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“Procédé de recuit d’'un substrat métallique au défilé.”

La présente invention est relative & un procédé de recuit
continu d’un substrat métallique au défilé, notamment d’'une tdle d’acier.

Les techniques de recuit en continu appliquées
actuellement suivant lesquelles les substrats 3 traiter sont soumis a des
températures relativement élevées présentent différents inconvénients.

Ainsi, l'inertie thermique des installations pour la mise en
oeuvre de ces procédés connus est trés importante. La consommation
en gaz réducteur nécessaire pour éviter 'oxydation des substrats est
élevée. |l est impossible d'obtenir, par une seule opération de recuit, un
état de surface qui soit tel & permettre le dépét d’'une couche ultérieure,
de sorte qu'en général une étape supplémentaire de décapage est
nécessaire. Etant donné que dans les installations de recuit connues on
fait usage de tubes radiants comme moyens de chauffage, ces
installations sont d'une taille importante et provoquent, de plus, des
colts d'entretien élevés. Pour le recuit de substrats ferromagnétiques,
lorsqu’on fait usage d'un chauffage par induction & moyenne fréquence,
on est limité a des températures en dessous de la température de Curie.
Enfin, le systéme de chauffage en moyenne et haute fréequences
présente un mauvais rendement énergétique.

Un des buts essentiels de la présente invention consiste a
proposer un procedé qui permet de remédier aux inconvénients précités
et qui, de plus, permet d’associer, & une étape de recristallisation a
haute vitesse et a température appropriée, une préparation de la

surface, de sorte que celle-ci permet le dépdt d’une couche ultérieure de
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2.
finition sans qgu'il soit nécessaire de soumettre cette surface a une
opération supplémentaire de décapage, par exemple.

A cet effet, suivant 'invention, on réalise le recuit au moyen
de décharges par plasma.

Avantageusement, ce recuit est effectué a une pression
comprise entre 10™ et 100 Torr.

Plus particulierement, suivant l'invention, on établit les
décharges précitées entre le substrat et une contre-électrode d’'une
maniére telle a dissiper la puissance électrique provenant des
décharges dans le substrat.

Suivant une forme de réalisation préférentielle, on réalise le
recuit soit en atmosphére réductrice, par exemple en présence
d’hydrogéne, de méthane, d'un mélange azote-hydrogéne ou encore
d'un mélange argon-hydrogéne, soit en atmosphére oxydante, soit en
atmosphére oxydante suivie d'une atmosphére réductrice.

Suivant une autre forme de réalisation préférentielle du
procéde selon linvention, on fait usage d'une décharge de type
magneétron, le substrat étant & la cathode et la pression des gaz pendant
le recuit étant comprise entre 0,001 Torr et 1 Torr.

D'autres détails et particularités de l'invention ressortiront
de la description, donnée ci-apreés, a titre d'exemple non limitatif, d’'une
forme de réalisation particuliere du procédé suivant l'invention avec
référence a la figure unique annexée, qui est une représentation
schématique d'une installation pour la mise en oeuvre du procédé
suivant I'invention.

Dans la description donnée ci-aprés, les chiffres de
référence se rapportent a cette figure.

L'invention concerne, d’une fagon générale, un procédé de
recuit d'un substrat métallique au défilé qui est de préférence constitué

d'une tole d'acier 1 se deplagant d'une maniére sensiblement continue a
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-3-
travers une chambre de recuit 2 dans laquelle on realise le recuit au
moyen de décharges par plasma.

Cette chambre 2 est constituée d’'une enceinte fermée dans
laquelle régne une pression qui est généralement comprise entre 10™ et
100 Torr.

Les décharges sont établies entre la tole 1, lors de son
passage a travers cette chambre 2, et une contre-électrode 3, d'une
maniére telle a dissiper la puissance électrique provenant des
décharges dans cette tdle 1 et ainsi donc a creer le recuit. On obtient
ainsi une recristallisation a haute vitesse, ce qui permet d'obtenir des
grains relativement fins, par exemple, pour la production d’acier de haute
résistance.

Il s'agit donc en fait d'un procédé de pulvérisation
cathodique (“sputtering”) au cours duquel la tole est bombardée par des
ions en provenance d’'un plasma 4 permettant un chauffage rapide et
uniforme et, en méme temps, un décapage de la surface de celle-ci.

Suivant l'invention, le plasma peut étre créé en courant
continu, la tole formant alors la cathode, ou en courant alternatif.

Dans ce dernier cas, on fait usage d'une contre-électrode 3
s'étendant dans la chambre de recuit 2, en regard de la tole 1, et
présentant une surface dirigée vers la tdle dont la superficie est
supérieure a celle de la partie de la tole lui faisant face, afin de maintenir
une auto-polarisation négative de cette derniére.

Comme dans le procéde classique de pulvérisation
cathodique, la décharge peut éventuellement étre réalisée en présence
de champs d’induction magnétiques grace a la présence d'aimants 5 a
proximité de la tdle 1 et du cdté opposé de celle-ci par rapport a la
contre-électrode 3.

Les densités de puissance dissipées par face sur la tole

d’acier 1 sont typiquement comprises entre 1 W/cm? et 500 W/cm?, alors
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que les vitesses de défilement de cette tole sont généralement
comprises entre 1 m/min et 1500 m/min.

La montée en température a lieu dans la zone de la tole ou
se fait la dissipation de puissance, tandis que la vitesse de montée en
température dépend de I'adaptation de la densité de puissance utilisée,
de la vitesse de ligne ainsi que de I'épaisseur de la tole et de sa
capacité calorifique.

. Dans certains cas, il peut étre utile d’'introduire un palier de
stabilisation en température dans le cycle de recuit. Ceci peut, par
exemple, étre obtenu en prévoyant dans la chambre de recuit 2 une
zone ou la tole défile librement sous une pression réduite. |l suffit, par
exemple, dans un tel cas, de prévoir un compartiment 6 quelque peu
isolé de celui ou a lieu la création du plasma. A cet égard, il y a lieu de
noter qu'a pression réduite, les pertes thermiques par conduction sont
limitées et les pertes par radiation peuvent étre restituées a la tole au
moyen de réflecteurs ou par des moyens de chauffage d’appoint
radiants.

Dans d’'autres cas encore, il peut étre utile de refroidir la
tdle 1 dans la chambre de recuit 2, donc sous pression réduite, par
exemple en faisant passer la tdle sur des cylindres de refroidissement 7.
Ainsi, toujours dans la chambre de recuit 2, on peut encore, si
nécessaire, envisager de revétir la tdle 1 par un film de finition ou de
protection, par exemple, par un procédé de dépot PVD (“physical vapor
deposition), PECVD (“plasma enhanced chemical vapor deposition”) ou
encore par un procédé CVD (“Chemical vapor deposition”) a l'aide d'un
dispositif de dépbdt sous vide 8.

La tole ainsi traitée peut quitter la chambre de recuit 2 a
une température compatible avec la fin du procédé métallurgique.

Signalons encore que le recuit peut étre réaliseé en

atmosphére réductrice, par exemple en présence d'hydrogéne, de
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methane, d'un mélange azote-hydrogéne ou encore d’un mélange argon-
hydrogéne. Si nécessaire, un prénettoyage plasma peut étre effectué en
atmosphére oxydante, par exemple pour éliminer des huiles présentes
aprés une étape de laminage. Cette atmosphére oxydante peut étre
formée d'un mélange d’argon-oxygéne contenant éventuellement du CF,
et pourrait étre suivie d'une atmosphére réductrice
Ci-apres sont donnés quelques exemples de réalisation
pratiques permettant d'illustrer davantage le procédé suivant I'invention.

Exemple 1 : Traitement d’une téle d’acier laminée 2 froid non

revétue au défilé

Vitesse de ligne : 200 m/min
Largeur de bande : 1000 mm
Epaisseur de bande: 1 mm
Température d’entrée de recuit : 20°C
Température max. de recuit (plateau) 700°C
Temps de maintien : 30s
Vitesse de refroidissement (jusqu’a 20°C) 50°C/s

Dans ces conditions, la zone de montée en température
était limitee & 10 m de long pour une puissance utile de 10 MW, créant
ainsi une vitesse de montée en température de I'ordre de 224°C/s. La
zone de maintien en température nécessitait une longueur utile de
100m. Le tole était disposée en accordéon, ce qui permettait une
minimisation des pertes thermiques. Par ailleurs, on a fait usage de
cylindres de refroidissement de longueur développée utile de I'ordre de
2,5m, de sorte qu'il a fallu 20 cylindres pour revenir a la température
ambiante. Aprés le sas de sortie, la tdle a été enroulée sous forme de
bobine.

Exemple 2 : Traitement d’une tole de fer blanc

Vitesse de ligne 800m/min

5
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Largeur de bande 1000 mm
Epaisseur de bande: 0,18 mm
Température d'entrée de recuit : 20°C

Température max. de recuit (pas de maintien) 600°C

Vitesse de refroidissement (jusqu’a 20°C) 6°C/s

Dans ces conditions la zone de montée en température a
été limitée a 7 m de long pour une puissance utile de 10 MW, créant
ainsi une vitesse de montée en température de 'ordre de 1200°C/s. La
tdle a subi un refroidissement de 600°C a 420°C & une vitesse de 6°C/s,
ce qui a nécessité un refroidissement de 400 m. Le refroidissement a
été assuré par Jet cooling aprés le sas de sortie sous atmosphére
contrdlée. Ensuite, la tole a été étamée ou passivée.

Exemple 3 : Traitement d’une tole pour galvanisation au trempé

Vitesse de ligne X 140 m/min
Largeur de bande 1000 mm
Epaisseur de bande: 1 mm
Température d’entrée de recuit : 20°C
Température max. de recuit (plateau) 800°C
Temps de maintien : 20s

Vitesse de refroidissement (jusqu'a 500°C) 100°C/s

Dans ces conditions, la zone de montée en température a
été limitée a 7 m de long pour une puissance utile de 10 MW, créant
ainsi une vitesse de montée en température de I'ordre de 260°C/s. La
zone de maintien en température nécessitait une longueur utile de 47 m.
Aussi, la tdle a été disposée en accordéon pour permettre la
minimisation des pertes thermiques. La tole a subi un refroidissement
de 800°C a 500°C a une vitesse de 100°C/s, ce qui a nécessité une
longueur utile de refroidissement de 7 m sur des cylindres de

refroidissement (3 cylindres de 2,5m de longueur utile développee).



10

15

69700125

-7 -
Aprés la sortie de I'installation via le sas, la tdle a été plongée dans un
bain de zinc liquide a 490°C, essorée et refroidie.

Une alternative consistait a refroidir la tole jusqu'a 100°C,
ce qui a nécessité 3 cylindres de refroidissement supplémentaires, et 3
la revétir immediatement d'un film de protection ou de finition sans
revenir a la pression atmosphérique par évaporation sous vide (par
exemple par sputter-évaporation). Aprés le sas de sortie, la tole a été
SKIN passée, huilée et enroulée.

Il est bien entendu que l'invention n'est pas limitée aux
formes de réalisation décrites ci-dessus et que bien des variantes
peuvent étre envisagées sans sortir du cadre de la présente invention,
notamment en ce qui concerne la création du plasma de recuit, le
confinement magnétron qui, a pression relativement élevée, pourrait étre
omis, la cathode, qui peut étre une cathode creuse formée par la tole se
déplagant en zig-zag ou en accordéon.

Par ailleurs, le procédé n'est pas limité au traitement de
toles d'acier mais peut convenir pour tout autre type de métal

necessitant un recuit associé éventuellement a un traitement de surface.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de recuit d'un substrat métallique au défilé,
notamment d’une tdle d'acier, caractérisé en ce que I'on réalise le recuit
au moyen de décharges par plasma.

2. Procédé suivant la revendication 1, caractérise en ce
que 'on effectue le recuit précité & une pression comprise entre 10 et
100 Torr.

3. Procédé suivant I'une ou l'autre des revendications 1 et
2 caractérisé en ce que I'on établit les décharges précitées entre le
substrat et une contre-électrode d'une maniére telle & dissiper la
puissance électrique provenant des décharges dans le substrat.

4. Procédé suivant la revendication 3, caractérisé en ce
que I'on crée le plasma en courant continu, le substrat formant alors une
cathode.

5. Procédé suivant la revendication 3, caractérisé en ce
que l'on crée le plasma en courant alternatif en faisant usage d'une
contre-électrode s’étendant en regard du substrat et présentant, dans un
volume déterminé, une surface dirigée vers le substrat, dont la superficie
est supérieure a celle de la partie du substrat présente dans ce volume,
afin de maintenir une auto-polarisation négative de cette derniére.

6. Procédé suivant I'une quelconque des revendications 1 a
5, caractérisé en ce que l'on réalise les décharges en présence de
champs d'induction magnetiques.

7. Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 a
6, caractérisé en ce que l'on réalise le recuit soit en atmosphere
réductrice, par exemple en présence d'hydrogene, de méthane, d'un
mélange azote-hydrogéne ou encore d'un mélange argon-hydrogene,
soit en atmosphére oxydante, soit en atmosphére oxydante suivie d'une

atmosphére réductrice.
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8. Procédeé suivant I'une quelconque des revendications 1
7, caractérisé en ce que I'on fait défiler le substrat & une vitesse
comprise entre 1 m/min et 1500 m/min.
9. Procédé suivant I'une quelconque des revendications 1 a
8, caractérisé en ce que l'on fait usage d'une déecharge de type
magnétron, le substrat étant a la cathode et la pression étant comprise

entre 0,001 et 1 Torr.
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