contre la fragilisation de revenu ré-
versible. La présence de chrome nécessite
une diminution de la teneur en nickel pour
garder une température Ms acceptable. Il
résulte de cette substitution d’'une par-
tie du nickel par du chrome une dégrada-
tion de leur ténacité et I'apparition d’une
transition ductile - fragile. Dans certains
cas, la transformation martensitique
n’est pas compléte a 'ambiante et néces-
site un passage par le froid. Les aciers
de cette famille se distingueront les uns
des autres par le compromis résistance
a la corrosion (y compris corrosion sous
contrainte) - propriétés en traction - té-
nacité. Le tableau 2 présente les composi-
tions des aciers MARVAL X12H, PH13-8 Mo
et 15-5PH.

Les aciers maraging a durcissement

duplexe carbures - intermétalliques

Ces aciers maraging a durcissement
duplex carbures - intermétalliques ont été
développés dans les années 90. Ils com-
mencent a étre utilisés dans I'aéronau-
tique pour les arbres de turbine monobloc
des moteurs de nouvelle génération, a la
place des maraging 250 de la premiére fa-
mille. Le durcissement est dit duplex car
assuré par la précipitation fine, homo-
geéne et simultanée de carbures du type
(Mo,Cr),C et de la phase intermétalliques

B2-NiAl. Ces aciers sont trés différents des
précédents car ils contiennent de I'ordre
de 0,2% de carbone. La martensite brute
de trempe est donc dure et fragile, il en
résulte globalement que la fabrication de
piéces a partir de ces aciers est nettement
plus compliquée. Cependant, leurs pro-
priétés exceptionnelles rendent accep-
tables les difficultés rencontrées lors de
I'usinage de pieces comme des arbres de
turbine. La métallurgie de ces aciers fait a
ce jour 'objet de travaux de fond pour en
comprendre toutes les subtilités.

Traitements thermiques

En guise de préliminaire a la comparaison
des traitements thermiques de ces trois
types d’aciers maraging, il est présenté
figure 1 les mesures dilatométriques des
trois nuances qui font I'objet de cette pré-
sentation. La dilatométrie est une tech-
nique utile pour visualiser le devenir du
métal au cours du chauffage et du refroi-
dissement, car les transformations struc-
turales conduisent dans I'immense majo-
rité des cas a des anomalies mesurables.
Les mesures rassemblées figure 1 corres-
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pondent a de la dilatométrie différentielle:
il est porté en fonction de la température
I’écart de longueur entre I’échantillon étu-
dié et un échantillon de référence sans ano-
malie. Les points communs de ces trois fi-
gures sont les suivants:

« Anomalies dilatométriques au chauf-
fage, correspondant a des phénoménes
de précipitation dans la martensite et a
la transformation de phases martensite
a austénite. La superposition de ces deux
phénomenes rend délicate la détermina-
tion précise de la température de début
de transformation au chauffage, appelée
ACl1, d’autant plus que les cinétiques de
précipitation et transformation de phases
dépendent de la vitesse de chauffage. Au-
dela d’'une température appelée AC3, la
structure est 100 % austénitique.
Anomalie dilatométrique au refroidisse-
ment correspondant a la transformation
austénite a martensitique qui commence
a la température Ms. La transformation
de la nuance MARVAL 18 apparait com-
plete a température ambiante (fin de
la transformation a la température no-
tée Mf), alors que celles des deux autres
nuances n’est pas terminée.

Acier maraging 250

L'acier maraging 250 MARVAL 18 dont la
composition type figure dans le tableau 1
est utilisé pour les arbres de turbine de mo-
teurs aéronautiques. Pour cette applica-
tion, I'’ébauche forgée subit deux austéniti-
sations successives, puis aprés usinage un
vieillissement. Un traitement complet peut
étre par exemple : forgeage, puis 950 °C re-
froidissement air + 790°C refroidissement
air +455°C refroidissement air. Ce traite-
ment a donné lieu a des travaux d’optimi-
sation qui ont mis en évidence l'influence
des parameétres temps et température sur
les microstructures finales®.

La premiére austénitisation (normalisa-
tion) a pour objet d’homogénéiser la mi-
crostructure de grains de I’ébauche brute
de forge. La température appliquée est re-

lativement élevée au regard des phéno-
meénes de diffusion des éléments d’alliage a
I’échelle sub-micrométrique. Si des hétéro-
généités trés locales de composition ont pu
se former au chauffage du fait du partage
des éléments d’alliage entre martensite et
austénite en formation, elles seront donc
effacées. Il en résulte qu’il n’est pas obser-
vé d’influence des trois paramétres tem-
pérature (dans l'intervalle 920°C-980°C),
temps de maintien et vitesse de chauffage
sur la dureté de la martensite aprées cette
étape du traitement.

La seconde austénitisation (mise en solu-
tion) vise une «conformation» de l'austé-
nite de telle sorte qu’elle génere la struc-
ture martensitique la plus performante.
Cette étape s’avere déterminante pour
I’obtention des propriétés finales. La tem-
pérature qui est appliquée a la piéce est
significativement plus basse que précé-
demment et proche de la température AC3
(environ 765°C). Il en résulte que la diffu-
sion des éléments d’alliage va étre beau-
coup plus lente. Ainsi, si le chauffage a
produit a I'échelle sub-micrométrique des
fluctuations de composition en nickel, ce
second traitement ne les effacera que par-
tiellement, suivant sa durée. Les conditions
de ce second traitement s’avérent effecti-
vement avoir une influence marquée sur la
structure et le durcissement apreés vieillis-
sement® :

*Le domaine de durcissement maximal
est obtenu pour des températures entre
770 et 800°C et des temps de maintiens
croissants quand la température baisse
et quand la vitesse de chauffage diminue.

« cependant, une vitesse de chauffage trop
lente ne permet plus d’obtenir le durcis-
sement maximal.

« Dans ce domaine on trouve une structure
a trés fines lattes de martensite avec peu
ou pas d’austénite résiduelle. Cette struc-
ture est obtenue a partir d’'une austénite
suffisamment homogéne pour se trans-
former en totalité ou presque en marten-

Ni Cr Mo Al Ti
Composition nominale 10,5 11,8 2,0 %5 0,3
Composition matrice
. 4,55 12,88 2,07 0,23 0,06
apres vieillissement

Tableau 3 : Composition nominale type de I'acier MLX17 et composition calculée aprés précipitation a 515°C
des phases durcissantes (calcul Thermocalc).

13 6 8

LS5 0,23 1,5 03

Tahleau 4 : Composition type de I'acier ML340.

site au cours du refroidissement, mais
également suffisamment hétérogene
pour favoriser la formation de nombreux
sites de germination de la martensite.

Le vieillissement confére a la martensite
obtenue a l'issue de la mise en solution op-
timale les propriétés en traction visées.
Ceci met clairement en évidence que le
traitement thermique de cet acier mara-
ging est beaucoup plus subtil qu’il n’y pa-
rait. Le traitement thermique d’un acier
martensitique au carbone ne repose pas
sur des ajustements aussi fins. La raison en
est que le carbone diffuse beaucoup plus
rapidement que le nickel et les autres élé-
ments substitutionnels.

Acier maraging inoxydable MLX17

L'acier inoxydable martensitique a dur-
cissement structural MLX17 est destiné a
la fabrication de piéces de structure dans
I'aéronautique. Il a été développé en parti-
culier pour permettre des gains de masse
dans les équipements précédemment réa-
lisés en 15-5PH ou en PH13-8 Mo. Le MLX17
est durci par précipitation fine, homogéne
et simultanée des phases NisTi et NiAl. La
composition de cet acier est présentée dans
le tableau 3, ainsi que la composition de la
matrice aprés vieillissement a 515°C calcu-
lée a I'aide du logiciel Thermocalc. A cette
température de vieillissement, la résis-
tance mécanique est d’environ 1720 MPa.

La ténacité visée est de 95Mpavm. La te-
neur nominale en chrome de la nuance
peut paraitre faible, mais la concentration
en cet élément dans la matrice aprés vieil-
lissement, combinée a celle du molybdéne,
confére une véritable inoxydabilité a cet
acier, ainsi qu’une résistance a la corrosion
sous contrainte trés bonne par rapport a
celle d’autres nuances de la méme famille.
Le traitement thermique complet d’une
ébauche forgée ou matricée est : forgeage,
puis 830°C trempe eau ou huile +passage
par le froid +515°C refroidissement air.

Etant donné la valeur de Ms (figure 1), la
trempe doit &tre poursuivie en dessous de
la température ambiante. Ce passage par
le froid consiste a refroidir et a maintenir
pendant plusieurs heures la piéce a la tem-
pérature choisie. Il met donc en ceuvre une
transformation martensitique isotherme,
qui ne répond pas a la plupart des carac-
téristiques attribuées a la transformation
martensitique en refroidissement conti-
nue au dessus de la température ambiante.
En particulier, si la température est trop
basse, cette transformation est bloquée,
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probablement parce que la contrainte
d’écoulement de I'austénite devient trop
élevée pour que cette phase accommode
facilement les microdéformations inhé-
rentes a la formation de lattes de marten-
site. Par contre, si la température n’est pas
assez basse, la force motrice de transfor-
mation est alors trop faible et la transfor-
mation peine a progresser. Si le passage
par le froid est optimisé, la fraction d’aus-
ténite est inférieure a 2% aprés traite-
ment.

Le vieillissement confére finalement a la
martensite ainsi optimisée les propriétés
mécaniques attendues. Au cours du vieil-
lissement un peu d’austénite de réversion
peut se former suivant la température ap-
pliquée. Cette phase molle joue alors un
réle important car elle améliore un peu la
ductilité du matériau et contribue ainsi a
I'obtention de la ténacité visée. Cette aus-
ténite de réversion se forme surtout aux
joints de lattes avec une morphologie plus
ou moins lamellaire.

Le traitement du MLX17 est donc différent
de celui du Marval 18, car la transformation
martensitique est plus difficile a obtenir, un
passage par le froid est donc requis, dont
I'ajustement est complexe.

Acier maraging a durcissement
duplexML340

Ce nouvel acier est destiné a remplacer
le maraging 250 pour la fabrication des
arbres de turbine des nouveaux moteurs
aéronautiques. Sa composition est présen-
tée dans le tableau4. Le durcissement est
obtenu par précipitation fine, homogéne et
simultanée de la phase intermétallique B2-
NiAl et du carbure M,C au cours du vieillis-
sement. Le chrome est dans cette nuance
un élément durcissant puisqu’il est consti-
tutif de ce carbure, ainsi que le molyb-
déne. Le cobalt a la réputation d’en activer
la précipitation. Des carbures de vana-
dium du type MC sont présents a la tempé-
rature d’austénitisation (900°C) et contri-
buent a limiter le grossissement des grains
au cours de l'austénitisation. Cette nuance
n’utilise pas le titane, trés efficace en tant
qu'élément durcissant via I'intermétallique
n-NisTi. La présence de titane conduit a la
formation de nitrures de titane au cours de
I’élaboration et de la solidification. Ces ni-
trures dont la dimension caractéristique
dépasse facilement la dizaine de pm sont
des sites privilégiés d'amorcage de rupture
en fatigue. Proscrire le titane dans cette
nouvelle famille d’aciers maraging contri-
bue donc largement a un gain important
de résistance a la fatigue par rapport au
maraging 250. En outre, le niveau de ré-
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Figure 1: Mesures dilatométriques.
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Champ sombre a
partir de {20.1}n1

Champ sombre a partir de (001);
ecinités de B2-NiAl

Champ sombre a
partir de {20.1}n2

Précipités de n-NisTi en batonnets orientés suivant deux directions dans la matrice martensitique

Figure 2 : Observation par microscopie optique et électronique en transmission de la microstructure de I'acier MLX17 vieilli a 510 °C

sistance mécanique atteint est nettement
supérieur a ce qu’on peut obtenir avec le
MARVAL 18. En effet, aprés vieillissement
a 495°C, la résistance mécanique atteint
2150 MPa avec une résilience couramment
supérieure a 251J. Il en résulte que cet acier
appliqué a la fabrication d’arbres mono-
blocs contribue a la conception de moteurs
d’avion plus performants.
Le traitement thermique complet d’une
ébauche est différent de celui du MLX17 :
forgeage, puis recuit d’adoucissement, re-
froidissement air, usinage, puis 900°C
trempe eau +passage par le froid + 200°C
refroidissement air, usinage de finition,
495°C refroidissement air.
Aprés le forgeage, le traitement de recuit
a pour fonction de rendre le métal apte a
I'usinage, mais n’a pas de role métallur-
gique dans la construction de la micros-
tructure finale. Une seule austénitisation
est ensuite pratiquée. Un passage par le
froid du méme type que celui pratiqué sur
le MLX17 est nécessaire pour transformer
complétement l'austénite en martensite.
Puis un traitement d’adoucissement per-
met de détensionner la martensite brute de
trempe. Sa température est telle (200°C)
qu’il produit seulement une restauration
(réarrangement des dislocations et relaxa-
tion partielle des contraintes). Le vieillis-
sement final conduit a la formation des
phases durcissantes sans que l'austénite
de réversion apparaisse. Comparativement
aux nuances sans carbone :
 Des traitements thermiques sont indis-
pensables pour protéger la piéce d’une
rupture brutale possible si elle était

conservée un certain temps a I'état brut
de trempe. Ces traitements la rendent
également usinable. Ils compliquent la fa-
brication des piéces.
« La mise en solution est plus simple. Cela
résulte du fait qu’un des éléments dur-
cissant est le carbone. Sa vitesse de dif-
fusion pendant l'austénitisation est telle
que les fluctuations extrémement locales
de composition effectivement mises en
ceuvre
sur le MARVAL 18 sont impossibles a re-
produire sur cet acier. La seule précau-
tion a prendre est d’éviter le grossisse-
ment des grains austénitiques.
Cette nuance au carbone est beaucoup
moins sujette a former de I'austénite de
réversion. C’est méme plut6t le contraire
qui serait susceptible de se produire : si
un peu d’austénite résiduelle subsiste
aprés le passage par froid, le vieillisse-
ment va conduire a sa déstabilisation par
son appauvrissement en carbone conco-
mitant a la précipitation de carbures. Le
compromis Rm / ténacité est donc dé-
terminé par la morphologie des précipi-
tés durcissants (sous-vieillissement ou
sur-vieillissement).
Le réglage du vieillissement est plus déli-
cat car la morphologie des carbures M2C
évolue rapidement suivant la tempéra-
ture choisie et le temps de maintien.

Conclusions

Les aciers maraging resteront des nuances
incontournables pour certaines applica-
tions. Les évolutions qui se dessinent sont
les suivantes :

« Substitution des aciers classiques par des
nuances inoxydables quand cela s’avére
nécessaire et possible.

* Développement d’aciers maraging clas-
siques a population inclusionnaire amé-
liorée, soit en se passant du titane, soit en
gardant cet élément trés durcissant mais
en controlant la germination des nitrures
en sorte de diminuer fortement leur taille
moyenne.

* Développement d’aciers maraging a dur-
cissement duplex, ce champ d’investiga-
tion est peu défriché et prometteur pour
la mise au point de nuances encore plus
performantes.

Lutilisation de techniques expérimentales
sophistiquées (microscopie électronique
en transmission, sonde atomique, diffusion
des neutrons, diffusion des rayons X syn-
chrotron...), de méme I'émergence de mo-
déles numériques de précipitation contri-
bueront largement aux développements
futurs que le marché ne manquera pas de
réclamer. ®
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