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MEMORUNDUM PRATIQUE SUR LE TRAVAIL DU TITANE
APPLICATION A L’ALLIAGE TA6V

Généralités

. Le titane a un relativement faible coefficient d’expansion thermique (8.5-10*10-6/°C), ce qui le rend plus ou moins compatible avec le verre et les céramiques.

. Le titane est virtuellement non magnétique.
. La conductibilité thermique du titane non allié est d’environ 50% supérieure à celle des inox de la série 300 et supérieure de plus de 95% à celle des inox super-austénitiques, mais est bien inférieure à celle des aciers classiques. Elle est de l’ordre de 21.5 W/m°K à température ambiante et évolue peu avec l’accroissement de température (19.5 W/m°K à 315°C).

. La conductivité thermique du TA6V est notablement plus faible.
. L’hérédité structurale du titane est forte : il n’existe pas de transformation par mécanisme de germination homogène (avec diffusion) : il n’y a donc pas de possibilité de régénération ou de normalisation par changement de phase.

. Trempabilité : L’augmentation de dureté entrainée par la transformation martensitique est pratiquement nulle.
. Quelques repères structuraux pour le TA6V :


. 50 à 60% de phase Beta à 900°C


. 20% de phase Beta à 850°C
Transformation à chaud de l’alliage TA6V

La température de transition alpha/beta de cet alliage biphasé est comprise entre 970 et 1020°C, en fonction du taux d’impuretés (elle est relevée par le taux d’impuretés) : 970-980°C pour le TA6V ELI et 1010-1020°C pour un TA6V contenant un taux élevé d’impuretés. L’alliage est constitué de la seule phase beta au-dessus de cette température, tandis qu’il est biphasé en dessous.

La transformation Beta ( Alpha du titane se produit, même en refroidissement lent (2°C/mn), par un mécanisme de cisaillement avec germination athermique et croissance isotherme : La structure qui en découle est donc systématiquement aciculaire.
Préchauffage :

Ne laisser le métal dans le four que le temps nécessaire (environ 1 à 1.5 mn par mm d’épaisseur ou de diamètre). Les maintiens en four sont limités autant que faire se peut à 2 heures maximum après homogénéisation de la charge.
Utiliser des fours capables de précision +/- 15°C.
Le préchauffage en bains de sels fondus est parfois utilisé (par exemple 850°C dans 40% BaCl2 et 60% NaCl).

Réduire au minimum le temps de manutention entre four et outil.

Utiliser des lubrifiants performants et autorisés (graphite colloïdal, bisulfure de molybdène, graisse graphitée).
Les outils de travail à chaud du titane sont généralement préchauffés (communément jusqu’à 500°C).
Grossièrement, on distingue les opérations de dégrossissage en beta (préchauffage à 1050-1150°C) qui permettent de casser facilement les structures de lingot, et l’opération de finition, conduite si possible sans remise au feu, depuis une température inférieure au transus (environ 850-970°C), et en réservant un corroyage d’au moins 3 dans le meilleur des cas (en quasi-isotherme), mais plus généralement de 5 ou 6 en vue d’obtenir des structures fines et homogènes. Il faut atteindre des taux de déformation cumulée de 0.9 en Alpha/Beta pour obtenir des structures sans irrégularité. La finition se fait donc dans le domaine biphasé, à la limite du transus beta (950°C par exemple) si on veut profiter du meilleur comportement de la phase beta, mais en conservant suffisamment de phase alpha pour bloquer le grossissement du grain beta. 
Le paramètre essentiel qui décide du taux de corroyage à appliquer en alpha/beta est l’état structural initial : les structures issues d’une transformation en beta suivie d’un refroidissement lent sont lamellaires et grossières : dans ce cas, il faut atteindre en transformation alpha/beta une déformation rationnelle d’au moins 0.9 à une température supérieure à 900°C (mais < transus) pour obtenir, après recuit, une structure finale équiaxe convenable.
Dégrossissage en phase beta

Lorsque le travail thermomécanique est réalisé entièrement dans le domaine beta (par exemple forgeage beta), le métal recristallise aisément en dynamique (DRX) mais il présente aussi une tendance au grossissement du grain aux températures atteintes.

Durant le refroidissement qui suit la transformation en phase beta, celle-ci se décompose en phase alpha sous forme aciculaire. Un refroidissement lent induit un épaississement des cristaux de phase alpha sous une forme lamellaire grossière, y compris aux joints des grains. Un refroidissement rapide après transformation beta peut avoir un intérêt structural pour la suite des opérations de finition. Une fin de transformation beta achevée dans le domaine biphasé (passage du transus sous déformation) permet un début d’affinement structural. Dans tous les cas, il faut assurer un refroidissement rapide et un retour à l’ambiante avant transformation finale en alpha-beta : Si on ralentit le refroidissement depuis beta, le même corroyage en alpha/beta ne sera pas capable de donner une structure acceptable. Ou encore, si on tente de supprimer le passage intermédiaire à l’ambiante (enfournement direct en alpha/beta après ébauchage beta), on obtient une structure peu convenable.
. Il est possible d’éviter la recristallisation beta (à gros grains) en cours de déformation, à condition de respecter :


. D’une part un intervalle entre passes de déformation inférieur à 10-15 sec


. D’autre part, une trempe finale très rapide avec un temps de retour dans le domaine alpha/beta inférieur à 10-15 sec.

. Et enfin d’appliquer le recuit de recristallisation à 940°C.

Moyennant un taux de corroyage beta de 2 à 3, le recuit de recristallisation ultérieur permet de globuliser la structure. Cette technique dite de déformation « beta rapide » s’applique bien aux tôles épaisses, jusqu’à 20-25 mm et limite le travail ultérieur en alpha/beta.

. Un critère structural après ébauchage en Beta est d’atteindre une taille de grain Beta inférieure à 100 microns et des épaisseurs de lamelles Alpha inférieure à 5 microns. Pour référence, à la fin du réchauffage en domaine Beta à 1050°C, la taille des grains avoisine 500 microns. 
. Les revêtements par céramiques sont couramment pratiqués pour limiter les pertes de température, éviter les collages et limiter les contaminations. Ces revêtements sont très efficaces jusqu’à 760°C, un peu moins au-delà, et n’empêchent pas la formation de la couche Alpha-case.
. Il est recommandé d’enlever les couches épaisses de calamine entre chaque opération de transformation.

Transformation finale en domaine alpha/beta

Lorsque la déformation est effectuée dans le domaine alpha/beta, en dessous du transus, la structure finale de l’alliage comporte une certaine proportion de phase alpha dite « primaire », existant à l’équilibre à la température de transformation et dont le caractère structural est cette fois de type équiaxe.

On obtient ainsi une structure fine équiaxe contenant de 30 à 80% de phase alpha primaire, ce qui est considéré comme une condition nécessaire pour garantir un compromis harmonieux des caractéristiques d’usage.

. Les alliages de titane sont très sensibles aux effets de vitesse et de température lors de la transformation, particulièrement en alpha/beta, où la contrainte d’écoulement peut-être multipliée par 4 par l’effet vitesse de déformation à une même température.
. D’une façon très générale, on recommande de réaliser la transformation finale alpha/beta à la valeur de transus moins 30°C. Comme il y a risque d’échauffement adiabatique (qui peut atteindre 40°C), il convient de mesurer la valeur exacte du transus d’une coulée lorsqu’on transforme depuis transus – 30°C.
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. La température est donc le premier paramètre à fixer pour le corroyage en alpha+beta :

- Un préchauffage à 940-970°C est un standard pour le TA6V ; le domaine d’ébauchage en / est classiquement limité entre 970 et 870°C.

- A la suite d’une transformation « chaude » (960-980°C), on obtient une structure équiaxe où la phase beta est recristallisée et transformée en structure alpha+beta moyennant un refroidissement suffisamment rapide.

- A une température de transformation inférieure (920-940°C), la phase beta est toujours recristallisée, mais la phase alpha plus abondante est allongée dans le sens de la déformation tandis que, dans le cas d’une structure initiale aiguillée, ces aiguilles de phase alpha ne sont que progressivement brisées.
- A plus basses températures (800-850°C), la phase alpha est très déformée, et présente un fibrage de plus en plus marqué avec les taux de déformation croissants. Pour travailler à ces basses températures, il faut avoir préalablement « cassé » les structures grossières à plus haute température.
. Le taux de corroyage influe de la façon suivante : En alpha/beta, les grains de phase alpha « primaire » ne bougent que très peu lors des premières déformations (jusqu’à  = 0.6) : c’est la phase beta qui supporte la déformation. L’effet est exacerbé par la température : à 950°C, les grains de phase alpha en faible proportion volumique sont peu affectés par la déformation et restent relativement équiaxes, même pour des quantités de déformation aussi élevées que  = 1.2 ; ces grains alpha se comportent comme des inclusions dures dans une matrice molle (phase beta). En résumé, dans le cas d’une structure initiale équiaxe, les grains alpha se déforment et s’allongent sous déformation entre 800 et 920°C ; ils restent relativement équiaxes au-delà (figure a ci-dessous).
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. La conformation dans le domaine biphasé nécessite des pressions élevées (la contrainte d’écoulement est par exemple de 200 MPa à 900°C et à 10 s-1). L’architecture idéale de la gamme de transformation du TA6V est donc limitée par la puissance des outils disponibles.

. La réduction de la température de déformation de 950 à 850°C implique de limiter corrélativement les vitesses maximales de déformation d’environ 5 s-1 à 5.10-1 s-1 pour éviter la dégradation du produit (adiabatic shear bands). Il convient de ne pas réaliser de  transformation importante en dessous de 800°C, eu égard à un risque de criquage élevé.

. Le comportement de l’alliage TA6V peut être représenté avec une bonne précision par une loi en puissance ou par la formule empirique de sellars et Tegart.

. Le refroidissement naturel à l’air donne une structure à légère hérédité.

. La recristallisation de structures forgées en alpha/beta ne se produit que lors d’un recuit à température relativement élevée (typiquement environ 940°C). Pour éviter ce traitement complémentaire, on peut pratiquer un refroidissement très lent après transformation alpha/beta (ça marche sur des produits massifs qui ne chutent pas trop vite en température), ou une remise en four coupé.

. Après retour direct à l’ambiante, la recristallisation des produits transformés à chaud est commençante à 600°C, où la phase beta commence à former de petits globules.

Cas particulier du laminage
Les tôles en titane sont très sensibles à l’effet d’anisotropie. Pour y remédier, on pratique le laminage croisé : on change le sens du laminage en cours de transformation.

. Le laminage finition contrôlé en alpha/beta de l’alliage TA6V s’avère difficile pour les raisons suivantes :

· La phase alpha ne montre pas de recristallisation dynamique aux vitesses de déformation correspondantes (>10-1 s-1) : risques de subsistance de grains alpha allongés, même après recristallisation statique.

· Les temps d’attente entre passes sont trop courts pour que la recristallisation statique se produise

· L’échauffement adiabatique ne compense pas les pertes thermiques et des gradients de déformation se produisent entre peau et cœur.

. Le laminage à chaud est couramment pratiqué jusqu’à l’épaisseur 5 mm. Si la tôle doit ensuite être laminée à froid, il est impératif de nettoyer parfaitement sa surface.
Le laminage à chaud peut-être poursuivi jusqu’à des épaisseurs de l’ordre du mm. Au fur et à mesure que l’on approche de l’épaisseur finale, la température de réchauffage est réduite (dans le but d’affiner la structure) : des passes de 0.5 mm maximum (au-delà, problèmes de criquage) sont appliquées entre chaque réchauffage à 850°C par exemple, jusqu’à l’épaisseur 1 mm.
. Le recuit produit son effet maximum pour des températures de 750 à 820°C.

Il est possible d’enchaîner laminage à chaud et laminage à froid moyennant un recuit intermédiaire à température plus élevée (par exemple celui à 800°C ou le recuit de recristallisation à 940°C, ou des températures intermédiaires sont citées dans la littérature).

. Le laminage à froid est réalisable par l’enchainement de cycles écrouissage-recuit. Dans ce cas, les recuits sont réalisés idéalement sous vide ou argon, vers 800°C (état Mill Annealed), mais des recuits à 700°C sont aussi parfois utilisés, au prix d’une moindre ductilité. Les taux de déformation sont limités à 25%.
. Etant donné la résistance élevée des alliages de titane et leur important retour élastique, le dressage de barres ou le planage des tôles restent un problème difficile à résoudre.
. Des grains équiaxes de 6 microns sont atteints sur les tôles les plus minces issus de techniques conventionnelles de laminage.
Gammes usuelles

- Un traitement thermique intermédiaire de trempe drastique depuis le domaine Beta (1050°C pour le TA6V) est placé entre l’ébauchage en Beta et un premier corroyage en / : ce traitement serait très efficace pour améliorer l’homogénéité et la finesse de la structure (il efface les imperfections découlant de l’ébauchage en Beta).
- En pratique, des réchauffages réguliers sont pratiqués en cours de transformation en / : ces réchauffages sont limités en temps (environ 15mn).

- L’ébauchage en /du TA6V ELI est plus contraignant que celui du TA6V : on s’arrange pour réchauffer régulièrement la peau des produits en cours de transformation.
Gammes particulières
Des revues revendiquent la fabrication de produits nano-structurés : Le procédé consiste en un enchainement de multiples étapes de transformation en conditions isothermes en alpha-beta, en faisant décroitre la température à chaque étape : c’est un véritable « pétrissage » de la matière.
Comportement superplastique 
La superplasticité du titane et de ses alliages requière des structures granulaires très fines et une bonne isotropie. Les structures en bandes sont nuisibles.
Les tôles pour SPF sont généralement issues d’un laminage croisé en Alpha/Beta, suivi d’un recuit « mill annealed » de 2 heures à 700°C.

Formation de défauts en cours de transformation :
Les déchirures se produisent le plus souvent dans les structures grossières, au début de la transformation Alpha/Beta, pour les températures proches du transus et des taux de déformation élevés ( > 1), ou aux basses températures et dès  = 0.25. Les figures ci-dessous visualisent grossièrement les domaines d’apparition de divers défauts en fonction de la température et des vitesses de déformation pour les deux structures initiales possibles (aiguillée ou « beta transformed » et équiaxe).
Un défaut particulier, le SIP (Strain Induced Porosity) se produit pendant le passage au refroidissement du transus sous déformation : L’apparition de la phase alpha à partir de la structure initialement beta, sous déformation trop élevée, provoque des déchirures aux interfaces alpha/beta par suite de leur différence de ductilité. Ces déchirures sont inter-granulaires puisque la phase alpha apparait d’abord dans les joints des grains beta.
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Préparation des surfaces
En raison de son extrême sensibilité à différents polluants, le titane et ses alliages peuvent présenter une contamination de leurs surfaces. Les contaminations sont de deux natures :

· Les contaminations classiques par contact externe avec des corps gras, huiles liquides ou solides, résidus cokéfiés, etc.
· Les contaminations obtenues à chaud par diffusion interne, en particulier de l’hydrogène de l’oxygène et de l’azote.

. Contaminations à chaud :

La diffusion d’oxygène et d’azote dans le métal provoque la formation d’une solution solide de la phase alpha, aussi appelée « alpha-case », extrêmement dure et fragile. Plusieurs couches d’oxy-nitrures se superposent au-dessus de la couche « alpha » en cas de traitements thermiques effectués à plus de 850°C.

. Fragilisation par l’hydrogène :

Tous les traitements chimiques superficiels du titane et de ses alliages provoquent la formation d’hydrogène à sa surface. Pour quelques conditions, cet hydrogène se trouve piégé dans une couche corticale, d’où il pourra diffuser vers l’intérieur des pièces, par exemple lors d’un traitement thermique ultérieur.

L’absorption d’hydrogène est un processus réversible dans les alliages de titane, mais la décontamination réclame des traitements sous vide poussé (mieux que 10-2 Torr) entre 700 et 850°C. La diffusion d’hydrogène en solution solide provoque une chute de la tenue en fatigue, tandis que la précipitation d’hydrures est fragilisant dans certaines conditions.

En revanche, on notera que l’hydrogène est très favorable à toutes les étapes de la transformation de la plupart des alliages de titane, en particulier à température ambiante, car il augmente fortement la ductilité, en abaissant la contrainte d’écoulement dans certains cas (THP- Thermo-hydrogen process)
. Nettoyage/dégraissage :
- La première étape appelée pré-dégraissage consiste à employer des solvants organiques afin de solubiliser la majorité des corps gras présents en surface. L’utilisation des solvants halogénés, de solvants fluorés et de certains alcools (méthylique et éthylique) est prohibée en raison des risques de fragilisation par l’hydrogène. Les solvants suivants peuvent être utilisés sans aucun risque : acétone, méthyl-éthyl cétone, white spirit.

- Généralement, en pratique industrielle pour « pièces critiques », le pré-dégraissage solvant est suivi d’une opération de dégraissage alcalin par immersion. Les bains du commerce conviennent.

. Décalaminage :

Une forte calamine ou des contaminations par l’oxygène tel quelles peuvent résulter de chauffages à haute température (> 650°C) et en atmosphère non protectrice, donc légèrement oxydante, sont plus aisément éliminées par des moyens mécaniques. Le meulage, le sablage ou le grenaillage sont couramment utilisés.
Le décalaminage chimique en réactif fluo-nitrique est à exclure en raison du risque de gravure profonde par attaque préférentiel du substrat métallique.

Le décalaminage chimique dans des bains de sel caustique fondu, bien que pratique, nécessite de prévenir le risque d’absorption d’hydrogène ; les bains de soude pure ou additionnés d’hydrures de sodium sont déconseillés. Les sels mixtes soude/nitrate sont utilisés, mais leur manipulation requière une installation spécifique et les précautions adaptées au risque « incendie ». Un décapage classique en bain de soude est schématisé comme ci-après :
- Cuve en acier
- Bain de soude à 5% de nitrate de potassium, ou 10-20% NaNO3+Na2CO3
- Chauffage à 450 +/- 20°C

- Suspensions et reposoirs en titane

- Immersion de 20 à 50 mn

- Trempe à l’eau après décapage
- Neutralisation en solution aqueuse d’acide nitrique à 10%

Après décalaminage, un décapage acide est utile pour améliorer l’aspect de surface. Si des traces d’oxydes subsistent, et comme l’oxyde est en situation ‘cathodique’ par rapport au métal de base dans les réactifs de décapage fluo-nitrique, il se produit des gravures et piqures profondes autour de ces traces. Il faut donc achever l’enlèvement de ces traces résiduelles.
. Décapage/décalaminage en solutions caustiques :

Les solutions aqueuses caustiques à 40-50% de soude s’utilisent vers la température d’ébullition du mélange (125°C). Ces solutions aqueuses caustiques peuvent aussi permettre de retirer des couches d’oxyde de faible épaisseur, voire remplacer les bains de soude/sels fondus à moindre coût :
Le produit commercial TURCO 4316 revendique le décalaminage des alliages de titane dans les conditions suivantes :
- Cuve en acier inoxydable et agitation air comprimé

- Concentration de 760 à 775 g/l de produit (solution de soude à 50% contenant environ 1% de Na2CrO4 et des inhibiteurs de corrosion et autres tensio-actifs)
- Chauffage à 140-145°C

- Suspensions et reposoirs en titane (éviter couplages galvaniques)

- Immersion 10 à 15 mn pour des oxydes formés en dessous de 650°C et 40 à 50 mn pour des calamines formées à plus de 650°C
- Rinçage 3-5 mn dans un courant d’eau froide

. Décapage acide :

Une coloration de surface due à un traitement thermique à moins de 650°C est éliminée par décapage acide. Un bain de décapage du titane à température ambiante est typiquement constitué d’une solution aqueuse d’acide nitrique contenant quelques pourcents d’acide fluorhydrique. Le rapport massique HNO3/HF doit être supérieur à 10, en vue d’éviter l’introduction d’hydrogène : de tels bains de décapage sont à faible vitesse de dissolution et apportent un blanchiment des surfaces par lissage des aspérités. Une composition aqueuse classique de réactif « lent » est : 370 g/l HNO3, 22 g/l HF. C’est l’entité HF qui agit directement sur la vitesse de dissolution.
L’utilisation de brosses métalliques en acier ordinaire est absolument proscrite.
. Visualisation de l’Alpha-case : L’attaque dans un réactif de bi-fluorure d’ammonium permet de visualiser l’alpha-case, et donc de qualifier la qualité du décapage préalable.
Gamme classique :
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Traitements thermiques du titane allié TA6V : Les Recuits du TA6V

Généralité sur les traitements thermiques du titane allié TA6V :

La transformation allotropique Beta en Alpha du titane est de type martensitique. Elle se produit, même lors d’un refroidissement très lent depuis le domaine Beta, par un mécanisme de cisaillement avec « germination » athermique et croissance isotherme de la phase Alpha. La phase Beta se décompose donc soit par un processus de germination-croissance avec diffusion, soit par transformation de type martensitique.

Les plaquettes de phase Alpha (structure hexagonale), qui se forment par décomposition de la phase Beta (structure cubique) ont les mêmes correspondances cristallographiques que la martensite obtenue par trempe.

Il subsiste des correspondances entre plans (110)_Beta et (0001)_Alpha et entre les directions [111]_Beta et [1120]_Alpha. Il en résulte une forte hérédité structurale. 

Les premiers sites de germination de la phase Alpha au refroidissement sont les joints des grains Beta. Ensuite, des colonies de lamelles parallèles de phase Alpha envahissent les grains.

Lors des cycles de recuit pratiqués sur le titane et ses alliages, la température isotherme de maintien est toujours inférieure à la valeur du Beta-transus : Il ne se produit donc pas de grossissement significatif de la structure granulaire, mais la phase Beta formée aux plus hautes températures des domaines de recuit se décomposera donc selon les mécanismes ci-dessus, en fonction de la vitesse de refroidissement.

Pour des températures de recuit inférieures ou égales à 700°C, la faible fraction de phase Beta formée à l’équilibre (10-15%) s’enrichit en éléments béta-gènes par diffusion : Dans ce cas, cette fraction de phase Beta est stabilisée et ne se décompose pas au refroidissement (son comportement est similaire à celui de l’austénite « de réversion » dans les aciers alliés).
Cas particulier : Le traitement thermique « HYDROVAC » utilise l’hydrogène pour affiner la structure. L’hydrogène est un élément d’addition temporaire : Le T.T. comprend une hydrogénation, un recuit et un cycle d’élimination de l’hydrogène. Le taux d’hydrogène visé est de l’ordre de 0.5 à 1%. Ce traitement transforme aisément une structure lamellaire en une fine structure globulaire par le jeu d’un changement de phase (l’hydrogène stabilise la phase Beta).
Les recuits :

Le recuit laisse globalement la structure granulaire inchangée et ne modifient pas les propriétés du métal dans de grandes proportions.

On distingue plusieurs types de recuit, qui diffèrent essentiellement par la plage de température appliquée :

- Dans le domaine des hautes températures (Beta-transus-50°C), le recuit de recristallisation permet la recristallisation finale à grains équiaxes des structures corroyées à chaud. Un exemple usuel de cycle de recuit de recristallisation comporte  un palier isotherme de courte durée à 940°C et un refroidissement lent au four à 300°/h jusqu’à 700°C, puis refroidissement plus rapide à l’air.

Ce recuit est appliqué en haut du domaine biphasé en vue d’une globulisation de la structure qui est alors en grande majorité constituée, après retour à l’ambiante, de phase alpha équiaxe comportant des îlots de phase beta résiduelle inter-granulaire.

Ce recuit de recristallisation est appliqué en particulier après les transformations à chaud dans le domaine/: Il permet de régénérer une structure équiaxe à grains de taille 6-10 microns, à basse résistance mécanique et haute ductilité.

Notamment, les grains de phase Alpha étirés par laminage en / peuvent recristalliser lors de ce recuit.

En contrepartie, les températures atteintes et sa durée provoquent l’oxydation et la contamination des surfaces dans les fours classiques : il faut prévoir des surépaisseurs adaptées (on est le plus souvent à un stade d’ébauche ou de produit semi-fini).

La couche -case formée à l’air peut atteindre 0,2 à 0,3 mm lors de maintiens isothermes prolongés à 950°C.

Une solution intéressante est le recuit sous azote, qui diffuse plus lentement et donc moins profondément que l’oxygène dans le titane : les épaisseurs à enlever sont moindre.


- Lorsque la structure préalable à une transformation à chaud en / est suffisamment fine et équiaxe (par exemple deuxième forgeage dans ce domaine), ou si l’on sait obtenir une telle structure pendant la transformation (à l’aide de multiples chaudes par exemple), le recuit final peut-être conduit entre 700 et 800°C :



. Le recuit typique du TA6V est constitué d’un maintien isotherme à 730°C suivi d’un refroidissement relativement lent à l’air calme : Il vise à obtenir une structure équiaxe et restaurée, dans laquelle la phase Beta est stable après retour à l’ambiante. C’est souvent le recuit final sur pièce. Une atmosphère d’azote convient mieux que l’air pour les mêmes raisons que précédemment.



. Lorsque les transformations à chaud en / sont suivies d’opérations d’étirage à froid, les meilleures propriétés de ductilité à l’étirage sont obtenues à la suite d’un recuit à une température quelque peu supérieure, soit environ 800°C. Bien évidemment, l’oxydation non négligeable des surfaces à 800°C oblige à un décapage avant étirage.



. Les recuits intermédiaires entre passes d’étirage à froid sont plutôt réalisés vers 700°C, probablement pour éviter/limiter les opérations lourdes de décapage. Un traitement de détensionnement à plus basse température est aussi parfois employé dans ce même but : Il se trouve que la légère oxydation formée vers 600-650°C est favorable pour certaines opérations de mise en forme sur outillages en acier (le film d’oxydes limite les collages et améliore le frottement).


- Les recuits de détensionnement classiquement appliqué à l’alliage sont constitués d’un maintien isotherme d’environ 2 heures vers 600°C, suivi d’un refroidissement lent à l’air calme (de façon à éviter toute contrainte thermique). Le détensionnement n’est pas applicable aux produits fortement écrouis car la précipitation de la phase ordonnée Ti3Al très fragilisante est alors exacerbée.

D’une façon générale, les refroidissements en dessous de 600°C ne doivent pas être trop lents si l’on veut éviter d’accrocher le nez de précipitation de Ti3Al.

. La propreté des pièces en titane devant subir un traitement thermique est très importante en raison de la sensibilité de ce matériau à la contamination à hautes températures.

Les pièces doivent être soigneusement nettoyées, en utilisant des solvants non chlorés, ou lavées à l’aide de détergents, le plus souvent à chaud, suivi de rinçages.

. Bien qu’il ne soit pas nécessaire d’employer d’équipement de four ou d’atmosphère particuliers, une atmosphère légèrement oxydante est recommandée afin d’éviter la prise d’hydrogène. Les atmosphères d’hydrogène ou de fractions ammoniacales sont à proscrire si on veut éviter la prise en hydrogène.

Une atmosphère inerte (argon ou hélium secs) n’est vraiment nécessaire que sur pièces finies ou si le décapage acide après traitement n’est pas réalisable.

Le chauffage à l’air sec en four électrique reste le moyen le plus pratique tout en limitant les contaminations.
. En vue de réduire les contaminations et d’augmenter la production, le chauffage par résistance ou par induction est utilisé dans le cas de barres et autres produits qui s’y prêtent. 

. On peut éventuellement avoir recours au recuit de dégazage sous vide (élimination de l’hydrogène en particulier). Ce traitement s’applique à température d’au moins 600°C et sous un vide d’au moins 10-2 Pa. L’efficacité du traitement croit avec la température et le niveau de vide.
Déformations au cours des traitements

Les distorsions sont minimales au cours des traitements thermiques lorsque les conditions de chauffage, trempe ou refroidissement respectent la symétrie des produits.
Variations dimensionnelles globales

Les opérations de trempe peuvent apporter de légères variations dimensionnelles. Ces variations sont de l’ordre de quelques millièmes en valeur relative, et doivent être prises en considération lors de traitements de produits de grandes dimensions.
Dressage et planage au cours des recuits

Les distorsions lors du recuit de barres ou de tôles de faible épaisseur (e < 5mm) sont difficiles à éviter et sont des problèmes difficiles à résoudre.

Etant donné la résistance élevée des alliages de titane et leur important retour élastique, ces opérations sont généralement effectuées à chaud sur planeuse à rouleaux (ou dresseuse à galets) ou par traction.

Cependant, étant donné la faible résistance au fluage des alliages de titane à plus de 500°C, le planage peut idéalement s’effectuer au cours du recuit, en plaçant les tôles entre marbres métalliques (acier) ou sur un plateau céramique auto-chauffant : Une heure à 650-700°C suffit dans la plupart des cas.
Déformations au cours de trempes et revenus
On peut envisager divers moyens adaptés à chaque cas particuliers :


. Suspendre les produits longs, éventuellement avec des poids au bas des produits


. Les tôles peuvent être trempées au défilé par arrosage simultané des deux faces…

. Pour éviter les déformations au revenu, on bride les pièces dans des montages rigides (avec un matériau ayant un coefficient de dilatation voisin).

Formage du titane
Le titane se forme facilement à température ambiante en utilisant les techniques et les équipements adaptés à l’acier. Lorsque les paramètres corrects ont été déterminés, des tolérances similaires à celles obtenues avec de l’acier sont réalisables sur le titane.

La reconnaissance de spécificités du titane facilite le formage :

- La ductilité du titane et de ses alliages à température ambiante, telle que mesurée par l’allongement réparti à l’essai de traction, est généralement inférieure à celle d’autres métaux structurels communs. Le titane offre donc une capacité d’étirage moindre.

- Le module d’élasticité du titane est d’environ la moitié de celui des métaux ordinaires. Ceci provoque un fort retour élastique après formage, pour lequel il faut prévoir une compensation.

- La tendance à l’adhérence du titane est très forte. Cela nécessite de porter une grande attention à la lubrification lors de toute opération de formage où le titane est en contact dynamique avec des matrices métalliques.

- Le titane ne s’écrouit pas comme les inox austénitiques et les bases nickel, comme le laisse voir son faible écart plastique à l’essai de traction. Ainsi, les limites de formage à froid sont plus faibles que pour les inox austénitiques et assez semblables à l’acier « noir » et à certains inox ferritiques. Cependant, le titane maintient une bonne ductilité aux très basses températures, voire aux températures cryogéniques.

. Préparation au formage :

Normalement, les surfaces de titane brutes sont aptes au formage. Les rayures et autres marques de surface doivent être éliminées par décapage ou sablage pour éviter le criquage, en particulier au niveau des arrêtes. 

. Formage/étirage à froid :

Le titane doit être formé à faible vitesse. Il est sensible à la vitesse de déformation. La capacité de formage à température ambiante est en relation directe de sa valeur d’allongement réparti déterminée à l’essai de traction.

Comme le module d’élasticité du titane est environ deux fois inférieur à celui de l’acier, l’obtention d’une déformation permanente résiduelle nécessite un allongement double de celui d’un acier à limite élastique équivalente.

La mise en forme à froid est plutôt réservée au titane non allié, la déformation à froid des alliages étant difficile. On note une forte anisotropie plane (formation de cornes d’emboutissage).

En pratique, l’étirage du titane est délicat en raison de la difficulté à s’affranchir de la tendance au grippage du métal. Non seulement le collage marque la surface, mais peut même amener à la rupture de la pièce. Par conséquent, des précautions toutes particulières doivent être prises pour empêcher autant que faire se peut tout contact du titane avec les outils et les filières, grâce à une lubrification adéquate.

. Les lubrifiants conventionnels pour le filage ne conviennent généralement pas au titane. Il apparaît qu’un lubrifiant très efficace est du type film sec incorporant des éléments anti-adhérents. Le polyéthylène ou polypropylène en films secs sont efficaces. Une suspension de résine acrylique dans du trichloréthylène contenant du bisulfure de molybdène et les revêtements PTFE conviennent bien aussi, et se sont révélés capables de résister à plusieurs filages successifs. Les lubrifiants de type graisse-huile haute pression peuvent aussi être acceptables à température ambiante pour les étirages doux. Il est constaté un effet bénéfique d’une légère oxydation des produits à étirer vis-à-vis des problèmes de collage/grippage.

. Le laminage à froid du TA6V reste réalisable avec 25% de déformation maximum.

. La température de début de recristallisation après laminage à froid est de 700°C. Le recuit à 800°C donne le maximum de ductilité.

. On peut améliorer la plasticité à froid de certains alliages de titane par une trempe de produits intermédiaires industriels depuis la température de recuit de 850°C environ (la phase beta résiduelle est instable car elle s’enrichit faiblement en éléments bétagènes au cours du refroidissement : c’est aussi ce qui est appelé « trempe douce »). La phase beta ainsi stabilisée peut se transformer pendant l’étirage et on bénéficierait alors d’un effet TRIP.
. Formage/étirage à mi-chaud:

La ductilité du titane, c'est-à-dire la capacité de déformation au pliage et à l’étirage, augmente avec la température. Ainsi, le titane non allié est plus facilement mis en forme dans la zone de températures de 200-300°C. Le TA6V, qui est peu ductile par rapport au titane pur et difficile à filer à froid, peut être filé à mi-chaud dans la plage 480-650°C. Le retour élastique est pratiquement éliminé sur le TA6V en formage à 650°C, tandis que ses propriétés mécaniques finales ne sont pas affectées.
On peut pratiquer le formage à chaud par fluage sur gabarit.

L’oxydation des surfaces devient significative aux températures supérieures à 550°C, ce qui nécessite une opération de décapage ultérieure. Le chauffage pour formage à chaud peut être accompli dans un four, par un chauffage radiant, directement à la flamme, mais préférentiellement par induction (l’opération ne requière pas une grande tolérance sur la température).
Dans tous les cas, la surface contaminée en oxygène doit toujours être éliminée avant une nouvelle opération de formage/étirage : les couches contaminées sont fragiles, tandis que le titane et ses alliages sont sensibles aux amorces de rupture.

. Le tréfilage est utilisé pour pratiquer de faibles réductions (15%). Il se fait à mi-chaud (400-600°C) dans le cas du TA6V, sous lubrification à base de MoSi2 ou de graisse graphitée.
. Filage à haute température :
Dans le domaine Beta, le lubrifiant est à base de verre (procédé Séjournet)

Dans le domaine Alpha+Beta, on utilise les graisses graphitées, le bisulfure de molybdène ou le procédé de filage sous cuivre.

Découpage

. Par cisaillage :

Les tôles de titane recuit peuvent être cisaillées avec les mêmes limitations de capacité que les inox de la série 300.

. Par découpe à la flamme :

Le titane peut être oxy-coupé comme l’acier.

Des embouts plus petits et des vitesses d’avancement plus fortes seront utilisés.

Le bord ainsi coupé est contaminé par l’oxygène et du carbone. Il est recommandé de retirer par meulage ou découpe au moins 1.5 à 2mm de métal de part et d’autre de la zone oxy-coupée.

La bande contaminée après oxy-coupage est extrêmement dure. En cas d’enlèvement par usinage, l’arrête de l’outil doit pénétrer derrière cette couche dure, sinon la durée de vie de l’outil serait très brève.

Lors d’une découpe par plasma, le titane produit une intense fumée blanche de dioxyde de titane et un violent rayonnement. L’opérateur doit porter des lunettes sombres et une protection faciale.

De façon à piéger cette fumée blanche, la découpe peut être réalisée au-dessus d’un bac d’eau agitée.

. Sciage :

Le découpage à la scie est de pratique courante. Il est recommandé d’utiliser des lames dotées d’un pas important, une avance rapide et une abondante lubrification à l’huile soluble. Les calamines et contaminations superficielles doivent être éliminées avant sciage afin d’éviter l’usure prématurée de la lame.

. Tronçonnage à la meule :

Le titane peut être découpé au disque abrasif avec lubrification. La zone contaminée est limitée à 1/10ème mm dans ce cas. Des meules à liant plastique et abrasif au carbure de silicium sont utilisées avec succès pour le tronçonnage en immersion dans une solution lubrifiante.

. Découpe à la scie à ruban :

C’est le moyen le plus courant pour débiter les tôles et les billettes. Les lames en acier rapide et dents trempées (HSS M42) sont le plus utilisées. Les lames avec denture carbure rapportée donnent un meilleur état de surface et permettent une plus forte vitesse, mais elles ne doivent pas être utilisées si les copeaux doivent être revendus pour recyclage (risque d’inclusion de particules de carbure non solubles dans les lingots de titane).

. Découpe au jet d’eau :

Le titane pur et ses alliages se découpent facilement par jet d’eau, chargé ou non d’abrasif. Des épaisseurs de découpe de 100 mm sont communes. Les champs découpés sont exempts de contamination, lisses et sans bavure, ce qui est très attractif.

Usinage

Les conditions d’usinage du titane ne sont pas plus difficiles que celles mises en œuvre pour les inox austénitiques. Néanmoins, il convient de prendre en compte quelques particularités du titane :

· La tendance à former des copeaux inhabituels et un fort échauffement de l’arrête des outils

· La réactivité du titane avec les outils, qui peut conduire au collage, à l’abrasion des arrêtes

· Le faible module d’élasticité du titane, qui autorise de plus grandes flexions des pièces en cours d’usinage, et qui implique un bridage correct et plus important que dans le cas des aciers.

Les recommandations suivantes aident à l’usinage :

· Utiliser de faibles vitesses de coupe (limitation de l’échauffement)

· Maintenir une forte avance de coupe

· Arroser abondamment (une solution d’inhibiteur de rouille et/ou d’huile soluble est très adapté à l’usinage grande vitesse)

· Conserver des outils affutés

· Ne jamais stopper l’avance tant que l’outil et la pièce sont en contact glissant (collage, broutage)

· Utiliser des bâtis très rigides

Les outils de coupe pour le titane doivent être résistants à l’abrasion et posséder une bonne résistance à chaud. Les aciers rapides ordinaires (M1, M2, M7…) conviennent généralement. De meilleurs résultats sont obtenus avec les grades plus alliés (T15, M42).

Le fraisage doit se faire autant que possible selon la méthode dite « en avalant », afin de réduire la tendance au soudage des copeaux sur les dents de la fraise.
Avant usinage, il est recommandé d’éliminer totalement la couche d’oxyde par sablage ou grenaillage afin d’éviter une usure catastrophique des outils.
. Meulage surfacique manuel à l’aide de disques abrasifs :

Le disque doit être propre et utilisé exclusivement pour le titane. Les disques de type ajouré et à gros grains réduisent l’effet de colmatage. La surchauffe du métal doit être évitée (risque de contamination en profondeur).

Lorsqu’on meule du titane à la main à sec, il faut protéger les surfaces adjacentes des étincelles et particules projetées car elles sont extrêmement chaudes. Il faut aussi se prémunir des risques d’incendie des particules de titane qui ont un caractère pyrophoriques.

A effort équivalent, la quantité de métal retirée par meulage est plus faible en comparaison des aciers.

. Rectification circulaire :

Les meules liées par vitrifiant sont les plus efficaces. Les meules alumines donnent de bons résultats lorsque leur vitesse est limitée à 600 m/mn maximum. Les meules au carbure de silicium peuvent être utilisées jusqu’à 1200-1800 m/mn. Une profondeur de passe de 25 microns convient généralement à toutes les meules. La rectification circulaire du titane à la meule alumine s’accompagne de peu d’étincelles et une immersion de la pièce dans des huiles standards est possible. 

Contrôle US
Certaines structures des alliages de titane introduisent un bruit de fond élevé, ce qui peut être un problème lors du contrôle de produits épais (billettes). Le brevet US 6.332.935 décrit une gamme de transformation des alliages de titane qui permet un contrôle US plus aisé : il s’agit d’un double enchainement de transformations thermo-mécaniques, alternativement en beta puis en alpha+beta.
Le contrôle US implique une très faible rugosité (ordre de 1-2 microns).
Il faut en fait penser toute la gamme de fabrication, non seulement en fonction des formes finales des produits, mais aussi de la structure et des CND…
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SOLUTION NO.

Operating temperature Cycle
Solution No. Type of solution Composition of solution °C °F time, min
1 Descale 60-90% NaOH, rem NaNO; and Na,CO4 425-510 (800-950) 20-50
Neutralize 5-15% HNO; in H,O Room Room 2-5
3 Pickle 15-20% HNO3, 1-7% HF in H,O 50-60 (120-140) 95

Flg 16 Flow chart of operations for molten-salt descaling, neutralizing pickling, ar;d.'final pickling of titanium alloys




