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(57) Abstract : The invention relates to a method for making a steel part coated with an aluminium alloy or aluminium-based
alloy that includes the following steps in the following order: supplying a hot-rolled or cold-rolled steel sheet consisting of a steel
substrate and an aluminium or aluminium-based alloy pre-coating; applying a thermal pre-processing to the sheet at a temperature
01 for a holding duration t; so that the pre-coating does not contain any free aluminium with a phase 1 5 of the type FesSi:Ali; and
T s of the type Fe,Si;Aly, and so as to prevent an austenitic conversion in said steel substrate, the pre-processing being carried out
in a furnace in a hydrogen or nitrogen atmosphere in order to obtain a pre-alloyed sheet; and cooling said pre-alloyed sheet so as
to obtained a pre-alloyed and cooled sheet. The pre-alloyed and cooled sheet is cut so as to obtain a blank that is heated at a rate
Veup to a temperature 9; for a duration t; so as to obtain by alloying between the steel substrate and the pre-coating, an alloyed
coating consisting on the entire thickness thereof of inter-metal phases of the Fe Al type optionally containing silicon in solid
solution, and so as to impart a partially or totally austenitic structure to the steel. The blank is hot-stamped so as to obtain a part,
and the latter is cooled under conditions suitable for imparting the desired mechanical propetties to the steel part.

(57) Abrégé : L'invention concerne un procédé de fabrication d'une piéce en acier revétue d'un alliage d'aluminium ou a base
d'aluminium, comprenant les étapes successives et dans cet ordre selon lesquelles on approvisionne une téle d'acier laminée a
chaud ou laminée a froid constituée d'un substrat en acier et d'un pré-revétement d'aluminium ou d'un alliage & base d'aluminium,
puis on effectue un pré-traitement thermique de la téle a une température 0, pendant une durée de maintien t;, de fagon a ce que le
pré-revétement ne contienne plus d'aluminium libre, de phase 7 s du type FesSi;Aly,, et 76 du type Fe,Si,Al, et de fagon a ne pas
provoquer de transformation austénitique dans ledit substrat d'acier, le pré-traitement étant réalisé en four sous atmosphere
d'hydrogéne et d'azote, obtenant ainsi une tdle pré-alliée, puis on refroidit la tle pré-alliée pour obtenir une téle pré-alliée et
refroidie. On découpe la tdle pré-alliée et refroidie pour obtenir un flan qu'on chauffe avec une vitesse V¢ a une température 0,
pendant une durée t

[Suite sur la page suivante]
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» de maniére a obtenir, par alliation entre le substrat en acier et le pré-revétement, un revétement allié constitué sur toute son
épaisseur de phases intermétalliques du type FecAl, comprenant éventuellement du silicium en solution solide, et de manicre a
contérer une structure partiellement ou totalement austénitique a l'acier. On emboutit a chaud le flan pour obtenir une picce, puis
on refroidit celle-ci dans des conditions propres a conférer les caractéristiques mécaniques visées pour la piéce d'acier.
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PROCEDE DE FABRICATION D’UNE PIECE A PARTIR D'UNE TOLE
REVETUE D’ALUMINIUM OU D’ALLIAGE D’ALUMINIUM

L'invention concerne un procédé de fabrication a haute productivité de piéces
d’acier revétu d’aluminium ou d’alliage d’aluminium présentant des
caractéristiques mécaniques élevées ainsi qu’'une bonne résistance a la
corrosion.

Pour certaines applications, on cherche a réaliser des piéces en acier
combinant une résistance mécanique élevée, une grande résistance aux
chocs et une bonne tenue a la corrosion. Ce type de combinaison est
particulierement désirable dans l'industrie automobile ol 'on recherche un
allégement significatif des véhicules. Ceci peut étre notamment obtenu gréce
a l'utilisation de piéces d'aciers a trés hautes caractéristiques mécaniques
dont la microstructure est martensitique ou bainito-martensitique. Des piéces
anti-intrusion, de structure ou participant a la sécurité des véhicules
automobiles telles que : traverses de pare-choc, renforts de portiére ou de
pied milieu, bras de roue, nécessitent par exemple les qualités mentionnées
ci-dessus.

Le brevet EP0971044 divulgue ainsi une tble d'acier laminée a chaud,
revétue d'aluminium ou d'un alliage d’aluminium, dont la composition
comprend en teneur pondérale: 0,15-0,5%C, 0,5-3%Mn, 0,1-0,5%Si,
0,011%Cr, Ti<0,2%, AI<0,1%, P<0,1%, S<0,05%, 0,0005%<B<0,08%, le
reste étant du fer et des impuretés inhérentes a I'élaboration. Cette téle
revétue d’aluminium est chauffée a une température supérieure a Act,
emboutie a chaud de maniére a réaliser une piéce, celle-ci étant refroidie
rapidement de fagon a obtenir une structure martensitique ou martensito-
bainitigue. On obtient par exemple de la sorte une résistance mécanique
supérieure a 1500MPa. Lors du chauffage, le revétement d’aluminium s'allie
au fer, et se transforme en un composé présentant une grande dureté. En
comparaison avec un procédé d'emboutissage a chaud a partir de téle nues,
c'est-a-dire sans pré-revétemént d’aluminium, la présence du composé

procure une protection vis-a-vis de la décarburation lors du chauffage en four.
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On s’affranchit également de la nécessité de grenailler ou de sabler
ultérieurement les piéces pour éliminer la couche superficielle irréguliere qui
se forme par oxydation en four.

Le brevet WO2009090555 décrit un procédé de fabrication de piéces dans
lequel on approvisionne une t6le revétue d’aluminium ou d'un alliage
d’aluminium que I'on découpe pour obtenir un flan. On chauffe ce flan dans
un four a une température et pendant un temps définis en fonction de
I'épaisseur du produit, a une vitesse de chauffage entre 20 and 700°C
comprise entre 4 et 12°C/s et une vitesse de chauffage entre 500 and 700°C
comprise entre 1,5 and 6° C/s. On emboultit ce flan chauffé que I'on refroidit
jusqu’a 400°C avec une vitesse moyenne supérieure a 30°C/s. Ce procédé
de fabrication permet la fabrication de piéces aisément soudables par
résistance par point. Ce procédé est cependant limité en productivité puisque
la vitesse de chauffage entre 500 et 700°C est limitée a 6°C/s. On recherche
donc a augmenter la productivité, sans que la qualité des piéces obtenues ne
soif diminuée.

Dans le cas d'une vitesse de chauffage extrémement élevée, il existe un
risque de fusion du pré-revétement qui peut poliuer et endommager les
rouleaux sur lesquels circulent les flans dans les fours.

Par ailleurs, dans certaines circonstances, le chauffage dans les fours peut
conduire a une adsorption de Fhydrogéne dans les flans, accroissant un
risque éventuel de fissuration. Ce risque est accru dans le cas de la mise en
ceuvre de nuances pour piéces a résistance mécanique extrémement élevée.
D’'autre part, les tbles aluminiées livrées par le sidérurgiste font I'objet d’un
certain nombre d’opérations telles que bobinage, débobinage, découpe. Ces
opérations qui impliquent wune déformation mécanique peuvent
éventuellement conduire & une dégradation localisée du pré-revétement
d’aluminium sous forme de poudrage ou d’écaillage. On cherche a limiter ou
a éliminer ce phénoméne qui cause une nuisance industrielle. De plus, cette
dégradation du pré-revétement peut avoir des conséquences néfastes vis-a-
vis de 'emboutissage a chaud ultérieur.

La présente invention a pour but de résoudre les problémes évoqués ci-

dessus. Elle vise en particulier & mettre a disposition un procédé de
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fabrication d’'une piéce a caractéristiques de résistance et/ou d’allongement

élevées, dans des conditions de productivité avantageuses. '

Elle vise encore a metire a disposition un procédé de fabrication d’'une piéce

avec un revétement adhérent résistant a la corrosion.

Elle vise également a mettre a disposition un procédé permettant d’éviter une

éventuelle dégradation du pré-revétement lors des opérations mécaniques

précédant le chauffage avant l'emboutissage a chaud.

Elle vise aussi a mettre a disposition un procédé permettant de découper

aisément les téles sous forme de flans, avant leur emboutissage a chaud.

Elle vise encore a metire a disposition un procédé permettant la fabrication

de pieces trés peu sensibles au phénomeéne de fissuration par 'hydrogene.

Dans ce but, I'invention a pour objet un procédé de fabrication d’une piéce en

acier revétue d’un alliage d’aluminium ou a base d’aluminium, comprenant les

étapes successives et dans cet ordre selon lesquelles :

- on approvisionne une téle d’acier laminée a chaud ou laminée a froid
constituée d’un substrat en acier et d’'un pré-revétement d’aluminium ou
d’un alliage a base d’aluminium, puis

- on effectue un pré-traitement thermique de ladite tdle a une température
81 pendant une durée de maintien t;, de fagon a ce que le pré-revétement
ne contienne plus d’aluminium libre, de phase 7 5 du type FesSiAlig, et 76
du type FexSiAlg, et de fagcon a ne pas provoquer de transformation
austénitique dans le substrat d'acier, le pré-traitement étant réalisé en four
sous atmosphére d’hydrogéne et d’azote, obtenant ainsi une t6le pré-
alliée, puis

- on refroidit la tdle pré-alliée pour obtenir une téle pré-alliée et refroidie,
puis

- on découpe la téle pré-alliée et refroidie pour obtenir un flan, puis

- on chauffe le flan avec une vitesse Ve a une température 6, et on
maintient le flan pendant une durée t, de maniére a obtenir, par alliation
entre le substrat en acier et le pré-revétement, un revétement allié
constitué sur toute son épaisseur de phases intermétalliques du type
Fe,Aly comprenant éventuellement du silicium en solution solide, et de

maniére a conférer une structure partiellement ou totalement austénitique
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a l'acier, puis
- on emboutit a chaud le flan pour obtenir une piece, puis
- on refroidit la piéce dans des conditions propres a conférer les
caractéristiques mécaniques visées pour la piéce d’'acier.
Préférentiellement, le prérevétement de la t6le pré-alliee et refroidie
comprend une phase intermétallique FeAls et optionnellement au moins une
phase intermétallique choisie parmi FeAl, FesAls ou 75 du type FesAli2Sis.
La proportion surfacique de la phase intermétalligue FeAl; dans le pré-
revétement de ladite téle pré-alliée et refroidie, est avantageusement
supérieure ou égale a 50%.
La tole pré-alliée et refroidie a préférentiellement une teneur en hydrogéne
diffusif inférieure a 0,05ppm.
Selon un mode préféere, la composition de la tble d’acier laminée a chaud ou
laminée a froid, comprend, les teneurs étant exprimées en poids : 0,15% < C
<0,5%, 0,5%< Mn < 3%, 0,1% < Si £ 0,5%, 0,01% < Cr < 1%, Ti<0,2%, Al <
0,1%, S <£0,05%, P<0,1%, 0,0005% < B < 0,010%, le reste de la composition
étant constitué de fer et d'impuretés inévitables résultant de I'élaboration.
La composition de la téle d’acier laminée a chaud ou laminée a froid,
comprend préférentiellement, les teneurs étant exprimées en poids : 0,15% <
C < 0,25%, 0,8%< Mn < 1,5%, 0,1% < Si <0,35%, 0,01% < Cr < 0,3%,
0,02<Ti<0,1%, 0,002% < B< 0,005%, le reste de la composition étant
constitué de fer et d'impuretés inévitables résultant de I'élaboration.
La composition de [a téle d'acier laminée a chaud ou iaminée a froid,
comprend préférentiellement, les teneurs étant exprimées en poids : 0,14% <
C <£0,18%, 0,4% =<Si < 0,5%, 0,010% < Al <0,070%, 2,2% <Mn <2,5%, S <
0,005%, P< 0,010%, N < 0,009%, le reste de la composition étant constitué
de fer et d'impuretés inévitables résultant de I'élaboration.
La composition de la téle d’acier laminée a chaud ou laminée a froid,
comprend préférentiellement, les teneurs étant exprimées en poids : 0,040%
< C £0,100%, 0,80% < Mn < 2,00%, Si<0,30% , S < 0,005%, P< 0,030%,
0,010% < Al £ 0,070%, 0,015% < Nb < 0,100%, 0,030% < Ti< 0,080%, N <
0,009%, Cu < 0,1%, Ni<0,1%, Cr <0,1%, Mo < 0,1%, Ca < 0,006%, le reste
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de la composition étant constitué de fer et d'impuretés inévitables résultant de
I'élaboration.
Selon un mode préféré, le pré-revétement comprend en poids 5-11% Si, 2-
4% Fe, optionnellement entre 15 and 30ppm Ca, le reste de la composition
5  etant de 'aluminium et des impuretés inévitables résultant de P'élaboration.
Le pré-traitement thermique comprend préférentiellement un chauffage
jusqu'a une température 81 suivi d’'un maintien a ladite température 64
pendant une durée {4, de telle sorte que le point représentatif (61, t;) se
trouve situé au sein d’'un domainé défini par le diagramme ABC de la figure
10 1.
Le pré-traitement thermique est effectué avantageusement par recuit base:”
La vitesse de chauffage V¢ est préférentiellement supéricure ou égale a
25°C/s.
Selon un mode préféré, la vitesse de chauffage V¢ est supérieure ou égale a
15 ~50°C/s.
La température 6, est préférentiellement comprise entre Ac1 et Ac3+100°C,
et la durée de maintien t, a la température 6, est comprise entre 30
secondes et 5 minutes.
L’invention a également pour objet l'utilisation d’'une piéce fabriquée selon
20  T'un des modes ci-dessus, pour la fabrication d’éléments de structures ou de
sécurité pour véhicule automobile terrestre a moteur.
D’autres caractéristiques et avantages de l'invention apparaitront au cours de
la description ci-dessous donnée a titre d’exemple et faite en référence aux
figures jointes suivantes :
25 La figure 1 présente des conditions de pré-traitement thermique (64, 1)
permettant la réalisation de l'invention.
La figure 2 présente un exemple d’écaillage intervenant dans des conditions
de pré-traitement thermique qui ne sont pas celles de I'invention.
La figure 3 présente un exemple de tole préalliée dans les conditions de
30 linvention.
Les inventeurs ont mis en évidence que les probléemes exposés ci-dessus
étaient résolus en meftant en ocsuvre un procédé comportant un pré-

traitement thermique particulier d’'une téle pré-revétue d’aluminium ou d’un
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alliage a base d’aluminium. Ce pré-traitement confére a cette tdle des
caractéristiques particulierement adaptées aux étapes ultérieures de
fabrication, en particulier de débobinage, découpe, et d’emboutissage a
chaud. |
On définira les termes suivants :
- le pré-revétement d’aluminium ou d'un alliage d’aluminium désigne Ila
couche deposée sur la téle d’acier nue, avant que n’intervienne
Fausténitisation précédant 'emboutissage a chaud. On distinguera :
- le pré-revétement tel qu’il est directement issu de l'opération par
passage de la bande a chaud dans un bain d’aluminium ou d’aluminium
fondu
- le pré-revétement pré-allié qui désigne le pré-revétement ci-dessus dont
certaines caractéristiques ont été modifiées grace a un pré-traitement
thermique dans des conditions particulieres. Ce terme de pré-traitement
est utilisé pour différencier celui-ci du fraitement thermique
d’austénitisation qui précéde I'emboutissage a chaud.
- le revétement désigne la couche obtenue aprés austénitisation et
emboutissage a chaud, c’est a dire le revétement présent au stade final
sur la piece emboutie a chaud.
En ce qui concerne la tole d’acier mise en cauvre selon l'invention, on choisira
une tdle laminée a chaud ou une téle ayant subi un laminage 2 froid ultérieur.
L'épaisseur de cette tdle peut se situer dans une gamme d'épaisseur
comprise entre 0,5 et 4 mm environ, gamme utilisée notamment pour la
fabrication de pieces structurales ou de renfort, notamment pour l'industrie
automobile. Avantageusement, I'acier de base sur lequel on effectue le pré-
revétement présehte la composition pondérale suivante :
- une teneur en carbone comprise entre 0,15 et 0,5%, préférentiellement
entre 0,15 et 0,25% en poids. Cet élément joue un grand réle sur la
trempabilite et sur la résistance mécanique obtenue apres le refroidissement
qui suit le traitement d’austénitisation. Au-dessous d'une teneur de 0,15% en
poids, ['aptitude a la trempe est cependant trop faible et les propriétés de
résistance sont insuffisantes. Au-dela d'une teneur de 0,5 % en poids, le

risque de formation de défauts est accru lors de la trempe, particulierement
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pour les piéces de plus forte épaisseur. Une teneur en carbone comprise
entre 0,15 et 0,25% permet d’obtenir une résistance comprise entre 1250 et
1650 MPa environ lorsque la microstructure de la piéce est martensitique.

- outre son rble de désoxydant, le manganése a également un effet important
sur la tfrempabilité en particulier lorsque sa teneur en poids est au moins de
0,5% et préférentiellement de 0,8%. Cependant, une quantité trop importante
(3% en poids, ou préférenticllement 1,5%) conduit a des risques de
ségrégation excessive. _

- la teneur en silicium de l'acier doit &étre comprise entre 0,1 et 0,5 % en poids,
et de préférence entre 0,1 et 0,35%. Outre son role sur la désoxydation de
l'acier liquide, cet élément contribue au durcissement de I'acier mais sa
teneur doit étre cependant limitée pour éviter la formation excessive d’oxydes
et pour favoriser la revétabilité.

- au dela dune teneur supérieure a 0,01%, le chrome augmente la
trempabilité et contribue a Pobtention d’une résistance importante aprés
Fopération de formage & chaud. Au dela d'une teneur égale a 1%,
(préférentiellement 0,3%), I'effet du chrome sur 'homogénéité des propriétés
mécaniques dans la piece est saturé.

- I'aluminium est un élément favorisant la désoxydation et la précipitation de
l'azote. En quantité excessive, il se forme des aluminates grossiers lors de
F'élaboration qui tendent a diminuer la ductilité, ce qui incite a limiter la teneur
en aluminium a 0,1 % en poids.

- en quantités excessives, le soufre et le phosphore conduisent a une fragilité
augmentée. C'est pourquoi il est préférable de limiter leur teneur respective a
0,05 et 0,1 % en poids.

- le bore, dont la teneur doit étre comprise entre 0,0005 et 0,010 % en poids,
et de préférence entre 0,002 et 0,005% en poids, est un élément qui joue un
réle important sur la trempabilite. Au-dessous d'une teneur de 0,0005%, on
n’obtient pas un effet suffisant sur la trempabilité. Le plein effet est obtenu
pour une teneur de 0,002%. La teneur maximale en bore doit &tre inférieure a
0,010%, et préférentiellement 0,005%, pour ne pas dégrader la ténacité.

- Le titane a une forte affinité pour l'azote. Il protege le bore de fagon a ce

que cet élément se frouve sous forme libre pour jouer son plein effet sur la
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trempabilité. Au-dela de 0,2%, il existe cependant un risque de former des
nitrures de titane grossiers dans ['acier liquide qui jouent un réle néfaste sur
la ténacité. 1l est compris préférentiellement entre 0,02 et 0,1%.

Comme on I'a mentionné plus haut, cette gamme de compositions permet
d’obtenir une résistance a la rupture aprés emboutissage a chaud supérieure
a 1250 MPa environ. En contrepartie de ce niveau de résistance trés éleve,
l'allongement a rupture est relativement limité, de I'ordre de 5%.

Certaines applications  structurales ne nécessitent pas un niveau de
résistance aussi élevé mais requiérent par contre une capacité d’allongement
a rupture supérieure a 8%. Lorsqu’on cherche a disposer d'une piéce d’acier
qui, aprés emboutissage a chaud, présente une résistance comprise entre
1100 et 1500MPa et un allongement a rupture supérieur a 8%, on choisira
préférentiellement la composition d’acier suivante : 0,14% < C <0,18%, 0,4%
<Si < 0,5%, 0,010% < Al < 0,070%, 2,2% < Mn < 2;5%, S < 0,005%, P<
0,010%, N < 0,009%, le reste de la composition étant constitué de fer et
d'impuretés inévitables résuitant de [élaboration. Cette gamme de
composition permet d'obtenir, aprés emboutissage a chaud et refroidissement
de la piéce, une microstructure constituée de bainite inférieure ou supérieure
dont la somme des fractions surfaciques de ces deux constituants est
supérieure ou égale a 10%. Le complément éventuel est constitué de
martensite auto-revenue, ce constituant étant caractérisé par la présence de
fins carbures précipités dans les lattes de martensite.

Lorsqu’on cherche & disposer d'une piéce d’acier dont la résistance et
Fallongement a rupture en traction, aprés emboutissage a chaud, sont
respectivement supérieurs & 500MPa et a 15%, on choisira préférentiellement
la composition d’acier suivante :

- une teneur en carbone comprise entre 0,040 et 0,100% en poids. Au
dessous de 0,040%, il n’est pas possible d’obtenir une résistance supérieure
a 500MPa dans toutes les conditions de refroidissement. Au dela d'une
teneur de 0,100%, il existe le risque de former une proportion trop importante
de martensite dans les conditions de refroidissement les plus rapides, par

exemple lorsque les piéces sont maintenues au sein d'un outillage refroidi.
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L'allongement a rupture peut étre alors inférieur a 15%. Une teneur en
carbone comprise entre 0,050 et 0,080% est particulierement avantageuse,
car elle permet dobtenir une grande stabilité des caractéristiques de
résistance et d’allongement en fonction des conditions de fabrication ainsi
gu’une trés bonne soudabilité dans les procédés d’assemblage usuels.

- une teneur en manganése comprise 0,80 et 2,00% permet d’obtenir une
trempabilité satisfaisante sans formation d’'une structure en bandes trop
marquée. Une gamme de 1,20-1,70% de Mn est particulierement
satisfaisante a cet égard.

- une teneur en silicium inférieure a 0,30%, et préférentiellement 0,070%,
permet de favoriser la revétabilité et la soudabilité

- les teneurs en soufre et en phosphore doivent étre limitées respectivement
a 0,005 et 0,030 % en poids dans le but d’obtenir une ductiiité élevée. Des
teneurs respectivement inférieures a 0,004 et a 0,020% sont particulierement
favorables.

- une teneur en aluminium comprise entre 0,010 et 0,070% en poids, permet
la désoxydation de l'acier liquide, sans formation d’aluminates de taille
excessive. Une quantité comprise entre 0,020 et 0,040% est préféree.

- le titane et le niobium font partie de la catégorie des éléments de micro-
alliage, éléments efficaces méme pour de faibles quantités allant de quelques
107 a4 quelques 10%% :

- lorsque la teneur en niobium de 'acier est comprise entre 0,015 et
0,100%, de fins précipités durcissants de carbonitrures Nb(CN) se forment
dans lausténite ou dans la ferrite lors du laminage a chaud. Ces précipités
permettent également de limiter la croissance du grain austénitique lors d’'un
soudage éventuel. Une teneur en niobium comprise entre 0,030 et 0,070%
permet d'obtenir un durcissement appréciable tout en accroissant
modérément les caractéristigues mécaniques a haute température, ce qui
permet de limiter les efforts lors du laminage a chaud sur trains a bandes.

- lorsque la teneur en titane est comprise entre 0,030 et 0,080% en
poids, une précipitation a lieu sous forme de nitrures TiN & trés haute
température, puis a plus basse température dans F'austénite sous forme de

fins carbures TiC conduisant & un durcissement. Les précipités TiN
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permettent de limiter efficacement la croissance du grain austénitique lors
d’éventuelles opérations de soudage. Une teneur en titane comprise entre
0,060 et 0,080% permet d’obtenir une précipitation plus intense de TiC ou de
carbosulfures de titane.

- la teneur en azote est inférieure 4 0,009% pour éviter une précipitation de
TiN qui interviendrait dés la solidification sous une forme grossiére.

Lors de lausténitisation précédant Femboutissage, les éléments de
microalliage précipités freinent efficacement la croissance du grain
austénitique et limitent la formation de constituants secondaires de grande
dureté qui réduisent la ductilité.

- La composition de I'acier peut également comprendre des éléments tels que
le cuivre, le chrome, le nickel ou le molybdéne qui contribuent a
'augmentation de la résistance par durcissement en solution solide ou par
leur influence sur la trempabilité. Cependant, leur teneur individuelle doit étre
[imitée a 0,1% sous peine de former des structures bainitiques apres
austénitisation en four, ces structures étant sensibles a une variation de la
vitesse de refroidissement.

L'acier peut également comprendre une addition de calcium allant jusqu'a
0,006%, préférentiellement 0,005%, dans le but de globuliser les sulfures et
d’améliorer la résistance a la fatigue.

La microstructure obtenue aprés emboutissage a chaud a partir d'aciers de
cette gamme de compositions, est constituée majoritairement de” ferrite
équiaxe, de martensite et de bainite.

Le procédé selon linvention est le suivant: on approvisionne une tdle nue
d’acier laminée & chaud ou a froid, préférentiellement de composition
exposée ci-dessus.

Cette t6le ou bande d’acier est immergée, grace un procédé connu en [ui-
méme et revétue par passage en continu dans un bain d’aluminium ou
d'alliage d’aluminium liquide. Ce bain d’aluminium ou d’alliage d’aluminium
peut étre notamment :

- Un bain dit aluminium-silicium, c’est a dire comprenant en poids 5-11% de
silicium, 2 a 4% de fer, optionnellement entre 15 et 30 ppm de calcium, le

reste étant de [laluminium et des impuretés inévitables résultant de
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I'élaboration.

- un bain d’aluminium pur sans élément d’'addition, mais saturé en fer
résultant du passage de la bande d’acier dans le bain, c’est a dire
comprenant de 2 a 4% de fer, le reste étant de l'aluminium et des impuretés
inévitables résultant de I'élaboration.

Aprés passage en continu avec immersion de la tole dans le bain et essorage
au moyen de buses permettant de controler 'épaisseur du dépb6t métallique,
on obtient une tble avec un pré-revétement d’épaisseur comprise entre 15 et
50 micrométres. Une gamme préférée de l'invention est 20 a 35 micrométres.
Cette t6le est usuellement bobinée. Dans le cas d’un pré-revétement a partir
d’un bain d’aluminium-silicium, on observe deux ou trois couches successives
qui vont étre décrites en partant du substrat d’acier jusqu’a la surface :

- éventuellement une couche composée d’une phase FeAl; et Fe,Als. Cette
couche trés fine, d ‘épaisseur inférieure a 1 micrométre, peut ne pas étre
observée.

- une couche d’alliage intermétallique 75 de composition du type FesSicAliz,
d’épaisseur allant de 3 a 7 micromeétres environ.

- une couche se présentant sous forme de dendrites d’aluminium contenant
du fer en solution solide, les espaces interdendritiques étant constitués de
lamelles de silicium et d’aiguilles d'alliage de la phase intermétallique 75 du
type Fe SiAlg. Cette structure résulte de la transformation eutectique du
liquide du bain en Al+Si+ 7 g vers 575°C. Cette derniére couche occupe la
majeure partie du pré-revétement.

Les inventeurs ont mis en évidence que les buts de l'invention sont atteints
lorsque I'on soumet ce pré-revétement a un pré-traitement thermique a une
température 8, pendant une durée de maintien {4 choisis de facon a ce que le
pré-revétement ne contienne plus d’aluminium libre, c’est a dire non combiné
a un autre élément, de phase 75 et 7.

L’absence de ces phases, notamment de celles avec un bas point de fusion,
c’est a dire inférieur a 8., au profit de celles qui sont présentées ci-dessous,
permet alors d'effectuer le traitement ultérieur d’austénitisation dans des

conditions de qualité et de productivité particulierement satisfaisantes. Elle
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permet de réaliser ce traitement ultérieur sans risque de fusion prématurée
du pré-revétement et sans risque de dégradation des rouleaux permettant le
transport de la t6le.

Le pré-traitement thermique dans les conditions de linvention permet
d’obtenir, par diffusion et alliation entre lPacier du substrat et le pré-
revétement, une phase intermétalligue FeAl; et optionnellement une phase
intermétalliqgue FeAl ou FezAls ou 73 du type FegAl2Sis. Ce pré-revétement
pré-allié a une épaisseur allant de 20 a 60 micrometres.

Une téle pré-alliée peut étre ainsi typiguement constituée d’un substrat d'acier
recouvert sur ses deux faces par différentes couches successives:

- une phase Fe,Al; de faible épaisseur en contact avec le substrat d’acier,
surmontée par :

- une phase FeAls occupant la majeure partie de I'épaisseur, surmontée par :
- une phase FeAl ou une phase ternaire monoclinique ou cubique = du type
FesAl12Sis.

- une phase FeAl; en extréme surface.

Ces différentes couches peuvent étre plus ou moins continues.

Les inventeurs ont mis en évidence que la présence de plus de 50% de
phase FeAls, en proportion surfacique dans le pré-revétement, permet
d’assurer une bonne résistance au poudrage lors de la déformation de la tole.
Le coefficient d’émissivité de la tble est significativement diminué aprés pré-
traitement thermique. Par rapport a une tble pré-revétue non pre-allice, le
cycle d’austénitisation ultérieur en four peut étre ainsi raccourci en raison de
la plus grande efficacité, puisque la durée de chauffage peut étre réduite de
moitié environ.

Le pré-traitement sous atmosphére protectrice d’hydrogéne et d'azote est
effectué a une température 84 inférieure a Ac1, c’est a dire qu’il ne provoque
pas de transformation austénitique dans la téle d'acier du substrat: la
solubilité de I'hydrogéne étant nettement plus faible en phase ferritiqgue qu’en
phase austénitique, ce pré-traitement en four conduit & une trés faible teneur
en hydrogéne diffusif, inférieure a 0,05 ppm. Ceci réduit les risques de
fissuration ultérieure dues a cet élément lorsque 'on met notamment en

ceuvre des téles d’acier & composition trés chargées en éléments d’alliage qui
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conduisent a des résistances mécaniques trés élevées aprés emboutissage a
chaud.

De plus, ce traitement a une température inférieure a la température Acl
provoque un adoucissement de la t6le d’acier initiale, ce qui facilite la
découpe mécanique ultérieure de la tole pré-alliée en flans destinés a
Femboutissage a chaud et permet de diminuer 'usure des outils de découpe.

Les inventeurs ont montré que ces résultats étaient obtenus de maniére
avantageuse lorsque le pré-traitement thermique comportait un chauffage
jusgu’a une température 84 suivi d’'un maintien a cette température pendant
une durée t, le point représentatif de couple (04,t1) se trouvant au sein d’un
domaine défini par le diagramme ABC de la figure 1.

Lorsque ces conditions sont respectées, on obtient une tole pré-alliée peu
sensible au poudrage (défaut qui se manifeste par une micro-décohésion
superficielle du revétement sous forme de poudre) donc parfaitement apte
aux opérations mécaniques telles que débobinages, découpes et
manipulations. De plus, le revétement de cette tdle pré-alliée étant
parfaitement adhérent, il ne se produit pas d’écaillage de ce revétement lors
des opérations mécaniques ultérieures. L’écaillage est défini par une
décohésion locale macroscopique du revétement, sensiblement paralléle a la
surface de la téle d’acier.

On observera que, sur la base d’'une équivalence entre la température et la
durée de maintien dans la diffusion qui intervient entre l'acier et le pré-
revétement lors de ce pré-traitement thermique, on s’attendait a ce qu'une
température élevée soit associée a une durée de maintien plus faible pour
obtenir un effet et un degré d’alliation donnés. Or, d’'une fagon surprenante, le
diagramme ABC de la figure 1 correspondant a linvention révele une
tendance inverse puisque les températures de maintien les plus élevées sont
associées aux durées de maintien les plus importantes.

On note de plus une tendance au collage des spires lors du recuit des
bobines aux températures plus elevées, ce qui conduit a limiter & 680°C Ia
température 0.

Compte tenu des températures et des durées de maintien, l'invention sera

mise en ceuvre avec profit grace a des fours de recuit base.
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Ce pré-traitement modifiant 'émissivité permet de chauffer ultérieurement
plus rapidement les flans, puisque ceux-ci peuvent étre chauffés et
austénitisés avec une vitesse de chauffage V¢ supérieure ou égale a 25,
voire & 50°C/s sans qu’il y ait risque de fusion partielle du revétement. Cette
étape de chauffage s'effectue dans des fours ne nécessitant pas
d’atmosphére spéciale de protection.

La vitesse de chauffage V¢ est ici définie comme la vitesse moyenne entre la
température ambiante et 600°C. La température maximale 6 atteinte lors du
cycle permet d’obtenir une austénitisation partielle ou totale du substrat
d’acier du flan. On choisira a cet effet une température 8, comprise entre Ac1
et Ac3+100°C, Ac1 correspondant au début de la transformation austénitique
au chauffage de Pacier, Ac3 correspondant a la fin de la fransformation
austénitique au chauffage de l'acier. La durée de maintien t; a la temperature
8, est préférentiellement comprise entre 30 secondes et 5 minutes.

Aprés chauffage et maintien, le flan est transféré rapidement au sein d'une
presse puis embouti a chaud. Le transfert doit étre suffisamment rapide pour
ne pas provoquer de transformation de I'acier. Le refroidissement de la piece
qui intervient d’abord au sein de I'outillage de la presse, puis aprés extraction
de celle-ci hors de la presse d’emboutissage a chaud, permet d’obtenir
différents types de microstructures ; selon le niveau de caractéristiqgues
mécaniques souhaitées (résistance, ductilité, ténacité notamment), on
choisira notamment des compositions d'acier dont on a donné des exemples
ci-dessus, ainsi que des conditions de refroidissement adaptées: ces
derniéres peuvent étre en particulier modulées grace a un refroidissement
plus ou moins énergique de l'outillage de la presse. Selon la composition de
I'acier et la vitesse de refroidissement, on obtiendra ainsi des structures
martensitigues, ou bainitiques, ou martensito-bainitiques, comportant
éventuellement de l'austénite résiduelle ou de la ferrite si ces constituants
micrographiques sont recherchés en relation avec les propriétés mécaniques
visees.

Aprés le traitement thermique d’austénitisation suivi de I'emboutissage a

chaud, le revétement final de la piéce est constitué sur toute son épaisseur
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de différentes phases intermétalliques du type FexAl, de grande dureté, ces
phases comportant éventuellement du silicium en solution solide.

Le revétement ainsi obtenu est apte a étre peint et soudé par les procédés
conventionnels.

A fitre d'exemple non limitatif, les résultats suivants vont montrer les
caractéristiques avantageuses conférées par l'invention.

Exemple:

On a approvisionné des tbles laminées a chaud puis a froid d'épaisseur
comprise entre 1 et 2 mm de composition du type 22 MnB5 comprenant, en
pourcentage pondéral: 0.22%C, 1.2%Mn, 0.2%Si, 0.2%Cr, 0.040%Al,
0.003%B, 0.030%Ti, 0.0002%S, 0.020%P, le reste étant constitué de fer et
d’'impuretés inévitables provenant de I'élaboration. Ces t6les d'acier ont été
pré-revétues par immersion avec passage en continu dans un bain Al-Si
comprenant 9%8Si, 3% Fe, le reste étant de l'aluminium et des impuretés
inévitables provenant de I'élaboration. Aprés essorage au moyen de buses,
on obtient des tbles avec un pré-revétement d'une épaisseur de 28
micrometres sur chacune de ses faces. Ces {6les sont ensuite bobinées.
Certaines tdles pré-revétues ont subi un pré-traitement thermique a une
température 8¢ pendant une durée de maintien t; dans des conditions qui
sont rapportées au tableau 1 ci-dessous. Ces pré-traitements ont été
effectués dans des fours de recuit base sous une atmosphére HaN»
comprenant de 3 a 5% d’hydrogéne. Aprés pré-traitement thermique, le
refroidissement de ces tbles pré-alliées a été réalisé dans le four.

On a ensuite effectué un débobinage des t6les puis une découpe mécanique
pour obtenir des flans. Afin d’évaluer la sensibilité plus ou moins grande au
poudrage et a I'écaillage lors des opérations de débobinage et découpe, on a
mis en ceuvre des tests de flexion (pliage-dépliage) sur mandrin de 60mm de
diamétre ; les tles ont été pesées avant et aprés ces tests : la perte de poids
permet d'évaluer une éventuelle sensibilité au poudrage. De plus, des
observations visuelles de la surface des fb6les et des coupes
macrographiques des revétements des tbles pré-alliées permettent de

déceler un éventuel écaillage.
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Les flans ont été ensuite chauffés avec une vitesse V¢ de 25 °C/s jusqu’'a une
température 8, de 900°C, soit Ac3+60°C, et maintenus pendant une durée t;
de 4 minutes a cette température. Aprés transfert rapide des flans chauffés
au sein d’'une presse, les flans ont été ensuite emboutis & chaud de facon a
obtenir des piéces. La présence d'une éventuelle refusion partielle du
revétement a été relevée lors de I'austénitisation.

Des essais d’emboutissage a chaud ont été également effectués a titre de

comparaison sur des flans non pré-traités thermiquement (essai repéré M au

tableau 1)

Essai | Tention/ 1 (°C) ) | Poudrage | Ecailage | orsendu
référence revétement

A R 500 10 Oui Oui Oui

B R 500 17 Oui Oui Oui

C R 550 a7 Oui Oui Oui

D R 565 17 Oui Non Qui

E R 580 1 Oui Oui Oui

F R 580 17 Oui Non Non

G | 620 6 Non Non Non

H R 600 i7 Oui Non Non

} ] 640 10 Non Non Non

J | 655 Non Non Non

K | 680 6 Non Non Non

L l 680 15 Non Non Non

M R - - Non Non Oui

Tableau 1. Conditions de prée-traitement thermique et résultats obtenus.
I= Invention R= Référence

Les valeurs soulignées ne correspondent pas a l'invention.

Dans les conditions de référence (essais A, B, C, E) la température 84 et/ou
le maintien t1 ne permettent pas de faire en sorte que le pré-revétement ne
contienne plus d’aluminium libre, de phase 75 et 7. Dans ces conditions, la
sensibilité au poudrage et a l'écaillage est importante. En particulier, la
persistance de composants eutectiques dans le pre-revétement induit une
nette sensibilité & 'écaillage. La figure 2 illustre ainsi un écaillage intervenant

dans les conditions de FPessai A : la décohésion se produit plus
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particulierement a linterface entre une couche (repérée 1 sur la figure) du
pré-revétement ayant été alli€e avec le substrat 3, et une couche non alliée a
structure eutectique 2. Cette derniére couche contient de I'aluminium libre et
des phases de typers et 7.

Dans les essais D, F, H, 'épaisseur relative et la répartition inadéquates des
différentes phases conduit au poudrage.

Par comparaison, dans les conditions de finvention (essais G, |, J, K, L,
illustrés par des symboles pleins sur la figure 1) on ne met en évidence aucun
poudrage, ecaillage ou refusion. La figure 3 illustre la microstructure de la téle
pré-alliée dans les conditions de I'essai J.

En partant du substrat d’acier repéré 4 sur la figure, on note une couche de
phase FeAls (repérée 5) surmontée par une phase FeAls (repérée 6) d’'une
dureté de lordre de 1000 HV, surmontée elle-méme par une couche 7 de
phase FeAl, puis d’'une couche 8 de phase FeAl; en extréme surface.
L’épaisseur fotale de ce revétement préallié est de 35 micrométres environ.
Le pré-traitement thermique selon les conditions de l'invention conduit & une
diminution de la résistance mécanique du substrat d'acier, de 590MPa a
moins de 525 MPa, ce qui facilite la découpe mécanique des flans et diminue
l'usure des outils de découpe.

La t6le pré-alliée dans les conditions de Finvention a une teneur en
hydrogéne diffusif trés faible, inférieure a 0,05ppm. Cette caractéristique
permet de minimiser les risques éventuels de fissuration dus a cet élément
lorsque I'on emboutit & chaud des tbles d’acier avec des composition trés
chargées en éléments d’alliage qui conduisent a des résistances mécaniques
extrémement élevées apres emboutissage a chaud.

Par rapport a une t6le n’ayant pas été pré-traitée thermiquement, 'invention
permet de chauffer les flans avec une vitesse de chauffage V¢ nettement pius
importante : dans le cas de la t6le M, on note la présence d'une refusion
partielle du revétement lors du traitement d’austénitisation avec une vitesse
de chauffage Vc (vitesse entre 20 et 600°C) de 25°C/s, alors que les flans
traités selon l'invention ne montrent pas de trace de refusion 3 cette méme

vitesse de chauffage, voire méme a la vitesse de chauffage V. de 50°C/s.
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La résistance a la rupture en traction des piéces obienues selon l'invention va
d’environ 1400 a 1600 MPa., la limite d’élasticité va de 1000 a 1150MPa. Le
revétement final, bien adhérent, protége les piéces de la corrosion. ll est apte
aux traitements usuels tels que la peinture par cataphorese .

Des essais de soudage par résistance par point sur les piéces embouties a
chaud montrent que les piéces obtenues selon le procédé de linvention sont
soudables dans les gammes usuelles.

Ainsi, [invention permet la fabrication de piéces revétues a hautes
caractéristiques, dans des conditions de productivité trés satisfaisantes.

Ces pieces seront utilisées avec profit pour la fabrication de piéces de
sécurité, et notamment de piéces anti-intrusion ou de soubassement, de
barres de renforcement, de pieds milieu, pour la construction de vehicules

automobiles.
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REVENDICATIONS

Procédé de fabrication d'une piéce en acier revétue d'un alliage
d’aluminium ou a base d’aluminium, comprenant les étapes successives
et dans cet ordre selon lesquelles :

on approvisionne une tole d’acier laminée a chaud ou laminée a froid
constituée d'un substrat en acier et d'un pré-revétement d'aluminium ou
d’un alliage a base d’aluminium, puis

on effectue un pré-traitement thermique de ladite téle a une température
81 pendant une durée de maintien ty, de facon a ce que ledit pré-
revétement ne contienne plus d’aluminium libre, de phase 75 du type
FesSibAliz, et 76 du type Fe Si:Alg, et de fagon a ne pas provoquer de
transformation austénitique dans ledit substrat d’acier, ledit pré-traitement
étant réalisé en four sous atmosphére d’hydrogéne et d’azote, obtenant
ainsi une tble pré-alliée, puis

on refroidit ladite téle pré-alliée pour obtenir une téle pré-alliée et refroidie,
puis

on découpe ladite tle pré-alliée et refroidie pour obtenir un flan, puis

on chauffe ledit flan avec une vitesse V¢ a une température 6, et on
maintient ledit flan pendant une durée t; de maniére a obtenir, par alliation
entre ledit substrat en acier et ledit pré-revétement, un revétement allié
constitué sur toute son épaisseur de phases intermétalliques du type
FeAly comprenant éventuellement du silicium en solution solide, et de
maniére & conférer une structure partiellement ou totalement austénitique
audit acier, puis

on emboultit a chaud ledit flan pour obtenir une piéce, puis

on refroidit ladite piece dans des conditions propres a conférer les
caractéristiques mécaniques visées pour ladite piéce d’acier

Procédé de fabrication selon la revendication 1, caractérisé en ce que le

prérevétement de ladite t6le pré-alliée et refroidie comprend une phase
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infermétallique FeAl; et optionnellement au moins une phase

intermétallique choisie parmi FeAl, FeyAls ou 72 du type FegAli2Sis.

3 Procédé de fabrication selon la revendication 1 ou 2 caractérisé en ce que
la proportion surfacique de ladite phase intermétallique FeAl; dans ledit
pré-revétement de ladite t6le pré-alliée et refroidie, est supérieure ou

égale a 50%

4 Procédé de fabrication selon 'une guelconque des revendications 1 a 3
caractérisé en ce que ladite tole pré-alli€ée et refroidie a une teneur en

hydrogéne diffusif inférieure a 0,05ppm

5 Procédé de fabrication selon 'une quelconque des revendications 1 a 4,
caractérisé en ce que la composition de ladite tdle d’acier laminée a
chaud ou laminée a froid, comprend, les teneurs étant exprimées en
poids :

0,15% <C <0,5%
0,5%< Mn < 3%
0,1% < Si<0,5%
0,01% <Cr<1%
Ti<0,2%
Al<0,1%
S <0,05%
P<0,1%
0,0005% < B < 0,010%,
le reste de la composition étant constitué de fer et d'impuretés inévitables

résultant de I'élaboration

6 Procédé de fabrication selon la revendication 5, caractérisé en ce que la
composition de ladite tole d’'acier laminée a chaud ou laminée a froid,
comprend, les teneurs étant exprimées en poids :

0,15% < C <£0,25%
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0,8%<Mn<1,5%
0,1% < 8i<0,35%
0,01% < Cr<0,3%
0,02<Ti<0,1%
0,002% < B < 0,005%,
le reste de la composition étant constitué de fer et d'impuretés inévitables

résultant de I'élaboration

7 Procédé de fabrication selon 'une quelconque des revendications 1 a 4,
caractérisé en ce que la composition de ladite tole d’acier laminée a
chaud ou laminée a froid, comprend, les teneurs étant exprimées en
poids

0,14% < C <0,18%

0,4% =Si<0,5%
0,010% < Al <0,070%

2,2% <Mn <£2;5%
S < 0,005%
P<0,010%
N < 0,009%

le reste de la composition étant constitué de fer et d'impuretés inévitables

résultant de I'élaboration

8 Procédé de fabrication selon 'une quelconque des revendications 1 a
4, caractérisé en ce que la composition de ladite téle d’acier laminée a chaud
ou laminée a froid, comprend, les teneurs étant exprimées en poids :
0,040% < C <0,100%
0,80% < Mn < 2,00%
Si<0,30%
S <0,005%
P<0,030%
0,010% < Al < 0,070%
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0,015% < Nb < 0,100%
0,030% < Ti< 0,080%

N < 0,009%

Cu<0,1%

Ni<0,1%

Cr<0,1%

Mo <0,1%

Ca < 0,006%,
le reste de la composition étant constitué de fer et d'impuretés inévitables

résultant de 'élaboration

9 Procédé de fabrication selon 'une quelconque des revendications 1 a
8, caractérisé en ce que ledit pré-revétement comprend en poids 5-11% Si, 2-
4% Fe, optionnellement entre 15 and 30ppm Ca, le reste de la composition

etant de 'aluminium et des impuretés inévitables résultant de I'élaboration

10 Procédé de fabrication selon 'une quelconque des revendications 1 a
9, caractérisé en ce que ledit pré-traitement thermique comprend un
chauffage jusqu’a une température 84 suivi d’'un maintien a ladite température
81 pendant une durée t4, de telle sorte que le point représentatif (81, 1) se

trouve situé au sein d’'un domaine défini par le diagramme ABC de la figure 1

11 Procédé de fabrication selon 'une quelconque des revendications 1 a
10 caractérisé en ce que ledit pré-traitement thermique est effectué par recuit

base

12 Procédé de fabrication selon 'une quelconque des revendications 1 &
11, caractérisé en ce que ladite vitesse de chauffage V¢ est supérieure ou
égale a 25°C/s

13  Procédé de fabrication selon 'une quelcongque des revendications 1 &
12, caractérisé en ce que ladite vitesse de chauffage V¢ est supérieure ou
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égale a 50°C/s

14 Procédeé de fabrication selon F'une quelcongue des revendications 1 a
13, caractérisé en ce que ladite température 8, est comprise entre Ac1 et
Ac3+100°C, et que ladite durée de maintien t; a ladite température 9, est

comprise entre 30 secondes et 5 minutes

15 Utilisation d'une piece fabriquée selon l'une quelconque des
revendications 1 a 14, pour la fabrication d’éléments de structures ou de

sécurité pour véhicule automobile terrestre a moteur.
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