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SUMMARY

This report i{s. an attempt to discover réﬁspns for the rupture of
blades made from forged heat resistant alloys of the Ni-Cr 80/20 type,
which may be found to lie in the material itseli.

The following points are discussed:

(a)

(b)

(¢)

service conditicns,

<

The development of the intimate structurp of the macerial under

oE

The appearance of corrosion in metal due to the effect of air
and combustion gases. No particular features are observable in

~the case of combustion gase: as distinct from those ohserved in

the case of air. (The combustion gases were from paraffin .
containing 5% sulphur). There is likewise no-difference in the
occurrence of creep and fatigue phenomena on test specimens In
air and in cnmﬁustion gases, a}though the results show & cerfain
scatter, ’

The wffect of work-hardening both on the development ot the struc-
ture and on corrosion., It is shown that the areas of non-~uniformity
in the Structure caused hy too severe work-hardening may create
points at which corrosion sets in, Moreover, & too advanced

surface crystallisation (as a result of skin-annealing) may bring
about a particular weakness at the grain boundaries,

In corclusion, a surface treatment is suggpstpﬁ‘fnr tk?ﬁgrntwrtjnn of

alloys against erark carrosion,
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CORROS ION SECHE ET PROTECTION DES ALLIAGES REFRACTAIRES Ni-Cr 8C 20

Relation avec la fatigue et le fluage

N

M. Mathieu

1. INTRODUCTION
L. C
‘On sait qu' il arrive qup les aubes montees sur les rotors de turbines a‘gaz se
rompent en service malgre les precautions prises pour_ rester dans le domaine
d’utilisation ol le fluage n’ est pas & craindre,

I
O

~ Tes aubes sont l’objpt de visites qu»ematiques et i1 arrive qu’ au colirs de ces
visites, on detvcte des criques sur certa'nes d’entre elles.

En outre, dans les conditions de plus en plus severes de fonctionnement des turbo-
reacteurs, des fissurations et des corrosions s'observent cgalemen sur les .ubes
directrices, k

"Les etudes de 1’0.N.E.R.A. ont, notamment, vise a reproduire dans un appareillag.
de Laboratoire les conditions dans.lesquelles se trouve 1= metal des aubes de
turbowachines, et nous avons, sur eprouvettes, determine comment ces conditions
influaient sur la structure du métal,

Par voie de conséquence, on a ainsi mis en evidence les facteurs susceptibles de
provoquer des phencmenes de corrosion séche. \

Dans le cas des alliages a base Ni-Cr 80/20, en etudiant le fluage et la fatigue
du metal en atmosphere de gaz de combustion, on a pu établir les conditions
metal lurgiques 3 remplir pour que 1'on n’ ait & craindre ni la corrosion sous t9n<1nn
ni ia fatigue corrosion sur le metal d’aubes mob | .

2. ETUDE DE L’EVOLUTION METALLURGIQUE DES ALLIAGES
Ni-Cr 80/20 MODIFIES POUR RESISTFR A CHAUD

e premier point qu' il & sembleé bon de connaltre etait comment en profondeur evolu
e metal dans les conditions du tonctionnement.

(a) Grace aux cnlnrationq produ! tvujpar 1"attaque con*raste on a la Dosqthllit$

de suivre 1'dtat de p*vcipitarxnn de ]'nllinge sous |’ influence des traitpmpnf

thermiques, dwu vieillissement, et cela avant méeme que 1'"n obtienne des
précipites observables!',

.-

L' dtude systematiqus des colorations donnees par cette attague constraste
permis de déduire une methode de detormination des temperatures locales subies
en service par les pieces de machines thermigues?.

4

*Nirecteur, Scientifique des Materiaux a ’ffice National d’Eeudes et de Recheichies
Aeronautiques (D.N.F.R.A.), Fronce o
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(b) Grdce au microscope elsctronique®™®, on a pu mettre en évidence l’evolution de

la précipttation suivant les traitements thermiques auxquels sont soumis les

alliages, 1] a ete posqible de faire des mesures qu.i..itatives sur le diametre

et le nombre des precipites, donc de donner un moyen d’ etude de la cineétique

du phenomenn (fig.1). En outre, avant qu’ apparaissent les premiers pr901pites

} © au microscope electronique, les Rayons X decelent, danq le sein de la matrice,
ce que M. le Professeur Chevenard a apﬁelé des ‘troubles d'homogeneit,e'q 10
(fig. 2). ' ©

Ces modifications dans la matrice sont probablement respansables des
observations effectuées avec la ﬁicngraphie. Mais les Rayons X permettent de

> 'précixpr ce que sont ces troubles. Ils correspondraient A des migrat.ions
preferentielles de certains atomes, migrations préludant a la formation des
pr#cipltés.

Par aillpurs.:autan! que cela a pte jusqu’ ici possible, les eobservations

micr-_ raphiques, tant dans le domaine do Ia mlcrographin optiqne que dans celui
de 1a mirrograph:p eleccronique, ont mte confrontees avec les mesures de dureté.

<

3. FTUDE DE LA CORROSION SECHE

3.1 Appareillage de Laboratoire ©

Afin de separer les facteurs, 11 nous a semble bon de commencer par voir comment
# ’ A . . \ Y g
se pregentent les phenomenes de corresgion seche en |'absence de toute sollicitation
? . ~mecanque.
¢ 24
Un appareillage de laboratoire (fig.3) permet de soumettre des eprouvettes ala
foi~ a 1'influence de la temperature ot A celle d’ une atmosphere polluee de gaZ de
combustion!ts 1% 17

3.2 Resultats

Dans les gaz de combustion et simplement dans 1°aif, les alliages Ni-Cr £0./20
subissent une corrosion qui se manifeste de deux manieres:

(n) Featllage
St en syrface, la teneur en chrome d'un allirge atteint une proportion de
18 a 20m, la protection est assuree d’une maniere .atisfaisante jusqu'a 900°C
> environ. 1'ecaillage est alors sensiblement le méme pour de mémes conditions
de temps et de temperature. Le regime de combust:~n n’ & qu’ une influence
fajible,

L.a pefte de metal par ecaillage est notablement accrue si 1'on a, par sutte
des traitements, une perte de chrome en surface (~as des talys de Nimmic 75
laminees a chawd). On sait que ces tdHles servent a la confaction des chambres
Ap combust ion,
R

'hy torroston filscurante

5 l.a corrosion fissurante est Jdirectement itee a la temperature. Flle apparait
par simple owydation dans 1'air.® Des eswais effectiuss au-dessus de 800°C ont

Iy
J
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montre qu' elle etait plus profonde dans le cas de flammes reductrices, mdme si
de telles flammes sont diluées par up ex~és d'air, et surtout si le combustible
contient du soufre. La corrosion fissurante se propage principalement le long
des joints de grains, zones ou les précipites sont partinulierement nombreux.
Cette corrosion est partidulierement senmsibie lorsque pour une raison ou pour
une autre, il ¥ a eu appauvrissement local en chrome. Ce qui est le cas, en
particulier, des surfaces des tales de Nimonic 73, leminees & chaud. C'est

aussi le cas lorsaue se forment. dans les joints de grains, des accumulations

de précipites de carbures ou de nitrures de chrome. Il en résulte un ,
appauvrissement local en chrome dans le voisinage. Lorsque les alliages sont
plus riches en titaneCet en ;luminiul. des precipites, qui sont vraiaenblahlement
.du type Ni (Ti-Al) se cacentrent aux joints de grains (on rappellie que ce

sont cen coupoaea qui, par ail'eurs, jouent un réle essentiel dans le
durcissement structural). L’accumulation de ces precipites aux joints de grains
ou suivant des lignes continues dans les grains est egalemenL une cause importante
de corrosion fissurante.

Les observations verifient, en effet, que les alliages du type ‘80 29 charges
en elements d'addition pour acaroltre leur temacité a chaud (Nimonic 80,
Nimonic 90 par exemple) sont Feaucoup plus sensibles 2 la corrosion fissurante
que les-aljiages du type Nimonic 75. .

La présence/de soufre dans les gaz eat ne autre cause de corrosion par

_suite de l’sttaque du nickel Le sulfure de Nickel, et les eutectiques riches

en ce conpose sont fusibles a des tenperaturea relative-ent basses Au cours

¢ d‘experienveq faites avec des teneurs en soutre partlculierement elevees (2%).

depasannt les:teneurs permises dans les Kerosenes, les micrographies revelent
cette panetrltion de la corrosion pur le soufre par 1’ intermediaire d’ une
phase liquide.

La plupart des experiences, sur la corrosion, ont eté faites cans les
conditions suivantes: )

, Nimonics d'origine anglaise, (Nimonics 75, 80, 80 A, 90,95)
Metal examiné: { ATG-S (type 86) (Imphy)
PE.R2 (type 80) (Aubert et Duval).

Conditions de temperatures: 700° a 900°C. B
Temps: 100 heures a 300 heures.
(atr: ‘ o

Atmospheres: ¢ gaz de combustion de benzene pur;
13;2 de combustion de kérosene contenant 0, 5% de 8,

La flamme peut 8tre soit avec exces d'air. soit reductrice, soit alterna-
tivement oxydante et reductrice, soit encore reductrice et diluee par un exces
d’uir (flamme pseudo-oxydante). | ’ ) 7

P ,




#

o)

7]

7

3.3 Examens licrqnpl\lqu« ot k-lyticpn

() A 1'aide do divemu attmu mdiqnu onala ponibiliﬁo de déceler, par
dea examess au microscope, les urnuon des teneurs globales en certains

° ¢lements (figs.4,5, @18 :

(b) Une précision a ete umrtu quant & l’mulm-xsuunt progreasif des alliages ‘
Ni-Cr. soumis aux eprevves de corrosion, en éléaents ‘durcissants’ Ti-Al, et o
en chrome, élement ‘protecteur’. On savait que ces ‘elements diffusaient vers
1a surface pour w.sparsitre par cxydatiors meis un dosage n’ en avait pas ete
fo.it. @

v apuuvriasmt des alliages a ei& wesiré par spectrographie en util isant
1a methode de preparstion des échantiilons qui fut mise au point ponr suivre
les phénomeénes de diffusion en profondeur'® !®, Les allizges s’ appauvrissant
en surface, se transforment ainsi superficiellement en d’ autres alliages
(fig. 7). =Y

O

(c) On peut en passant signaler que pour les analyses chlliquea et spectrographiques
des alliages des -émodes ont té é1aborees!® !,

4 ETUDE DU FLUAGE ET DE LA FATIGUE DANS LES CONDIT IONS
. DE CORROSION SECHE

4.1 Appreiwl lages

I1 est reiitivement facile de conjuguer le dispositif de corrosion seche avec une
machine de fluage et avec une machine de fatigue??”?" (figs. 8,9.10).

Pour le fluage, un seul type d’essai conatat.e 8 déterniner. soit dans 1’air, soit
en atmosphere de gaz de combustion, la dm-ee de vie ou d’ allongement relatif en 300
heures, dans des conditious de’ contrunto donnees. ‘ “

Les essais de fatigue conshtent A déterainer 1a durée de vie d’une éprouvette
sommise & des conditions sundlrd de fatigue en traction repetée. Ces conditions
sont choisies telies que la duree de vie avoisine 100 houres Pour 1° ATG-S, ces
conditions ont ¢té trouvées: h 800°C, 2 h 34 kg/mm?; 8 750°C, 2 A 47 kg/ma =

4.2 Résultats

D’ aprés les essais effectues, 11 est iwpossible de dire si la corrosion a une
influence sur les resultats des experiences de fluage et de fatigue, cele du fait que
1’ on observe to''inurs une corrosion par 1°oxygene de 1’ air méme en 1’ absence de gaz
de comhbustien et que 1’on n’a pas fait d’ essais sn atmosphere rigoureusement neutre.
La conclusion que 1°on peut tirer des essals effectues est la swivante: Pour des
tempsratures suxquelles les expériences ont ets faites, dans les cas des éprowvettes
uninées suivant les procédés normaux, c’ est-a-dire de pieces doat: les surfases ne soat
que 1égérement ecrouies, la corrosion par les gaz de comsbustion cospsiée & la corrosion
par 1°air ne donne pas de diffeérefice’ senaible en ce qui concerne le nnue et 1a
fatigve. Si une telle différence existe, on me ssurait la constater a cause de la
dispersion duc aux hétérogendités des alliages.
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Malgré les précautions prises pour avoir affaire au mime métal dans toutes lea

- expériences abordées, on s’ est trouvé géne par 1'effet de la dispersion propre a°

chacun den alliages. U
s N
Q:i dit dispersion dans des resultats d’ essai mécaniques sur un mbme type de
matsrisu, dit obligatoiremest existence d' irt wgenéites dans le matériau qui fait -
1‘objet des esssis - & la ondition bie.. entendu que toutes les précautions soient
prim pour que les essals soient etfectués correctement sans cause d’ erreurs

systematiques.

N\

On peut re-rquér que ce caractére des essais macaniques conduisant a des résultats
dispersés ne selble pas different de colni des accidents que 1'on a parfois a deplorer
sur les subes nontees sur des turbines a 1’ essal ou en service.

4..‘5 Discussion des Rc'nlnl tats 3
Dans 1a présentation des résultats, on a parlé ‘0’ 1nboaog§néite's' dans le metal.
I1 convient de se demander ce qu’ il faut entendre par la. Ov situer ces inhomogeneites? <

A quel niveau de structure faut-il les rechercher? .

'11 convient alors de souligner 1’ ilpbrtme de deux series d'observations qui ont
ete faites sur les alliages Ni-Cr 80/20 modifiés pour reésister a chaud.

P presier lieu, les chservations tant auz Rayons X qu’ au microscope électronique
relstives aux evolutions de structures intimes intercristallines - aux précipitations
en particulier - apparaissent fort anmalogues dans tous les alliages guel que soit le
type, et que ces alliages soient de fourniture anglaise ou francaise, ce qui exclut,
toute idee que les inhonozeneites soient au niveau de la structure cristalline du
metal.

- En second lieu, on a montre que dans les conditions d’ utilisation on observe tou-
jours mwe corrosion fissurante intergranulaire et que cette corrosion se presente
comme identiquement de méme nature dans tous les ‘alliages.

Par ‘tontre, les alliages d’ un mdme type présentent des degres fort différents de
sensibilite vis-a-vis de la corrosion fissursnte, en particulier 1a sensibilite d'un
metal est d'autant plus grande qu’ on a pu déceler dea appauvrissements en chrome,
des sccmulations de preécipités aux joints de grains, des hetérogénéites d’écroulssage.

On peut donc se hasarder « penser que dans le domaine des durees et des temperatures
d’ utilisation et dlm 1a sone des efforts mpliqu‘s aux aflettes ls corrosion fisaurante
n'a pas d’ effet secaniruesent nuisible avec un meétal, disons normal, c' mt-n-dire
homogéme. En cels, on reprend une affirmation courante parsi les métaliurgistes qui
élaborent les alliages, & savoir qu' il o'y a sucun danger de corrosion fissurante avec
les allisges Ni-Cr 80/20. Mais si en un point, ou dans une zone, ou sdee pour mn
échantillon, le metsl présente des uhom(mitea telles que des appauvrinsements en
chrome, des sccumlations de précipiteés, ou des heterogeneités d' écrouissage, le
phémonbae de corrosion fissurante peut devenir particuliérement nefaste.

Dom lu observations -icmhlm sur la prcunce et la dilposltlon des
précipites doivent permettre flo prejuger de la reactivite d' un métal vis-a-vis de la
corrosion fissurente par oudatlu. '
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Etant conne 1’obaervation toudmt;la faite de I’ inhosgenéité du metal, la
corrosion ﬂuuunto. loin d' 4tre eonaidéree saintenant comme la cause prenibre des

accidents observés, nous apparait comme le réactif qui s permis de déceler a quelle
echelle se localisent des héterogenéités.

. 11 somble que ce soit dans cette microstructure & 1’eéchelle du domaine de

1’ observation ulcroguphlque que 1'on doive placer ces lnhonoaéniités responsables de
1s dispersion des resultats des essais nkulqu'ea. et trés probablement également des
accidents observes sur les aubucs usines dans les alliages Ni-Cr.

Tout ce qui uodiuera l'honogenéite des alliages aura donc une repercmsion sur

leur comportement & haute température et spécialement sur leur résistance a la
corrosion fissurante.

On peut donc tirer la 6ong:lusion nratique sulvante:

[
O

-

I1 y & necessite d' elaborer des matériaux tres homogénes et de contrler sévérement
cette homogénéite. Cette nécessité s’ impose d’ autant plus que le metal est plus
‘amél fore’, ¢’ est-a-dire plus charge en le':.m d’ additions (Ti-Al). Les joints de
grains sont toujours des zones de faiblesse a tous les points de vue, aais tout
particul ibrement quand 11 s’ 'y fait des accusulations de précipites; or, 1'enrich-
{ssement des allisges en eloments d’addition va de pair avec une tendance & ce que
. Jdes précipites s’ accunulent sux joints des grains,
Une autre source de de!'uuts 4'hooo¢&wlté dans les -zones tvoisinant Ia surface

peut provenir de 1’ influence de 1’ usinage sur 1’ état de proclpitation dont depend
le durcissement structursl.

S. INFLUENCE DE L'USINAGE

Les defauts d’ homogénéité dans les zones avoisinant la surface ont été trés etudies
tout purticuliérmnt”. ‘

On s’ est specialement attaché a caracteriser:

A. 1'{nfinence de 1’ ecrouissage sur les structures des aliiages et plus particuliere-

ment 1’ influence de 1’ écroulssue d’ usinage en médme temps que ce{le de 1’ influence
des tr(?nmta de recuits de surface; :

B. 1' influence de 1’ écrouissage sur la corrosion fissurante.

L' étude micrographique de 1’ influence de 1’ écrouissage s porte, d’mne part,
sur des echantillons prélevés dans des aubages de turbines usinés suivant les
methodes en usage dans les usiaea de production et, d’autre part, sur des
cchmulom sur lesquels ont ete effectudes des empreintes de billes. On peut

sinst nporlmter sur des métsux ayant swbi les traitements thomiqm les
plus difrerenu
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. ¢’ sst ainsi que 1'on a exaniné les cas suivants:
00
(s) ecrouiuue sur ur metal hypertrempé (ce qui correspond a un usinaye effectué
sur métal dans cet état):

(b) &ronisnze sur un metal hypertrempé. 1’ examen étant fait apres un vieillisse-
sent plus ou moins important (cas d'un minage sur metal hypertreme. mis
observé aprds traitement de vieillissement):

{c) ecroulssue sur un -ettl hypertreme et vieilli (cas d’'un usinage sur metal
ainsi trlite), N

(d) ecrouissage sur metal Lypertrempé et durci, suivi @' un nouveau traitement de
vieillissement (ce qui correspond sensiblement a 1*observation d’ une piece
ayant fonctionné & chaud, mais sans avoir subi de déformations appréciables
au cours de ce fonctionnement).

Dans une telle etude. il est mticuliére‘ent commode d’utiliser 1 empreinte de
bille pour réaliser 1 ecroulsme du métal. On a ainsi, rassemble en un trés petit
espace, tout un gradient de deformations qui, non seulenent donne \me idee d' ensemble
du phénoméne, mais penet iussi de voir les particulu'ites nropres a des taux
d’ écro[nsslxea differents,

Une Yemarque luportante a ite faite, Les examens au microscope des états eécrouis
sont parfois difficiles a faire. Mais si, & 1°échantillon écroui, on fait subir un
vieill issement moders - par exemple 4 heures u700°C du fait d'une preclpitation
prnfqrentie’le, on falt apparaitre de nombreux details sur la perturbntion des reqeaux
cristullins qui ne pouvaient Gtte vus directement. Un tel procédé i déja été décrit
dans une etude au nicroscope electronique sur les alliages légers k durcissement
structural 2%, Ce procedé a ¢té repris pour chercher B voir 1'effet de flexion
alternde sur des échantillons de toles d’allieges Al-Cu 4% (Ref.27).

La comparaison de I'e roulssaxe sur un metal hypertrempeé et sur un métal hypert.rpmpp
e.. vieilli laisse voir une ditference imortante 1’ écrouissage a _acquis un carac-
tere notablement plus pernnent sur le métal durci, et cela par suite de la précipi-
tation préférentielle rendue plus abondante du fait de 1' état de saturation de la
matrice.

L’ axamen micrographique direct d’ aubages industriels montre que les zones de forte
perturbotion vont jusqu’i 25 microns de la suriace, tandis que 1’on voit encore de
fins réseaux de lignes de glissement & une profondeur de 60 microns. Encore faut-{l
noter que le réseau est nerturbé beaucoup plus profonde-ent puisqu’ i1 n’ est pas rare
de trouver sur des aubes traitées et convenablement vieillies ues traces d' ecrouissage
qui vont‘jusqu’a 200 ou 300 u (fig. 11). -

6. LE RECUIT DE PEAU: 'SKIN ANNEALING'®

Afin de corriger autant que possible les perturbations suwperficielles dues a
1' usinage des piecen. co-rtuns constructeurs font subir & celles-ci un tranem,ent
thermfque destiné a operer un ‘recuit de pear’ (skin-annealing).

o

\




Le truitement de recuit de surface pratique dans 1’ industrie consiste & porter les
5 ©  pléces usinées & la tespérature de 1U80°C pendant une courte durée, géneralement 10
minutes; le refroidissement s’effectue rapidement X 1’air, on operc par trempage des
pidces dans un bain constitué par un verre au bore fondu. Cette manidre d’ opérer risque
“de provoquer des attaques chimiques du metal en surfece, aussi dans l'etude que nous
: amonn faite dn recuit de peau. nous avons évite tout risque d‘attaque chinique en
- . opérant ce recuit en atmosphére d’ hydrogene (méthode dite de recuit’brillant
procédé O.N.E.R.A.) ayant ainsi le moyen de realiser ce recuit superficiel sans
attaque chimique et en particuller sans perte superficiel‘e de chrome; o on peut ainsi
décrire ce qui est observe: Il est irés net, d’ apres les observations micrographiques
gue par le traitenent de ‘skin annealing’, le métal reuristallise dans ies zones les
plus écrouies; en outre, on constate dans ces zones un étac parfait de remise en
solution. Par ailleurs, dans la couche soum—jucente a la zone recristallisee, on
observe un état de polyunnisatlon caracterisé; dans cette couche. le traitement
e g " thermigque-n’a restaure que partiellement la structure desorganisee par l'ecrouissage
L’ effet du recuit est finalement fonction du degré d’ ecrouissagé anterieur et on
retrouve ainsi ce qu’'on aa;t par ailleurs de la recristallisation (fig.12).

L' examen des divers modes d’'usinage a permis de preciser gu’ une rectification
normale n’ est pas suffisante pour produire des effets de peau sensibles; 1’usinage au
tour peut aussi, s’il se termine par de fsibles passes de finition, ne pas entrainer
de recristallisation superficiells dans les conditions normales de ‘skin-annealing’.
Le plus souvent cependant, des ¢prouvettes finies au tour montrent des zones super-
ficielles recristallisées, mais qui apparaissent discontinues; en tous cas, ces zones
sont nettement moins développées que dans le cas de surfsces usinees grossierement!

o3

7

o

r En conclusion, on peut dire que l'egangn micrographique permet de deceler les
structures d’usinage ainsi que leurs consequences proches et lointaines, soit sitot
apres la fabrication, soit aprés fonctionnement.

7. LA CORPOSION DES ALLIAGES SUIVANT L'EiAT DE SURFACE

‘ 3 e / o

Avant sinsi décrit lus modifications apportées par l'ecrouissage a l¢ structure
nlcrozrnphique des zones superficielles des alliages resistsnt 8 chaud, 11 ecait
naturel de chercher a savoir si ces structuras superflcielles correspondslent a une
sensibilité particuliere des métaux & la corrosicn fissurante?® :

0

C’est ainsi qu'n une epreuve de corrosion seche a 800°C pendant 100 lieures, dans
les gaz de combustion de kerosene a 0,5% de soufre ont ete somis d:s échantillons
dont les états de surface étaient respectivement: (a) non écroui; (b) écroui;

(c) régénéré. L’ état de aurface non écroui est obtenu a partir d’ échantillons
rectifiés, en éliminant les zones sweérficielles par m lon; polissage '‘§lectrolytique;
1' état écroui est celui que laisse le travail au tour ou a la fraiseuse, ou encore
celui que 1’°on a sur des secteurs d’ailettes usindes; 1’ état regénéré est obtenu par
un traitement de ‘skin-annealing’ pe provoquant aucune perturbation d’ordre chimique °
des nonaa swperficielles.

&

Dans ces experiences. comme dans les expériences déja décrites plus haut sur Ia
corrosion fissurante, on ne fait aucune différence sensible entre les alliages les
plus divers du wéme type (Nimonics d’origine anglaise; alllages PRR-2, ANG-5 de

~_ production frangaise, Waspalloys a-éricnias)‘ ;

Q
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(s) Sur des zones superficieiles non écrouies (cas a) la corrosion fissurante
présente un caractere uniquement intergranulaire.

Par ailleurs, par 1’'saction de 1’atteque anodique en bain d’ hyposulfite de
sodium, on met ‘en evidence les appauvrisgements en chiome, titane et aluminium
de 2zones superﬂciellosmt le lonz des bords des fissures. On observe, en
particulier, que, au dela des fissures de corrosion proprement dites, ces
modifications de composition ;emblent preparer h voie & une fissuration
ulterieure plus profonde.
(b) Dans le cas des zones superficielles initialement eciniies et régénérées par °
le traitement de recuit de peau (cas b), on observe une corrosion analogue a
celle que 1’on a vu sur des zones auperficiellos non ecrouies, .

(c) Sur les zones ecrouies, 1’effe: de la corrosion se nnifeste 4’ une maniere

usez 3pectaculaire. On peut designer, par le terme ‘reseau de corrosicn’, le

e x"eseuu des fissures provoquées par 1’oxydation. Tandis que sur un métal non
ecroui ce résesu suit les joints de grains, sur le métal préalablement ecroui
on observe que ce reseau est trds serré et cela d’autant plus que 1’ écrouissage
.8 éte plus poussé. On retrouve la corrosion inter:nnulaire qui peut
8’ enfoncer assez profondewent dans la masse; evidenent la rupture des grains
initiaux en grains plus petits est nettement mise en evidence. Il est cependant
difficile 4’ admettre qu' 1l 0’y ait que des grains qui constituent ce réseau de
corrosion tres particulier que 1’on observe -on peut penser & la présence

«d’ alignements de précipités préexistant dsns le sein de grains- rien cependant
ne permet d’affirmer 1’ axistence de tels alignements - on peut penser qu'ils
se forment le lon: des .ignes de perturbation du réseau; on peut penser aussi
3 1’ existence de trous, de lacunes submicroscopiques, snmlogues & ceux qui se
forment au cours d’un phénoméne de diffusion (effet Kirkendall), ces trous
seraient alors dus a la diffusion des élements oxydlblea et seraient agrandis
comsie consequence de 1’ oxydation. 1i ne s’ agit la que de suppositions ,.ur
chercher a rendre compte de 1'.aspect tres particulier du réseau de corrosion
observé dans une zone ecrouie.

On voit donc que 1’ etude de 1a corroaton agissant sur des surfaces diversement
traitees permet de se rendre compte que la fissuration du metal & is surface est
extrémement differente suivant les traitements qui ont affecte les zones super-
ficielles. &n pu‘”ticmier, on peut se rendre compte des dangers d' un ecrouissage
local accentué.” On peut egalement voir 1°'effet persistant que peut avoir en
profondeur une rayure d’usinage, par exemple - méme si célle-ci est @liminee par
polissage. L’slliage est marqué en profondeur; dans 1’opération de:-recuit, il evolue
diffeéraent; -cotte évolution en particulier est sccélérée lans les sones marquées par
1’ écrouissage; c’est ce que met en evidence 1’ aspect de la corrosion (figs.13,14),

Par ailleurs, on peut affirmer que le traitement de recuit de surface n’a g4’ effet
sur la cristallisation que s 1'on part d’un état de surface suffisamment écrout.

I1 faut cependant faire resarquer - d’aprésce qui fut observé relativesent ala
corrosion des surfaces régenerées - que pour eviter une corrosion profonde le long
des joints de grains régénérés, il comvient de faire subir h la surfacs un nouvel

écroutsaage réguiier, hons&ne et contrdlé.
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Une autre solution nst de protéger la surface par une légere surcharge en chrowe.
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8. LA PROTPCTION DES ALLIAGES Ni-Cr

L' etude de la corrosion séche  fissurante a montré que cette corrosion était
correlative d’ un appauvrissement local en chrome, rrovoqué par la formation de
carbures ou de 1’ accmhtion de composes sans chrome Ni 5(Ti- Al) 11 devenait alors
tout naturel de chercher a adspter aux alliages Ni-Cr 80/20 résistant & chaud, les
ptocédea de cea,gntstlon gazeus¢ par le chrome mis au point a 1'0.N.E.R.A., Ces procedés
avaient fait leurs preuvek dans leurs applications aux aciers.

Cn ne pouvait pas appliquer directement aux slliages Ni-Cr les métbodes de la

chromisation des aclers, & cause de la formation en surface de phases nouvelles riches

en chrome; ces phues constituent une sorte de peau plus ou noins epaisse et mal

adhérente au metal de base. On peut, par un traitement convenable, provoquer la

‘rediffusion’ du chrome constituant ces pbases et ainsi les faire di-pau‘ltre. Cette
operation de rodltfuslon est parfaitememt possible, Gguand on a affaire 2 un alliage

peu riche en élements d’addition - le Ninonic 7S par exemple- mais i1 ne donc pas de

bons resultats avec des alliages plus charges ‘

Deux methodes sont alors utilisees: la preni‘ore consiste X faire le traitesent de
‘skin amiealing’ dans 1’ hydrogénr - mais en evitant toute trace de reéaction chimique
d'oxydation: on evite ainsi tout départ de chrowe au cours de 1’opération. La
seconde léthode ne différe de la premidre que par le fait que les zones superflcielles
sont tres legermt enrichies en chrome, par suite d’'une diffusion de ce netal
pendant 1’ operation de 'skm-maaung’ (Refa. 29 and 30).

Sur des echantillons ainsi traités, ont ete eftectqes des exusens micrographiques,
des essals mécaniques et les echantillons ont été Soumis aux épreuves de ccrrosion.
Tous les résultats confirment plememnt le r8le protecteur du traitement effectué
vis-a-vis de la corrosion (fig.'%). -

Y

9. CONCLUSION

Les etudes de 1°0.N.E.R.A. sur les alliages Ni-Cr 80/20 modifiés, résistant a
chaud, ont conduit a un certain nombre d’observations relatives « la sensibilité de
ces alliages a la corrosion fissurante, due & ls corrosion seche dans 1’air et dans

1’ atmosphére des gaz de. combustion.

@]

On s pu, en particulier, etablir que cette sensibilité etait en relation étroite
avec lem traitements mecaniques ot thermiques auxquels nnt eté soumises les zones
superficielles. A

o~

Du fait de’ 1s dispersion des resultats relatifs a un méme type d’ essai, il reste
difﬂcilg de conclure ¢’ une maniere nette relstivement a 1’influence de la corrosion
par les gaz rur les proprietes de fluage et de fatigue a haute temperature.

‘Dans tout le cours de 1’ etude, les dispersions observeées \leéqnelles eup%cbent

v toute conclusion nette) apparaissent comme étant dues b des inhomogenditeés dans les
. mtnux eprouvés.
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On a montre comment 1’ usinage powvait 8tre ume cause d’ inhomogéeneite affeciunt les
couwches swerficielles d'une piece ou d’ une eprouvette.

ﬁi néme temps, on a montré le role du traitement Ce recuit de surface, ou ‘skin-
annealing’. On a pu preciser les conditions pour que ce treitement soit efficace.
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Fig.14ia)  Fchantillon non ecroui superficiellement apres corrosion: )
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