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PROCEDE DE RECUIT ET PREPARATION EN CONTINU D’UNE BANDE EN
ACIER A HAUTE RESISTANCE EN VUE DE SA GALVANISATION AU

TREMPE
Objet de l'invention
[0001] La présente invention se rapporte a un

nouveau procédé de .recult et préparationhen continu d’une
bande en acier a haute résistance en vue ae son revétement
au trempé a chaud dans un bain de métal liquide, de
préférence une galvanisation ou un traitement dit de
« galvannealing ».

[0002] Le domaine technique considéré ici est celui
de la galvanisation par défilement continu, dans un bain de
revétement composé de zinc ou d’alliage de zinc, de bandes
d’aciers fortement chargés en éléments d’alliage, plus
particulierement d’aciers HSS (high:Stréngth steels). Ces
aciers spéciaux réputés difficiles & galvaniser sont par
exemple des aciers pouvant contenir des teneurs en éléments
d’alliage (aluminium, manganése, silicium, chrome, etc.)
allant jusqu‘a 2 % ou au-dela, des aciers inoxydables,
« dual phase », TRIP, TWIP (jusqu’a 25 % Mn et 3 % Al),
etc. Ces bandes d’acier sont en général destinées a une
découpe et mise en forme ultérieure par emboutissage,
pliage, etc., en vue d’applications par exemple dans le

secteur de l'automobile ou de la construction.
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Etat de la technique

[0003] Il est bien connu que certains aciers ne
répondent pas bien a la galvanisation ou au traitement de

galvannealing, compte tenu de leur réactivité superficielle

. spécifique. Le pouvoir de galvanisation dépend

essentiellement de la bonne élimination des résidus d’huile
de laminage et de la prévention d’une oxydation
superficielle excessive avant immersion dans 1le bain de
métal liquide. Ainsi, un manque de mouillabilité du zinc
liquide sur des nuances d’'aciers fortement chargées en
éléments d’'alliage peut étre rencontré au cours du procédé
de galvanisation en continu. Cette diminution de mouillage
du zinc s’explique par la présence d’une couche d’oxydes
sélectifs dans la couche externe de la surface de la bande
(« extréme surface »). Ces oxydes sélectifs sont créés par
la ségrégation des éléments d’alliage et leur oxydation par
la wvapeur d’eau, au cours du recuit continu précédent
l’immersion dans le bain de =zinc. La vapeur d’eau est
générée a cet endroit par la réduction de 1l’oxyde de fer,
toujours présent sur la tdle laminée a froid, par
1'hydrogene contenu dans 1’atmosphére des fours de recuit.
[0004] Dés lors, on a cherché a supprimer
l’'oxydation sélective en mode externe ou a la faire migrer
a l’intérieur de 1l’acier, a 1 ou 2 um sous la couche
externe de la surface, pour permettre de présenter au zinc
liquide wune couche de fer métallique pratiquement pur,
indépendamment de la composition d’alliage et favorisant
1l’accrochage du revétement de zinc ou d‘alliage de zinc. Ce
résultat peut étre obtenu par différents procédés
- augmentation du point de rosée pendant le maintien a
haute température (par exemple JP-A-2005/068493), de
maniere a faire Dbasculer 1l’oxydation sélective des

éléments d’alliage du mode externe au mode interne ;
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- oxydation totale du fer pendant 1'étape de chauffe, en
augmentant par exemple le rapport air/gaz combustible
dans les brlleurs du four a flammes directes, puis
réduction en fer métallique pendant le maintien a haute
température par 1'hydrogeéne (par exemple JP-A-
2005/023348, JP-A-07 034210, etc.) ou réduction par le
carbone libre de l’acier qui diffuse, le cas échéant, au
travers de la couche d’oxyde et échange de 1’oxygene a
la surface de celle-ci (voir par exemple BE-A-1 014
997) ;

- pré-dépdét de fer ou de nickel (par exemple JP-A-04
280925, JP-A-2005/105399).

[0005] Ces procédés imposent généralement de
travailler en atmosphere réductrice pour l'acier pendant la
phase de maintien a haute température, nécessitant un bas
point de rosée et une teneur élevée en hydrogéne (jusqu’a
75 % du gaz d’atmosphére) qui est un gaz coliteux. Ils
permettent tous d’améliorer la « galvanisabilité » des
aciers de haute résistance avec une efficacité
significative mais cependant insuffisante, surtout dans le
cas de certains aciers contenant par exemple des teneurs
importantes en silicium (environ 1,5 % en poids). Par
ailleurs, les procédés nécessitant un pré-dépdt présentent
des colits tres élevés.

[0006€] Selon un exemple de procédé déja connu dans

l'état de l’art, une installation de recuit et préparation

d’une Dbande d’acier pour 1la galvanisation comprend
typiquement, dans le sens de progression de la bande

— une premiére section de (pré)chauffage assurant Ile
chauffage de la bande jusqu’a une température permettant
la formation d‘un film d’oxyde d’'épaisseur adéquate
(environ 50 nanometres) pour sa réduction ultérieure ;
cette section se trouve sous une atmosphére rendue

oxydante par adjonction d’air ou d’oxygéne, par exemple
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sous la forme d’'un mélange air/gaz combustible dans 1le
cas d'un four a flamme directe ou d’air seul dans le cas

d’un four radiant ;

— une deuxieéme section de recuit, séparée de la section de
chauffage par un sas conventionnel, ou la bande est
maintenue a la haute température de recuit et qui se
trouve sous une atmosphére inerte en surpression, pour y

empécher l’entrée des gaz de la section de chauffe ;

— une troisiéme section de réduction, également séparée de
la deuxiéeme section par un sas conventionnel, sous une
atmosphére en légere dépression par rapport a celle-ci
mais en légére surpression par rapport a l’ambiante ;
cette section est destinée a terminer le cycle de recuit
(fin de la période de maintien), a refroidir la bande et
éventuellement & effectuer un survieillissement avant de
la transférer dans le bain de métal ligquide via une
trompe d’'immersion ; dans cette zone, la couche d’oxyde
créée dans la premiére section est idéalement réduite
complétement par une atmosphére hydrogéne/gaz inerte a
tres bas point de rosée.

[0007] Bien entendu, on connait aussi des fours de

recuit plus simples ou plus complexes, comprenant

typiquement entre une et quatre sections distinctes, pour
réaliser les fonctions respectives de (pré-)chauffe,

maintien, refroidissement, survieillissement, etc.

Buts de l'invention

[0008] La présente invention vise a fournir wune
solution qui permette de s’affranchir des inconvénients de
1'état de la technique.

[0009] En particulier, l’invention vise a fournir un
procédé de recuit et préparation en vue d’une galvanisation

d’aciers de haute résistance qui soit plus économique,
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cette derniere étant effectuée avec ou sans traitement
thermique d'’accompagnement de type galvannealing.

[0010] L’invention a encore pour but de permettre
une préparation d’aciers de haute résistance pour la
galvanisation, qui soient exempts de défauts de fragilité.
[0011] En particulier, 1’invention a pour but de
fournir un procédé de recuit sous atmosphére confinée
exempte d’hydrogéne ajouté.

[0012] Un but complémentaire de 1l'invention est
d’'empécher 1’oxydation sélective d’éléments d’'alliage dans
la couche la plus externe de la surface de la bande au
cours de l'étape d’oxydation totale lors du recuit continu
précédent le refroidissement et 1’immersion dans le bain de

zinc.

Principaux éléments caractéristiques de l'invention

[0013] La présente invention se rapporte a un
procédé de recuit et de préparation en continu d’une bande
en acier de haute résistance, en vue de son revétement au
trempé a chaud dans un bain de métal liquide, selon lequel
on traite ladite bande d’'acier dans au moins deux sections,
comprenant successivement, si 1l’on considere le sens de

progression de la bande : -

— une section dite de chauffe et de maintien, dans
laguelle est réalisé un chauffage de la bande suivi d’un
maintien a une température donnée de recuit sous une
atmosphere oxydante comprenant un mélange air (ou
oxygeéne) /gaz non oxydant ou inerte, en vue de former sur
la surface de 1la bande un fin film d’oxyde dont
l’épaisseur, comprise de préférence entre 0,02 et 0,2
Mum, est contrdlée, ledit chauffage de la bande étant

effectué soit par flamme directe, soit par rayonnement ;
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— une section dite de refroidissement et de transfert,
dans lagquelle, avant son transfert au Dbain de
revétement, la bande recuite au moins est refroidie et
subit une réduction complete en fer métallique de
l'oxyde de fer présent dans la couche d’'oxyde formée
dans la section de chauffe et de maintien, sous une
atmospheére réductrice comprenant un mélange & basse
teneur en hydrogéne et gaz inerte, les deux dites
sections étant séparées l’une de 1l’autre par un sas
conventionnel ;

caractérisé en ce qu’on sépare au moins partiellement
1’atmosphére oxydante de 1’atmosphére réductrice, en ce
gu’on maintient une teneur en oxygéne contrblée dans la
section de chauffe et de maintien entre 50 et 1000 ppm et
en ce qu’on maintient une teneur en hydrogéne contrdlée
dans la section de refroidissement et transfert a une
valeur inférieure a 4 % et de préférence inférieure a
0,5 %.
[0014] I1 faut entendre par réduction complete de
l’oxyde de fer, une réduction de celui-ci a au moins 98 %.
[0015] Avantageusement, on maintient la teneur en
oxygéne contrdlée dans la section de chauffe et de maintien
entre 50 et 400 ppm.
[0016] Selon une premiere modalité préférée de
réalisation de l’'invention, la séparation de 1’atmosphére
oxydante de 1l’atmosphere réductrice est réalisée par une
surpression de 1’atmosphére oxydante, pour que 1’oxygeéne
entrainé par la bande dans la zone de refroidissement et
transfert & travers le sas, sulte & cette surpression,
réagisse complétement avec 1’'hydrogéne contenu dans
l’atmosphere de refroidissement en formant de la vapeur
d’eau.

[0017] Selon une deuxieme modalité préférée de

réalisation de l’invention, on laisse réagir 1’hydrogéne,
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présent dans la section de refroidissement et transfert,
entrainé dans le flux gazeux chaud dirigé vers 1’'amont,
avec l'oxygene provenant de la section de chauffe et de
maintien pour former de la vapeur d’eau. Dans ce cas, la
section de refroidissement et transfert est maintenue en
surpression par rapport a la section de chauffe et
maintien. Comme le gaz en surpression ne peut s’échapper
vers le bain de métal liquide, il remonte en effet vers la
zone de chauffe et maintien.

[0018] Selon l'invention, le contrdle du contenu en
oxygene de la couche d’oxyde formée dans la section de
chauffe et de maintien est obtenu soit par modification du
mélange gazeux contenant de l’air comburant alimentant des
moyens de chauffage par flamme directe, soit par injection
contrdlée du mélange air (ou oxygene)/gaz inerte dans le
cas d'un chauffage par rayonnement ou induction.

[0019] De préférence, le gaz non oxydant ou inerte
est l’azote ou l'argon.

[0020] Avantageusement, le métal liquide est le zinc
ou un de ses alliages.

[0021] Toujours avantageusement, la zone de chauffe
et maintien est dépourvue d’atmosphére réductrice.

[0022] De préférence, le procédé de revétement au
trempé a chaud est une galvanisation ou un traitement de
galvannealing.

[0023] Toujours selon 1l’invention, 1l’atmosphére tant
dans la section de chauffe et de maintien que dans la
section de refroidissement et de transfert a un point de
rosée inférieur ou égal a -10°C, de préférence a -20°C.
[0024] Selon une modalité opérationnelle préférée,
l'on chauffe la bande a une température comprise entre
650°C et 1200°C, en ce compris la température de maintien.
[0025] Selon une autre modalité opérationnelle

préférée, 1l'’on refroidit ensuite 1la bande Jjusqu’a une
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température supérieure a 450°C, avec une vitesse de

refroidissement comprise entre 10 et 100°C/s.

Description d'une forme d'exécution préférée de l'invention

[0026] Un procédé économique, proposé selon
l'invention, vise a réaliser 1’étape de recuit préparatoire
a la galvanisation, sans ajout d’hydrogéne, gaz qui est dix
fois plus cher qu’un gaz plus commun tel que l’azote et qui
est cause en outre de graves défauts de fragilité des
aciers de résistance.
[0027] L’invention vise & obtenir une galvanisation
parfaite pour toutes les nuances d’acier de résistance.
Pour éviter 1l’oxydation des éléments d’alliage en extréme
surface, il est proposé d’'injecter un mélange air/azote
dans le four pendant tout le cycle de (pré-)chauffage et de
maintien de la t6le a haute température.
[0028] Ce procédé ne nécessite donc pas de
séparation d’atmosphére dans toute la partie
chauffe/maintien comme cela est le cas dans d’autres
procédés (par exemple JP-A-2003/342645) ou des zones
réactives en dépression sont incluses au niveau de cette
partie du four.
[0029] L’'oxygene contenu dans. le mélange air/azote
aura pour effet de créer dans la section de recuit deux
réactions simultanées et compétitives
- 1l’oxydation du fer par 1l’oxygéne en extréme surface avec
croissance de l’oxyde de fer par diffusion de fer en
surface. Ainsi, tant qu‘une fine couche d’'oxyde de fer
subsiste en surface de la tbéle, les éléments d’alliage,
a l’exception du manganése, sont bloqués & 1l’interface
acier/oxyde de fer ;
- la réduction subséquente de 1’oxyde de fer par diffusion

du carbone libre vers l’interface acier/oxyde de fer.
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[0030] Les éléments d’alliage participent également
a la réduction de l'oxyde de fer lorsqu’ils migrent a
l’interface acier/oxyde de fer.

[0031] L’atmosphére air/azote de la partie
chauffe/maintien devra toutefois étre séparée et
partiellement isolée de 1'atmosphere non oxydante des
étapes de refroidissement et de transfert de la bande
jusque dans le bain de zinc. Pour ce faire, 1l'atmosphére
oxydante sera, de préférence, maintenue en surpression par
rapport & 1l’atmosphére non oxydante de telle maniére que
l'oxygéne entrainé par la tdle réagisse completement avec
1’hydrogene contenu dans 1’atmosphére de la section de
refroidissement.

[0032] Dans une telle configuration, un aciler
contenant entre autres 1,2 % d’aluminium sera par exemple
chauffé et recuit jusqu’a une température de 800°C dans une
atmosphere contenant 100 ppm d’oxygéne dans de l’azote. A
la fin du maintien qui dure une minute, la tble est
refroidie jusqu’a 500°C a une vitesse de 50°C/s dans une
atmosphére contenant 4 % d'hydrogéne et 0,1 % de vapeur
d’'eau, ce qui correspond a un point de rosée de -20°C.
Cette tb8le est ensuite introduite a la température de 470°C
dans un bain de zinc, contenant 0,2 % d’aluminium, qui est
maintenu a 460°C. Aprés une immersion de 3 secondes, le
revétement est essoré de manieére a garder une couche de
zinc de 8 um. Un tel dépdt de zinc est alors parfaitement
mouillant et présente des qualités d’adhérence comparables
a celle obtenue pour un acier a bas carbone ordinaire.
[0033] Pour citer un autre exemple, le méme procédé
pourra étre appliqué sur un acier contenant entre autres
1,5 % de silicium. Dans ce cas toutefois, il faudra
augmenter la teneur en oxygene pendant d’étape de chauffe /
maintien a 300 ppm pour obtenir un résultat comparable.

Cette augmentation de la teneur en oxygene est nécessaire
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car le silicium freine la diffusion du fer en assurant une
barriere d’oxyde de silicium a l’interface acier / oxyde de
fer.

[0034] Une autre maniere de procéder est de laisser
le flux habituel s’établir depuis le bain de zinc vers la
section de chauffe et de laisser la treées faible teneur en
hydrogene (<0,5 %), contenue dans la section de
transfert/refroidissement, réagir avec 1’oxygene de la
partie chauffe/maintien pour former de la vapeur d’eau. Un
apport supplémentaire en oxygéne, a la sortie de la section
de maintien, pourra étre fait pour neutraliser 1’entrée
d’'hydrogene, les teneurs mises en ecuvre étant toujours
situées trés loin du domaine dangereux, c’est-a-dire
explosif (4 % H, dans l’air).

[0035] Une teneur élevée en hydrogéne n’est en effet
pas nécessaire dans la section de refroidissement car le
carbone de 1l’acier sera suffisant pour réduire la fine
couche d’oxyde de fer créée dans la partie chauffe/maintien
et le fer métallique ainsi préparé assurera une bonne
mouillabilité par le zinc lors de 1l’immersion de la tble
dans le bain.

[0036] Pour étre efficace, ce procédé devra prévoir
de contrbler 1la teneur en oxygéne ‘dans le four a
l’intérieur de 1l’intervalle compris entre 50 et 1000 ppm.
En effet une teneur trop faible ne permettra pas de
réaliser une couche d’'oxyde de fer suffisamment étanche a
la diffusion des éléments d’alliage vers 1’'extréme surface
et une teneur trop élevée en oxygeéne produira une couche
d’'oxyde de fer trop épaisse, qui ne pourra pas étre réduite
au cours des étapes de refroidissement et de transfert vers
le bain de zinc. Cette teneur en oxygéne sera de préférence
située dans une fourchette de 50 a 400 ppm.

[0037] L’invention présente un certain nombre

d’avantages, dont notamment le fait
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qu’‘’on procéde a un ajout d’hydrogene beaucoup plus
faible que dans 1l’état de la technique, voire nul, dans
la zone de chauffe-maintien, ce qui constitue une
importante économie d’exploitation et garantit
l’obtention d’acier de haute résistance présentant moins
de défauts de fragilité ;

qu’on ne sépare plus la section de chauffe de la section
de maintien a la température de recuit, ce qui permet
d’économiser un sas ainsi que d’éviter éventuellement un
dédoublement des équipements de contrble de 1’atmospheére
gazeuse ;

que ce procédé est beaucoup plus efficace que les
procédés connus dans 1’état de la technique, du point de
vue de l’adhérence du revétement ou de la mouillabilité
de la bande ; \

que 1l’atmosphére gazeuse utilisée est moins fragilisante
pour 1'’'équipement (par exemple les tubes radiants),
notamment suite a la réduction de la teneur de celle-ci

en hydrogéne.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de recuit et de préparation en
continu d’une bande en acier de haute résistance, en vue de
son revétement au trempé a chaud dans un bain de métal
liquide, selon lequel on traite ladite bande d’acier dans
au moins deux sections, comprenant successivement, si l’on

considere le sens de progression de la bande

— une section dite de chauffe et de maintien, dans
laguelle est réalisé un chauffage de la bande suivi d’'un
maintien a une température donnée de recuit sous une
atmosphére oxydante comprenant un mélange air (ou
oxygene) /gaz non oxydant ou inerte, en vue de former sur
la surface de la bande un fin film d’oxyde dont
1’épaisseur, comprise de préférence entre 0,02 et 0,2
Um, est contrdlée, ledit chauffage de la bande étant

effectué soit par flamme directe, soit par rayonnement ;

— une section dite de refroidissement et de transfert;
dans laquelle, avant son transfert au bain de
revétement, la bande recuite au moins est refroidie et
subit wune réduction compléte en fer métalligque de
l'oxyde de fer présent dans la couche d’oxyde formée
dans la section de chauffe et de maintien, sous une
atmosphére réductrice comprenant unA mélange &a basse
teneur en hydrogene et gaz inerte, les deux dites
sections étant séparées l'une de 1l'autre par un sas
conventionnel ;

caractérisé en ce qu’on sépare au moins partiellement

1l’atmosphére oxydante de 1’'atmosphére réductrice, en ce

gqu’on maintient une teneur en oxygéne contrdlée dans la
section de chauffe et de maintien entre 50 et 1000 ppm et
en ce qu’‘on maintient une teneur en hydrogene contrdlée

dans la section de refroidissement et transfert &a une
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valeur inférieure a 4 % et de préférence inférieure a
0,5 %.

2. Procédé selon la revendication 1,
caractérisé en ce qu’‘on maintient la teneur en oxygene
contrdlée dans la section de chauffe et de maintien entre
50 et 400 ppm.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2,
caractérisé en ce que la séparation de 1’'atmosphére
oxydante de 1l’atmosphére réductrice est réalisée par une
surpression de 1’'atmosphere oxydante, pour gque 1’oxygeéne
entrainé par la bande a travers le sas réagisse
compléetement avec 1l'hydrogéne contenu dans 1’atmospheére de
refroidissement en formant de la vapeur d’eau.

4. Procédé selon la revendication 1 ou 2,
caractérisé en ce qu’on laisse réagir l’'hydrogéne, présent
dans la section de refroidissement et transfert qui est en
surpression par rapport a la section de chauffe et de
maintien, entraliné dans le flux gazeux chaud dirigé vers
l'amont, avec l’'oxygeéne provenant de la section de chauffe
et de maintien pour former de la vapeur d’eau.

5. Procédé selon l’une quelconque des
revendications précédentes, caractérisé en ce que le
contréle du contenu en oxygéne de la.couche d’oxyde formée
dans la section de chauffe et de maintien est obtenu soit
par modification du mélange gazeux contenant de 1’air
comburant alimentant des moyens de chauffage par flamme
directe, soit par injection contrdlée du mélange air (ou
oxygene) /gaz 1inerte dans le <cas d’un chauffage par
rayonnement ou induction.

6. Procédé selon l’une quelconque des
revendications précédentes, caractérisé en ce que le gaz

non oxydant ou inerte est l’azote ou l’argon.




10

15

20

2006/0201

14

7. Procédé selon 17une quelcongue des
revendications précédentes, caractérisé en ce que le métal
ligquide est le zinc ou un de ses alliages.

8. Procédé selon la revendication 1,
caractérisé en ce que la zone de chauffe et maintien est
dépourvue d’atmosphere réductrice.

9. Procédé selon la revendication 1,
caractérisé en ce que le procédé de revétement au trempé a
chaud est une galvanisation ou un traitement de
galvannealing.

10. Procédé selon l’une quelconque des
revendications précédentes, caractérisé en ce que
1’atmosphére dans la section de chauffe et de maintien et
dans la section de refroidissement et de transfert a un
point de rosée inférieur ou égal a -10°C, de préférence a -
20°cC.

11. Procédé selon 1’une quelcongque des
revendications précédentes, caractérisé en ce que l‘on
chauffe la bande a une température comprise entre 650°C et
1200°C, en ce compris la température de maintien.

12. Procédé selon la revendication 15,
caractérisé en ce que 1l'on refroidit ensuite la bande
jusqu’a une température supérieure a - 450°C, avec une

vitesse de refroidissement comprise entre 10 et 100°C/s.
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ABREGE

PROCEDE DE RECUIT ET PREPARATION EN CONTINU D’UNE BANDE EN

ACIER A HAUTE RESISTANCE EN VUE DE SA GALVANISATION AU

TREMPE

La présente invention se rapporte a un
procédé de recuit et de préparation en continu d’une bande
en acler de haute résistance, en vue de son revétement au
trempé a chaud dans un bain de métal liquide, selon lequel
on traite ladite bande d'acier dans au moins deux sections,
comprenant successivement, si l’'on considére le sens de

progression de la bande

—~ une section dite de chauffe. et de maintien, dans
lagquelle est réalisé un chauffage de la bande suivi d’un
maintien & une température donnée de recuit sous une

atmosphére oxydante ;

— une section dite de refroidissement et de transfert,
dans laquelle la bande recuite au moins est refroidie et
subit wune réduction compléte, sous une atmosphére
réductrice, de l’oxyde de fer présent dans la couche
d’oxyde formée dans la section précédente ;

tel qu’on sépare 1l’atmosphére oxydante de 1’atmosphere

réductrice, on maintient une teneur en oxygéne contrdlée

dans la section de chauffe et de maintien entre 50 et 1000

ppm et on maintient une teneur en hydrogeéne contrdlée dans

la section de refroidissement et transfert a une valeur

inférieure a 4 % et de préférence inférieure a 0,5 %.
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