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(54)  Procédé  de  revêtement  au  trempé  d'une  tôle  d'acier;  tôle  zinguee  ou  aluminiée  obtenue  par 
ce  procédé 

(57)  Procédé  dans  lequel,  avant  le  revêtement  au 
trempé  lui-même  : 

on  applique,  sur  la  surface  nettoyée  de  la  tôle,  une 
première  sous-couche  d'oxyde  d'épaisseur  moyen- 
ne  comprise  entre  0,01  et  0,1  urn  ; 
et  on  applique  ensuite,  sur  ladite  première  sous- 
couche,  une  deuxième  sous-couche  contenant  au 

moins  20%  en  poids  de  fer. 

Simplification  des  opérations  de  revêtement  sur 
des  nuances  différentes  d'acier. 

Par  ce  procédé,  on  peut  obtenir: 

une  tôle  galvanisée  alliée  ne  contenant  qu'une  seu- 
le  phase  d'alliage  dans  l'épaisseur  du  revêtement  ; 
une  tôle  aluminiée  dont  la  couche  interfaciale  d'al- 
liation  présente  une  épaisseur  inférieure  à  1  um 
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Description 

L'invention  concerne  un  procédé  de  revêtement 
métallique  d'une  tôle  d'acier  dans  lequel: 

on  nettoie  la  surface  de  ladite  tôle  à  revêtir, 
on  effectue  un  traitement  thermique  de  recuit,  no- 
tamment  de  recristallisation,  de  ladite  tôle  nettoyée, 
on  trempe  ladite  tôle  traitée  dans  un  bain  liquide  de 
métal  de  revêtement, 
on  extrait  ensuite  la  tôle  du  bain, 
et  on  solidifie  la  couche  métallique  de  revêtement 
entraînée  sur  la  tôle  à  la  sortie  dudit  bain. 

Pour  obtenir  une  forte  adhérence  du  revêtement 
métallique  sur  la  tôle  d'acier,  sans  pour  autant  créer  une 
couche  importante  d'alliage  entre  le  substrat  d'acier  et 
le  revêtement,  il  importe  de  préparer,  avant  trempé,  une 
surface  bien  propre  et  bien  mouillable,  l'idéal  étant  ré- 
puté  être  une  surface  exempte  d'oxydes,  c'est  à  dire  de 
fer  pur  dans  le  cas  présent  de  tôle  d'acier. 

D'une  manière  générale,  les  conditions  de  revête- 
ment,  notamment  l'atmosphère  de  traitement  thermique 
de  recristallisation  et  la  nature  du  bain,  sont  donc  adap- 
tées  au  mieux  à  la  formation  et  au  mouillage  d'une  sur- 
face  de  fer  pur. 

Comme  la  présence  d'oxydes  à  la  surface  risque 
de  dégrader  sa  mouillabilité,  on  empêche  l'apparition 
d'oxydes  ou  on  les  élimine  généralement  en  effectuant 
le  traitement  thermique  de  recuit  de  recristallisation 
sous  atmosphère  non  oxydante  ou  même  réductrice. 

Pour  certaines  nuances  d'acier  (acier  au  silicium, 
par  exemple),  cette  précaution  concernant  l'atmosphère 
de  recuit  ne  suffit  malheureusement  pas  pour  éliminer 
la  présence  d'oxydes  en  surface  ;  il  faut  alors  modifier 
d'autres  étapes  du  procédé  (par  exemple  :  créer  une 
couche  d'oxyde  en  profondeur  au  moment  du  nettoyage 
afin  de  bloquer  la  diffusion  des  éléments  d'addition  oxy- 
dables  de  l'acier,  puis  recuire  sous  atmosphère  très  ré- 
ductrice  pour  retrouver,  en  extrême  surface  seulement, 
une  couche  de  fer  pur). 

L'inconvénient  des  procédés  de  revêtement  de  tô- 
les  d'acier  au  trempé  est  qu'il  faut  adapter  les  conditions 
de  revêtement  au  type  de  nuance  d'acier  à  revêtir,  no- 
tamment  en  fonction  de  la  nature  et  de  la  proportion  des 
éléments  d'addition  qu'il  contient,  pour  obtenir  une  sur- 
face  mouillable  et  un  revêtement  adhérent. 

Dans  le  bain  de  revêtement  et  à  la  sortie  du  bain,  il 
est  également  très  important  de  pouvoir  bien  contrôler 
l'alliation  éventuelle,  à  l'interface  acier-revêtement,  en- 
tre  le  métal  de  revêtement  et  l'acier. 

Dans  le  cas  de  la  galvanisation,  l'addition,  dans  le 
bain,  d'un  inhibiteur  d'alliation  comme  l'aluminium,  per- 
met  de  limiter  la  couche  interfaciale  (ici  :  Fe2AI5)  à  une 
épaisseur  très  faible,  généralement  inférieure  à  0,01 
um. 

Dans  le  cas  de  l'aluminiage,  il  faut  rajouter  dans  le 
bain  des  quantités  importantes  de  silicium  pour  limiter 

l'épaisseur  de  la  couche  interfaciale  d'alliage  Fe,  Al,  Si 
dont  l'épaisseur  reste  cependant  de  l'ordre  de  3  à  6  um 

On  obtient  dans  ce  cas,  non  pas  un  revêtement 
d'aluminium,  mais  un  revêtement  d'alliage  aluminium- 

5  silicium. 
Une  telle  couche  interfaciale,  entre  le  substrat 

d'acier  et  le  revêtement  d'alliage  aluminium-silicium,  fra- 
gilise  fortement  le  revêtement  obtenu. 

L'invention  a  pour  but,  sur  une  ligne  de  revêtement 
10  au  trempé,  d'éviter  d'avoir  à  modifier  sensiblement  les 

conditions  de  revêtement  selon  les  nuances  d'acier  à 
revêtir. 

L'invention  a  également  pour  but,  notamment  dans 
le  cas  de  l'aluminiage,  de  réaliser  au  trempé  des  revê- 

15  tements  plus  résistants  et/ou  à  plus  forte  teneur  en  alu- 
minium. 

L'invention  a  pour  objet  un  procédé  du  type  précité 
caractérisé  en  ce  que,  après  l'étape  de  nettoyage  et 
avant  l'étape  de  trempé  : 

20 
on  applique  sur  ladite  surface  une  première  sous- 
couche  à  base  d'au  moins  un  oxyde  d'épaisseur 
moyenne  comprise  entre  0,01  et  0,1  um, 
et  on  applique  ensuite,  sur  ladite  première  sous- 

25  couche,  une  deuxième  sous-couche  métallique 
contenant  au  moins  20%  en  poids  de  fer. 

Grâce  à  cette  préparation  dans  laquelle  on  appli- 
que  les  deux  sous-couches,  on  obtient  ainsi  une  surfa- 

30  ce  «  universelle  »  prête  au  trempé. 
La  fonction  de  la  première  sous-couche  est  essen- 

tiellement  une  fonction  «  barrière  »  ou  «  anti-alliation  » 
entre  les  éléments  du  substrat,  notamment  le  fer,  et 
ceux  du  revêtement  métallique,  comme  généralement 

35  le  zinc  et/ou  l'aluminium  ;  à  ce  titre,  la  première  sous- 
couche  joue  un  rôle  comparable  à  celui  de  silicium  dans 
un  bain  d'aluminium,  ou  à  celui  de  l'aluminium  dans  un 
bain  de  zinc,  c'est  à  dire  un  rôle  d'inhibition  de  l'alliation 
avec  le  substrat. 

40  L'épaisseur  de  cette  première  sous-couche  doit 
donc  être  suffisamment  élevée  pour  former  barrière  à  la 
diffusion  des  éléments  du  substrat  de  la  tôle  vers  sa  sur- 
face,  mais  doit  rester  suffisamment  faible  (inférieure  ou 
égale  à  0,1  um)  pour  éviter  des  risques  d'écaillage  de 

45  la  tôle  revêtue  (par  exemple  écaillage  après  pliage). 
La  fonction  de  la  deuxième  sous-couche  est  essen- 

tiellement  une  fonction  de  «  mouillage  »  dans  le  bain  de 
revêtement  ;  la  nature  de  cette  deuxième  sous-couche 
doit  donc  être  adaptée  à  celle  du  bain  ;  le  cas  échéant, 

so  une  deuxième  fonction  de  cette  deuxième  sous-couche 
est  de  fournir  une  «  ressource  »  ou  quantité  contrôlée 
en  éléments  d'addition  et  d'alliation  au  revêtement  ap- 
pliqué  au  trempé. 

Dans  le  cas  particulier  où  cette  première  sous-cou- 
55  che  est  appliquée  avant  l'étape  de  traitement  thermique 

de  recuit,  sa  fonction  est  également  de  limiter  la  diffu- 
sion  vers  la  surface  des  éléments  d'addition  de  l'acier, 
où  certains  d'entre  eux  risquent  de  s'oxyder  dans  l'at- 
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mosphère  de  recuit. 
L'invention  peut  également  présenter  une  ou  plu- 

sieurs  des  caractéristiques  suivantes  : 

ladite  première  sous-couche  et  ladite  deuxième  s 
sous-couche  sont  appliquées  après  l'étape  de  re- 
cuit. 

Cette  disposition  permet  de  limiter  les  risques  de 
détérioration  des  deux  sous-couches  appliquées  :  par  10 
oxydation  au  recuit  dans  le  cas  d'une  deuxième  sous- 
couche  contenant  de  l'aluminium,  ou  par  suite  des  con- 
traintes  thermiques  qui  se  développent  lors  du  recuit, 
notamment  lorsque  ces  sous-couches  sont  plus  épais- 
ses  (cas  des  revêtements  alliés  par  exemple).  15 

ledit  acier  est  un  acier  allié  ou  microallié  contenant 
des  éléments  d'addition  oxydables  dans  les  condi- 
tions  dudit  traitement  thermique  de  recuit,  notam- 
ment  du  silicium.  20 

Comme  exemple  d'éléments  d'addition  qui  peuvent 
être  oxydables  dans  ces  conditions,  on  trouve  :  Si,  Mn, 
Cr,  Al,  Ti,  Nb,  B,  Mo,  Mg,  V,  Sb,  Cu  ;  dans  les  aciers 
alliés  ou  microalliés,  la  teneur  totale  de  ces  éléments  25 
dépasse  0,1%  en  poids. 

Lors  d'un  traitement  thermique  de  recuit,  il  est  con- 
nu  que  ces  éléments,  lorsqu'ils  ne  sont  pas  combinés 
et  stabilisés,  diffusent  vers  la  surface  où  ils  peuvent  être 
susceptibles  de  s'oxyder  ;  cette  surface  oxydée  nuit  en-  30 
suite  à  la  mouillabilité  dans  le  bain  de  revêtement  ;  l'ap- 
plication  des  première  et  deuxième  sous-couche  selon 
l'invention  empêche  ces  inconvénients. 

Des  caractéristiques  additionnelles  du  procédé  se- 
lon  l'invention  font  l'objet  des  revendications  4  à  12.  35 

L'invention  a  également  pour  objet  des  tôles  d'acier 
susceptibles  d'être  obtenues  par  le  procédé  selon 
l'invention  : 

tôle  revêtue  d'une  couche  métallique  à  base  d'allia-  40 
ge  de  fer  et  de  zinc  appliquée  au  trempé  caractéri- 
sée  en  ce  que  ladite  couche  est  homogène  en 
épaisseur  et  est  principalement  constituée  d'une 
seule  phase  d'alliage  fer-zinc. 
tôle  revêtue  d'une  couche  métallique  à  base  d'alu-  45 
minium  appliquée  au  trempé,  ladite  couche  étant 
stratifiée  et  comprenant  une  couche  interfaciale 
composée  essentiellement  d'un  ou  plusieurs  allia- 
ges  à  base  de  fer  et  aluminium,  caractérisée  en  ce 
que  l'épaisseur  de  ladite  couche  interfaciale  est  in-  so 
férieure  à  1  um  ;  de  préférence,  la  couche  stratifiée 
comprend  également  une  couche  superficielle  dont 
la  teneur  en  aluminium  est  supérieure  ou  égale  à 
90%. 

55 
Des  caractéristiques  additionnelles  des  tôles  selon 

l'invention  font  l'objet  des  revendications  16  à  17. 
L'invention  sera  mieux  comprise  à  la  lecture  de  la 

description  qui  va  suivre,  donnée  à  titre  d'exemple  non 
limitatif  dans  le  cas  du  revêtement  en  continu  d'une  ban- 
de  de  tôle  d'acier. 

L'installation  de  revêtement  en  continu  comprend, 
de  l'amont  vers  l'aval,  des  moyens  de  nettoyage,  des 
moyens  de  dépôt  d'une  première  sous-couche  mince 
d'oxyde,  des  moyens  de  dépôt  d'une  deuxième  sous- 
couche  mince  métallique,  des  moyens  de  traitement 
thermique,  des  moyens  de  trempage,  des  moyens  d'es- 
sorage  et  de  régulation  d'épaisseur  et  des  moyens  de 
solidification. 

Dès  le  début  du  traitement  thermique  de  recuit  de 
recristallisation  jusqu'à  la  solidification  de  la  couche  de 
revêtement,  on  prévoit  également  des  moyens  de  con- 
trôle  de  l'atmosphère  dans  laquelle  défile  la  tôle  à  revê- 
tir. 

L'installation  de  revêtement  comprend  également 
des  moyens  pour  faire  défiler  en  continu  la  bande  de 
tôle  à  revêtir  dans  l'installation. 

Tous  les  moyens  de  l'installation  sont  connus  en 
eux-mêmes  et  ne  seront  donc  pas  décrits  ici  en  détail. 

Les  moyens  de  dépôt  d'une  première  sous-couche 
et  les  moyens  de  dépôt  d'une  deuxième  sous-couche 
peuvent  être  par  exemple  des  moyens  de  dépôt  sous 
vide,  des  moyens  de  dépôt  par  électrodéposition,  ou 
des  moyens  de  dépôt  chimique  en  phase  vapeur. 

On  va  maintenant  décrire  la  mise  en  oeuvre  du  pro- 
cédé  selon  l'invention  dans  cette  installation  pour  revêtir 
une  bande  de  tôle  en  acier,  par  exemple  un  acier  IF-Ti 
(Interstitial  Free,  c'est  à  dire  sans  interstitiel  au  titane) 
ou  un  acier  au  silicium. 

Le  premier  mode  de  réalisation  de  l'invention  con- 
cerne  la  galvanisation  sans  alliation  :  on  utilisera  donc 
un  bain  de  zinc  additivé  d'aluminium  à  plus  de  0,15  % 
pour  inhiber  l'alliation  fer-zinc  d'une  manière  classique. 

On  appelle  galvanisation  sans  alliation  un  revête- 
ment  à  base  de  zinc  dont  la  teneur  moyenne  en  fer  reste 
inférieure  à  environ  1  %,  tout  en  étant  supérieure  à  celle 
du  fer  dans  le  bain  (qui  est  généralement  de  0,03%  en 
poids). 

La  tôle  à  revêtir  défile  donc  dans  l'installation  de  re- 
vêtement  à  l'aide  des  moyens  de  défilement. 

A  l'aide  des  moyens  de  nettoyage,  on  nettoie  la  sur- 
face  de  tôle  à  revêtir,  par  exemple  par  passage  à  la  flam- 
me  nue. 

A  l'aide  des  moyens  de  dépôt  de  la  première  sous- 
couche,  on  dépose  une  sous-couche  d'oxyde  d'épais- 
seur  moyenne  comprise  entre  0,01  et  0,1  um. 

L'épaisseur  de  cette  sous-couche  doit  être  suffi- 
samment  élevée  pour  former  barrière  à  la  diffusion  des 
éléments  d'addition  de  l'acier  de  la  tôle  vers  sa  surface, 
mais  suffisamment  faible  (inférieure  ou  égale  à  0,1  um) 
pour  éviter  des  risques  d'écaillage  de  la  tôle  revêtue  (par 
exemple  au  pliage). 

Après  ce  premier  dépôt,  on  peut  effectuer  un  traite- 
ment  thermique  destiné  à  stabiliser  ladite  première 
sous-couche,  à  savoir,  notamment,  obtenir  un  oxyde  qui 
ne  risque  plus  de  se  transformer  dans  les  étapes  sui- 
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vantes  du  procédé. 
La  nature  de  cette  première  sous-couche  est  adap- 

tée  pour  fournir  un  ou  des  oxydes  aussi  stables  que  pos- 
sible  dans  les  conditions  des  étapes  suivantes  du  pro- 
cédé. 

De  préférence,  la  nature  de  la  première  sous-cou- 
che  est  de  l'oxyde  de  chrome  (trivalent)  ou  de  l'oxyde 
de  zirconium. 

A  l'aide  des  moyens  de  dépôt  de  la  seconde  sous- 
couche,  on  dépose  ensuite  une  sous-couche  de  fer  mé- 
tallique. 

L'épaisseur  de  cette  deuxième  sous-couche  est, 
dans  le  cas  présent  de  revêtement  non  allié,  adaptée 
pour  offrir  les  ressources  en  fer  qui  seront  nécessaires, 
au  moment  du  trempé,  pour  former  une  couche  classi- 
que  d'inhibition  de  type  Fe2AI5  ;  comme  cette  couche 
d'inhibition  qui  se  forme  au  trempé  est  toujours  très  min- 
ce,  une  épaisseur  de  moins  de  0,5  u.m  de  fer  pour  cette 
deuxième  sous-couche  offrira  toujours  en  pratique  une 
ressource  suffisante. 

L'épaisseur  de  cette  deuxième  sous-couche  doit,  à 
l'inverse,  rester  suffisamment  faible  pour  éviter  la  for- 
mation  d'alliage  fer-zinc  en  quantité  significative,  qui  ris- 
querait  d'ailleurs  de  se  disperser  dans  l'épaisseur  de  la 
couche  de  revêtement  et  d'en  détériorer  les  propriétés. 

On  obtient  alors  une  surface  prête  au  revêtement 
au  trempé  à  proprement  parler,  la  tôle  étant  à  ce  stade 
revêtue  de  deux  sous-couches  superposées,  une  sous- 
couche  d'oxyde  recouverte  d'une  sous-couche  de  fer 
métallique. 

La  surface  obtenue  présente  une  bonne  mouillabi- 
lité  grâce  à  la  deuxième  sous-couche,  externe,  de  fer 
métallique. 

L'avantage  de  cette  préparation  de  surface  préala- 
ble  est  qu'on  peut  fixer  ainsi  une  surface  «  universelle 
»  identique  pour  toutes  les  nuances  d'acier  à  revêtir 
dans  la  même  installation,  et  qu'on  peut  alors  utiliser  les 
mêmes  conditions  de  revêtement  au  trempé  (atmos- 
phère  du  recuit,  température  du  bain  de  trempage  etc.) 
pour  toutes  ces  nuances  d'acier  (pour  un  type  de  revê- 
tement  donné). 

Pour  la  suite  du  procédé  selon  l'invention,  on  pro- 
cède  d'une  manière  classique,  connue  en  elle-même  : 
traitement  thermique  de  recuit  de  recristallisation,  trem- 
pé,  essorage  pour  réguler  l'épaisseur  déposée  et  enfin 
solidification  du  revêtement. 

Ainsi,  grâce  à  la  préparation  de  surface  qui  consiste 
à  déposer  deux  sous-couches  au  préalable  sur  la  tôle 
nettoyée  on  parvient,  sur  une  même  installation,  à  re- 
vêtir  des  tôles  d'acier  de  nuances  différentes  dans  les 
mêmes  conditions,  ce  qui  simplifie  considérablement 
l'exploitation  des  installations  de  revêtement  et  permet 
d'améliorer  sensiblement  leur  productivité. 

Comme  ici,  les  première  et  deuxième  sous-couches 
ont  été  appliquées  avant  le  traitement  thermique  de  re- 
cuit,  la  première  sous-couche  empêche  la  diffusion  vers 
la  surface  des  éléments  d'addition  de  l'acier  et  leur  oxy- 
dation  au  voisinage  de  cette  surface. 

Selon  une  variante  de  l'invention,  on  peut  appliquer 
les  première  et  deuxième  sous-couches  après  l'étape  de 
traitement  thermique  de  recuit  ;  cette  disposition  est 
avantageuse  parce  qu'on  évite  une  détérioration  du  «  bi- 

5  couche  »  par  le  traitement  thermique,  risque  d'autant 
plus  grand  que  ce  «  bicouche  »  est  épais  comme,  géné- 
ralement,  dans  le  cas  des  revêtement  alliés  décrits  ci- 
après. 

Dans  le  cas  des  revêtements  alliés,  la  fonction  «  bar- 
10  rière  »  de  la  première  sous-couche  permet  d'éviter,  au 

moment  du  trempé,  la  formation  «  d'outburst  »  (en  langue 
anglaise)  ou  d'excroissances  d'alliage  dans  l'interface 
substrat-revêtement. 

Le  deuxième  mode  de  réalisation  de  l'invention  con- 
15  cerne  la  galvanisation  avec  alliation  ;  à  cet  effet,  on  uti- 

lisera  d'une  manière  classique  un  bain  de  zinc  additivé 
d'aluminium  à  moins  de  0,15  %  (ou  sans  aluminium)  ; 
l'installation  comporte  alors,  en  aval,  des  moyens  clas- 
siques  de  traitement  thermique  d'alliation. 

20  On  met  alors  en  oeuvre  le  procédé  selon  l'invention 
comme  dans  le  premier  mode  de  réalisation  précédem- 
ment  décrit  à  la  différence  près  que  : 

on  applique  la  première  sous-couche  et  la  deuxiè- 
25  me  sous-couche  après  le  traitement  thermique  de 

recuit  ; 
l'épaisseur  de  la  deuxième  sous-couche  (de  fer  mé- 
tallique)  est,  dans  le  cas  présent  de  revêtement  al- 
lié,  adaptée  pour  offrir  la  ressource  ou  quantité  de 

30  fer  nécessaire  pour  l'alliation  de  la  couche  de 
revêtement  ;  l'épaisseur  de  cette  sous-couche  est 
alors  fonction  de  l'épaisseur  de  revêtement  et  du 
taux  d'alliation  visés  ; 
directement  après  essorage  de  la  tôle,  on  la  traite 

35  thermiquement  dans  des  conditions  adaptées  de 
manière  à  obtenir  l'alliation  du  fer  contenu  dans  la 
deuxième  sous-couche  avec  le  métal  du  revête- 
ment  entraîné  après  trempé. 

40  Selon  ce  mode  de  réalisation,  l'épaisseur  de  la  pre- 
mière  sous-couche  (d'oxyde)  doit  être  aussi  suffisam- 
ment  élevée  pour  former  barrière  à  la  diffusion  du  fer  du 
substrat  dans  le  revêtement,  aux  températures  du  trai- 
tement  thermique  d'alliation  (classiquement  de  l'ordre 

45  de  500°C  dans  le  cas  des  revêtements  à  base  de  zinc) 
qui  sont  en  général  inférieures  aux  températures  de  re- 
cuit  (classiquement  de  l'ordre  de  800°C). 

Grâce  à  la  sous-couche  de  fer,  on  peut  contrôler 
avec  une  grande  précision  la  quantité  totale  de  fer  dans 

so  le  revêtement  allié,  toujours  indépendamment  de  la 
nuance  d'acier  de  la  tôle  à  revêtir. 

On  voit  donc  que  la  facilité  d'exploitation  déjà  men- 
tionnée  pour  l'installation  de  revêtement  non  allié  vaut 
également  pour  une  installation  de  revêtement  allié. 

55  Classiquement,  la  structure  d'un  revêtement  galva- 
nisé  allié  est  stratifiée  en  plusieurs  sous-couches  super- 
posées  de  phases  différentes  d'alliage  fer-zinc,  plus  ri- 
ches  en  zinc  auprès  de  la  surface,  plus  riches  en  fer 

4 
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auprès  de  l'interface  substrat-revêtement. 
Un  revêtement  galvanisé  allié  pris  dans  son  ensem- 

ble  présente  généralement  une  teneur  moyenne  en  fer 
comprise  entre  8  et  14%  en  poids. 

Du  substrat  vers  la  surface,  on  peut  ainsi  trouver 
les  sous-couches  suivantes  :  une  phase  gamma  (r), 
plusieurs  phases  delta  (S  dite  «  compacte  »  et  S  ),  une 
phase  dzêta  (Q. 

Si  l'alliation  est  incomplète,  on  trouve  encore,  en 
surface,  de  la  phase  éta  (t|)  correspondant  à  du  revête- 
ment  initial  de  galvanisation  non  allié  au  fer. 

Grâce  à  l'invention,  notamment  à  la  première  sous- 
couche  d'oxyde,  on  peut  maintenant  adapter  d'une  ma- 
nière  connue  en  elle-même  les  conditions  du  traitement 
thermique  d'alliation  de  façon  à  obtenir  un  revêtement 
galvanisé  allié  dont  la  structure  n'est  plus  stratifiée  en 
plusieurs  phases  différentes  d'alliages  fer-zinc  ;  on  ob- 
tient  alors  un  revêtement  ne  contenant  plus,  essentiel- 
lement,  qu'une  seule  phase  d'alliage  dans  son  épais- 
seur. 

La  tôle  obtenue  présente  alors  la  structure  suivante, 
en  partant  du  substrat  d'acier  : 

une  sous-couche  à  base  d'au  moins  un  oxyde  qui 
est  intercalée  entre  le  substrat  d'acier  et  ladite  cou- 
che  de  revêtement  et  dont  l'épaisseur  moyenne  est 
comprise  entre  0,01  et  0,1  um  ; 
une  couche  de  revêtement  d'une  phase  d'alliage 
fer-zinc,  telle  qu'une  phase  r,  S  ou  Ç. 

L'épaisseur  de  cette  couche  est  en  général  supé- 
rieure  à  6  um 

La  structure  de  la  couche  de  revêtement  est  donc 
homogène  dans  son  épaisseur  ;  la  phase  qui  la  consti- 
tue  principalement  peut  évidement  contenir  des  impu- 
retés  ou  inclusions. 

Ces  tôles  galvanisées  alliées  selon  l'invention  pré- 
sentent  des  propriétés  différentes  selon  la  nature  de  cet- 
te  phase  ;  selon  les  cas,  on  obtient  ainsi  une  très  bonne 
résistance  au  poudrage,  ou  une  très  bonne  résistance 
à  l'écaillage,  ou  une  très  bonne  dureté,  voire  d'autres 
propriétés  connues  attachées  à  la  phase  considérée. 

Grâce  à  l'invention,  on  peut  facilement  adapter  la 
nature  du  revêtement  galvanisé  allié  en  fonction  de  l'uti- 
lisation  de  la  tôle. 

Le  troisième  mode  de  réalisation  de  l'invention  con- 
cerne  la  galvanisation  sans  alliation  à  l'aide  d'un  bain 
de  zinc  additivé  d'aluminium  à  moins  de  0,15  %,  c'est  à 
dire  d'un  bain  de  zinc  normalement  utilisé  dans  l'art  an- 
térieur  pour  la  préparation  de  revêtement  de  zinc  allié. 

En  procédant  (à  cette  différence  près)  comme  dans 
le  premier  mode  de  réalisation,  on  parvient,  avec  le  mê- 
me  bain  que  pour  réaliser  des  revêtement  alliés,  à  un 
revêtement  non  allié  comme  dans  le  premier  mode  de 
réalisation  de  l'invention. 

De  préférence,  pour  limiter  les  risques  d'alliation 
avec  du  fer  de  la  deuxième  sous-couche,  l'épaisseur  de 
cette  deuxième  sous-couche  est  inférieure  à  0,5  um 

Un  avantage  de  l'invention  est  donc  de  pouvoir  uti- 
liser  les  mêmes  types  de  bains  pour  des  revêtement  non 
alliés  et  pour  des  revêtements  alliés. 

L'invention  permet  donc  de  faciliter  la  gestion  des 
s  bains  métalliques  de  revêtement. 

Le  quatrième  mode  de  réalisation  de  l'invention 
concerne  l'aluminisation  «  sans  alliation  »  ;  on  utilisera 
donc  d'une  manière  classique  un  bain  d'aluminium  con- 
tenant  plus  de  6%  de  silicium  pour  limiter  l'alliation  à  l'in- 

10  terface  acier-revêtement. 
On  appelle  aluminisation  «  sans  alliation  »  un  revê- 

tement  à  base  d'aluminium  dont  la  teneur  moyenne  en 
fer  est  de  l'ordre  de  1  0%,  tout  en  étant  supérieure  à  celle 
du  fer  dans  le  bain  (qui  est  généralement  de  l'ordre  de 

15  3%  en  poids). 
Il  s'agit  donc  ici  d'un  revêtement  considéré  comme 

«  non  allié  »  au  fer. 
On  nettoie  la  surface  de  tôle  à  revêtir  puis  on  effec- 

tue  le  traitement  thermique  de  recuit,  comme  pour  une 
20  opération  classique  d'aluminiage. 

Comme  précédemment,  à  l'aide  des  moyens  de  dé- 
pôt  de  la  première  sous-couche,  on  dépose  une  sous- 
couche  d'oxyde  d'épaisseur  moyenne  comprise  entre 
0,01  et  0,1  u.m  et  adaptée  à  la  fonction  barrière  précé- 

25  demment  décrite. 
De  préférence,  la  nature  de  la  première  sous-cou- 

che  est  de  l'oxyde  de  chrome  (trivalent)  ou  de  l'oxyde 
de  zirconium. 

A  l'aide  des  moyens  de  dépôt  de  la  seconde  sous- 
30  couche,  on  dépose  ensuite  une  sous-couche  d'une  pha- 

se  d'un  alliage  de  fer  et  d'aluminium  qui,  à  l'état  solide, 
est  susceptible  d'être  en  équilibre  avec  le  bain  de  revê- 
tement  à  l'état  liquide. 

Les  paramètres  qui  définissent  cet  équilibre  et, 
35  donc,  ladite  phase  et  sa  composition,  comprennent  la 

température  du  bain  pendant  l'étape  de  trempé  et  la 
composition  du  bain,  qui,  en  pratique,  est  saturé  en  fer. 

Comme  cette  phase  est  en  équilibre  avec  le  bain, 
elle  ne  se  dissout  pas  significativement  dans  le  bain  au 

40  moment  du  trempé. 
La  teneur  en  silicium  du  bain  étant  supérieure  à  6%, 

de  préférence  ledit  alliage  de  fer  et  d'aluminium  corres- 
pond  à  la  phase  dite  t5  ou  à  la  phase  dite  t6  qui  sont 
des  alliages  d'aluminium,  de  fer  et  de  silicium. 

45  La  phase  t5  a  une  structure  hexagonale  ;  elle  est 
parfois  appelée  aH  ou  H  ;  la  teneur  en  fer  de  cette  phase 
est  généralement  comprise  entre  29  et  36%  en  poids  ; 
la  teneur  en  silicium  de  cette  phase  est  généralement 
comprise  entre  6  et  1  2%  en  poids  ;  le  solde  se  compose 

50  essentiellement  d'aluminium. 
La  phase  t6  a  une  structure  monoclinique  ;  elle  est 

parfois  appelée  p  ou  M  ;  la  teneur  en  fer  de  cette  phase 
est  généralement  comprise  entre  26  et  29%  en  poids  ; 
la  teneur  en  silicium  de  cette  phase  est  généralement 

55  comprise  entre  1  3  et  1  6%  en  poids  ;  le  solde  se  compo- 
se  essentiellement  d'aluminium. 

L'épaisseur  de  cette  deuxième  sous-couche  est, 
dans  le  cas  présent  de  revêtement  non  allié,  adaptée 
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pour  offrir  une  bonne  adhérence  à  la  couche  d'alumi- 
nium  à  appliquer  au  trempé. 

On  obtient  alors  une  surface  prête  au  revêtement 
au  trempé  à  proprement  parler,  la  tôle  étant  à  ce  stade 
revêtue  de  deux  sous-couches  superposées  une  sous- 
couche  d'oxyde  recouverte  d'une  sous-couche  métalli- 
que  contenant  du  fer. 

Pour  la  suite  du  procédé  selon  l'invention,  on  pro- 
cède  d'une  manière  classique,  connue  en  elle-même  : 
trempé  dans  le  bain  de  revêtement,  essorage  pour  ré- 
guler  l'épaisseur  déposée  et  enfin  solidification  du  revê- 
tement. 

On  obtient  alors  une  tôle  d'acier  revêtue  d'un  alliage 
aluminium-silicium  comparable  à  ceux  de  l'art  antérieur 
avec,  au  niveau  du  procédé,  les  avantages  identiques 
à  ceux  précédemment  décrits,  notamment  à  ceux  du 
premier  mode  de  réalisation. 

La  tôle  aluminiée  obtenue  peut  être  identique  aux 
tôles  aluminiées,  c'est  à  dire  que  la  couche  de  revête- 
ment  comporte  aux  moins  deux  strates  : 

une  couche  interfaciale  d'alliage  d'aluminium,  de  fer 
et  de  silicium,  se  présentant  par  exemple  sous  for- 
me  de  phases  t5  et/ou  t6. 
une  couche  superficielle  présentant  une  composi- 
tion  proche  de  celle  du  bain,  dont  l'épaisseur  est 
généralement  sensiblement  supérieure  à  celle  de 
la  couche  interfaciale. 

La  couche  interfaciale  est  réputée  fragile  ;  cet  in- 
convénient  se  traduit  par  l'apparition  de  fissures  dans  le 
revêtement  lorsqu'on  plie  la  tôle  ;  l'addition  de  plus  de 
6%  de  silicium  dans  le  bain  a  généralement  pour  but  de 
limiter  l'épaisseur  de  cette  couche  interfaciale  à  une  va- 
leur  de  l'ordre  de  3  um 

Cette  couche  superficielle  contient  par  exemple  de 
l'ordre  de  3%  en  poids  de  fer,  de  l'ordre  de  9%  en  poids 
de  silicium,  le  reste  étant  essentiellement  constitué 
d'aluminium  ;  cette  couche  comprend  donc  générale- 
ment  des  inclusions  de  phases  à  base  de  silicium  ou 
d'alliaged'aluminium,  defer  et  de  silicium  ;  il  semble  que 
la  présence  de  ces  phases  entraîne  un  fragilisation  de 
cette  couche  superficielle  et  une  diminution  de  la  pro- 
tection  contre  la  corrosion. 

Avantageusement,  lorsque  l'épaisseur  de  la 
deuxième  sous-couche  selon  l'invention  est  faible,  no- 
tamment  inférieure  à  0,5  um,  on  obtient  un  revêtement 
dont  la  couche  interfaciale  d'alliage  fer-aluminium-sili- 
cium  présente  une  épaisseur  inférieure  à  celle  que  l'on 
rencontre  dans  les  tôles  aluminiées  au  trempé  de  l'art 
antérieur,  notamment  inférieure  à  1  um 

La  tôle  obtenue  présente  alors  la  structure  suivante, 
en  partant  du  substrat  d'acier  : 

une  sous-couche  à  base  d'au  moins  un  oxyde  qui 
est  intercalée  entre  le  substrat  d'acier  et  ladite  cou- 
che  de  revêtement  et  dont  l'épaisseur  moyenne  est 
comprise  entre  0,01  et  0,1  um  ; 

une  couche  interfaciale  composée  essentiellement 
d'un  ou  plusieurs  alliages  à  base  de  fer  et  alumi- 
nium,  notamment  sous  forme  de  phase  dite  t5  ou 
t6,  dont  l'épaisseur  est  inférieure  à  1  um 

s  -  une  couche  superficielle  à  base  d'aluminium,  dont 
l'épaisseur  est  en  général  supérieure  à  5  um 

L'épaisseur  totale  de  la  couche  métallique  est  su- 
périeure  à  6  um 

10  La  teneur  en  aluminium  de  la  couche  superficielle 
dépend  de  la  teneur  en  aluminum  dans  le  bain  de 
revêtement  ;  elle  est  en  général  supérieure  à  80%  ;  elle 
est  couramment  de  l'ordre  de  87%  en  poids. 

La  teneur  moyenne  en  fer  du  revêtement  (qui  prend 
15  en  compte  le  fer  contenu  dans  la  couche  interfaciale) 

est  alors  nettement  inférieure  à  10%  en  poids  ;  elle  est 
alors  inférieure  ou  égale  à  6%  en  poids. 

Grâce  à  la  faible  épaisseur  de  la  couche  interfacia- 
le,  on  obtient  une  tôle  aluminiée  résistant  mieux  à  la  fis- 

20  suration. 
Sur  le  plan  du  procédé,  on  peut  même  réaliser  des 

tôles  aluminiées  selon  l'invention  présentant  la  structure 
précédemment  décrite  en  utilisant  un  bain  d'aluminium 
dont  la  teneur  en  silicium  est  inférieure  à  6%,  c'est  à  dire 

25  un  bain  réputé  conduire  à  des  revêtements  aluminiés 
alliés. 

Selon  cette  variante  du  procédé,  il  conviendra  alors 
d'appliquer  une  deuxième  sous-couche  répondant  à  la 
formule  FeAI3  ,  qui  est  une  phase  en  équilibre  avec  ce 

30  type  de  bain  saturé  en  fer. 
Ainsi,  alors  que  le  bain  de  revêtement  ne  contient 

pas  ou  contient  peu  d'inhibiteur  d'alliation,  comme  du 
silicium,  on  obtient  une  tôle  revêtue  d'une  couche  à  ba- 
se  d'aluminium  dont  la  couche  interfaciale  d'alliage  pré- 

35  sente  pourtant  une  faible  épaisseur. 
Les  deux  sous-couches  selon  l'invention  servent 

donc  d'inhibiteur  d'alliation  en  remplacement  du  silicium 
dans  le  bain. 

Puisqu'il  n'est  plus  nécessaire  d'introduire  un  inhi- 
40  biteur  d'alliation  dans  le  bain  de  revêtement,  il  devient 

possible  d'obtenir  des  revêtements  ne  contenant  pas 
d'inhibiteur  d'alliation. 

On  peut  ainsi  obtenir  des  revêtements  plus  riches 
en  aluminium  que  dans  l'art  antérieur  ;  comme  le  bain 

45  est,  en  pratique,  saturé  en  fer  (3%  en  poids)  et  pour  des 
teneurs  en  silicium  inférieures  à  6%,  on  obtient  des  re- 
vêtements  contenant  plus  de  90%  en  poids  d'alumi- 
nium,  voire  plus  de  96%  en  poids  d'aluminium. 

La  couche  superficielle  du  revêtement  contient 
50  alors  beaucoup  moins  d'inclusions  des  phases  précé- 

demment  citées,  ce  qui  améliore  la  résistance  à  la  fis- 
suration  du  revêtement  et  la  protection  contre  la  corro- 
sion. 
L'exemple  suivant  illustre  le  premier  mode  de  réalisation 

55  de  l'invention  : 
On  cherche  à  revêtir  deux  tôles  d'acier  :  l'une  de 

nuance  IF-Ti  et  l'autre  de  marque  SOLDURde  la  Socié- 
té  SOLLAC  qui  présente  la  composition  suivante  :  C  : 

6 
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0,099  %  -  Mn  :  1  ,260  %  -  P  :  0,011  %  -  S  :  0,01  %  -  Si  : 
0,259  %  -  Al  :  0,028  %  -  Ni  :  0,017  %  -  Cr  :  0,016  %  - 
Cu  :  0,006  %  -  Mo  :  0,001  %  -  Sn  :  0,001  %  -  Nb  :  0,057 
%  -  V  :  0,002  %  -  Ti  :  0,003  %  -  N  :  0,004  %. 

Selon  l'invention,  après  nettoyage  de  la  surface,  on  s 
dépose  la  première  et  la  deuxième  sous-couches  sous 
vide  par  pulvérisation  magnétron. 

Première  sous-couche  :  Cr203  -  épaisseurs  :  un 
essai  à  30  nm  et  un  essai  à  50  nm. 

Deuxième  sous-couche  :  fer  pur  -  épaisseurs  :  un  10 
essai  à  30  nm  et  un  essai  à  50  nm. 

Galvanisation  : 

recuit  :  maintien  de  la  tôle  à  revêtir  à  la  température 
de  environ  800°C  pendant  environ  1  minute  sous  15 
une  atmosphère  d'azote  contenant  5  à  10%  d'hy- 
drogène. 
bain  de  zinc  contenant  0,16%  d'aluminium,  0,03% 
de  fer,  à  455°C. 
conditions  de  trempé  :  avant  trempé,  la  tôle  d'acier  20 
est  refroidie  à  470°C;  le  temps  d'immersion  étant 
fixé  à  environ  3  secondes. 
épaisseur  couche  déposée  (après  essorage)  :  10 
um 

25 
Par  le  même  procédé,  on  réalise  la  même  qualité 

de  revêtement  sur  les  deux  nuances  d'acier,  pourtant 
fort  différentes  ;  on  constate  notamment  que  les  deux 
types  de  tôles  présentent  une  excellente  mouillabilité 
dans  le  bain  de  galvanisation.  30 

Revendications 

1.  Procédé  de  revêtement  métallique  d'une  tôle  35 
d'acier  dans  lequel: 

on  nettoie  la  surface  de  ladite  tôle  à  revêtir, 
on  effectue  un  traitement  thermique  de  recuit 
de  ladite  tôle  nettoyée,  40 
on  trempe  ladite  tôle  traitée  dans  un  bain  liqui- 
de  du  métal  de  revêtement, 
on  extrait  ensuite  la  tôle  dudit  bain, 
et  on  solidifie  la  couche  métallique  de  revête- 
ment  entraînée  sur  la  tôle  à  la  sortie  dudit  bain,  45 

caractérisé  en  ce  que,  après  l'étape  de  net- 
toyage  et  avant  l'étape  de  trempé  : 

on  applique  sur  ladite  surface  une  première  so 
sous-couche  à  base  d'au  moins  un  oxyde 
d'épaisseur  moyenne  comprise  entre  0,01  et 
0,1  um 
et  on  applique  ensuite,  sur  ladite  première 
sous-couche,  une  deuxième  sous-couche  mé-  55 
tallique  contenant  au  moins  20%  en  poids  de 
fer. 

2.  Procédé  selon  la  revendication  1  caractérisé  en  ce 
que  ladite  première  sous-couche  et  ladite  deuxième 
sous-couche  sont  appliquées  après  l'étape  de  re- 
cuit. 

3.  Procédé  selon  l'une  quelconque  des  revendications 
1  ou  2  caractérisé  en  ce  que  ledit  acier  est  un  acier 
allié  ou  microallié  contenant  des  éléments  d'addi- 
tion  oxydables  dans  les  conditions  dudit  traitement 
thermique  de  recuit,  notamment  du  silicium. 

4.  Procédé  selon  l'une  quelconque  des  revendications 
1  à  3  caractérisé  en  ce  que  ladite  première  sous- 
couche  est  à  base  d'oxyde  de  chrome  trivalent  ou 
d'oxyde  de  zirconium. 

5.  Procédé  selon  l'une  quelconque  des  revendications 
1  à  4  caractérisé  en  ce  que  : 

ledit  métal  de  revêtement  est  à  base  de  zinc, 
ladite  deuxième  sous-couche  métallique  est  à 
base  de  fer. 

6.  Procédé  selon  l'une  quelconque  des  revendications 
1  à  4  caractérisé  en  ce  que  : 

ledit  métal  de  revêtement  est  à  base  d'alumi- 
nium, 
ladite  deuxième  sous-couche  métallique  est  à 
base  d'un  alliage  de  fer  et  d'aluminium  en  équi- 
libre  avec  ledit  bain  saturé  en  fer. 

7.  Procédé  selon  la  revendication  6  caractérisé  en  ce 
que  : 

la  teneur  en  silicium  dudit  bain  est  inférieure  à 
6%, 
ledit  alliage  de  fer  et  d'aluminium  correspond 
au  composé  FeAI3. 

8.  Procédé  selon  la  revendication  6  caractérisé  en  ce 
que  : 

la  teneur  en  silicium  dudit  bain  est  supérieure 
à  6%, 
ledit  alliage  de  fer  et  d'aluminium  contient  éga- 
lement  du  silicium  et  présente  une  composition 
correspondant  à  une  phase  dite  t5  ou  à  une 
phase  dite  t6  . 

9.  Procédé  selon  l'une  quelconque  des  revendications 
précédentes  pour  la  préparation  d'un  revêtement  dit 
«  non  allié  »  au  fer,  caractérisé  en  ce  que  l'épaisseur 
moyenne  de  ladite  deuxième  sous-couche  appli- 
quée  est  inférieure  à  0,5  um 

10.  Procédé  selon  la  revendication  9  caractérisé  en  ce 
que,  lorsque  ledit  métal  de  revêtement  est  à  base 
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de  zinc,  la  teneur  en  aluminium  dans  ledit  bain  de 
métal  est  inférieure  à  0,15%. 

11.  Procédé  selon  la  revendication  9  caractérisé  en  ce 
que,  lorsque  ledit  métal  de  revêtement  est  à  base  s 
d'aluminium,  la  teneur  en  silicium  dans  ledit  bain  de 
métal  est  inférieure  à  6%. 

1  2.  Procédé  selon  l'une  quelconque  des  revendications 
1  à  8  pour  la  préparation  d'un  revêtement  dit  «  allié  10 
»  au  fer  contenant  une  quantité  de  fer  prédétermi- 
née,  caractérisé  en  ce  que  : 

l'épaisseur  de  ladite  deuxième  sous-couche 
est  adaptée  pour  fournir  ladite  quantité  de  fer  15 
du  revêtement, 
après  extraction  de  la  tôle  dudit  bain,  on  effec- 
tue  un  traitement  thermique  d'alliation  dans  des 
conditions  adaptées  pour  allier  le  fer  contenu 
dans  ladite  deuxième  sous-couche  avec  ladite  20 
couche  métallique  de  revêtement  entraînée  sur 
la  tôle. 

13.  Tôle  d'acier  revêtue  d'une  couche  métallique  à  ba- 
se  d'alliage  de  fer  et  de  zinc  appliquée  au  trempé  25 
susceptible  d'être  obtenue  par  un  procédé  selon  la 
revendication  1  2,  caractérisée  en  ce  que  ladite  cou- 
che  est  homogène  en  épaisseur  et  est  principale- 
ment  constituée  d'une  seule  phase  d'alliage  fer- 
zinc.  30 

14.  Tôle  d'acier  revêtue  d'une  couche  métallique  à  ba- 
se  d'aluminium  appliquée  au  trempé  susceptible 
d'être  obtenue  par  un  procédé  selon  l'une  quelcon- 
que  des  revendications  6  à  8,  et  9  et  11  dépendan-  35 
tes  de  l'une  quelconque  des  revendications  6  à  8, 
ladite  couche  étant  stratifiée  et  comprenant  une 
couche  interfaciale  composée  essentiellement  d'un 
ou  plusieurs  alliages  à  base  de  fer  et  aluminium, 
caractérisée  en  ce  que  l'épaisseur  de  ladite  couche  40 
interfaciale  est  inférieure  à  1  um. 

15.  Tôle  selon  la  revendication  14  dont  ladite  couche 
métallique  stratifiée  comprend  également  une  cou- 
che  superficielle  caractérisée  en  ce  que  en  ce  que  45 
la  teneur  en  aluminium  dans  ladite  couche  superfi- 
cielle  est  supérieure  ou  égale  à  90%. 

16.  Tôle  selon  l'une  quelconque  des  revendications  13 
à  1  5  caractérisée  en  ce  qu'elle  comporte  une  sous-  so 
couche  à  base  d'au  moins  un  oxyde  qui  est  interca- 
lée  entre  le  substrat  d'acier  et  ladite  couche  de  re- 
vêtement  et  dont  l'épaisseur  moyenne  est  comprise 
entre  0,01  et  0,1  um 

55 
17.  Tôle  selon  l'une  quelconque  des  revendications  13 

à  16  caractérisée  en  ce  que  l'épaisseur  de  ladite 
couche  métallique  est  supérieure  à  6  um 
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