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Description

La présente invention est relative & un acier au niobium, extra doux, calmé & I'aluminium et exempt de titane, pour
produits plats laminés a froid et recuits, présentant une composition chimique en % en poids comprenant :

au maximum 0,100 % de C,
au maximum 1,000 % de Mn,
au maximum 0,100 % de P,
au maximum 0,020 % de S,
au maximum 0,080 % de Al,
au maximum 0,012 % de N,
au maximum 0,500 % de Si,

le reste étant du fer et des impuretés résiduelles.

On connait déja depuis longtemps des aciers au niobium de ce genre (voir par exemple EP-0101740, DE-
19547181 et EP-A-0421087).

L'acier exempt de titane, indiqué dans la EP-A-0421087, est un acier a teneur ulirabasse en carbone, a savoir infé-
rieure & 0,007 % en poids, dans lequel la teneur en Nb est trés largement supérieure a la teneur en azote, de l'ordre de
20 fois. L'azote est donc dans cet acier entiérement fixé par le niobium nitrurigéne et, si du bore est utilisé, il reste libre
et non nitruré. Le bore est prévu pour protéger les joints des grains ferritiques en vue d'éviter la fragilite a la déformation
a froid. Cet acier permet a I'élaboration d'obtenir une tdle équivalente ou proche des aciers IF (interstitiel free) qui pré-
sentent des coéfficients d'emboutissage r trés élevés, mais également un Ar trés élevé (forte anisotropie plane).

Dans le EP-0101740, on propose de fabriquer des produits plats dont la teneur en Nb est inférieure ou équivalente
a la teneur en N. A la suite d'un laminage a chaud a une température finale inférieure a Arz, d'un laminage a froid et
d'un recuit, on obtient des produits présentant des propriétés mécaniques de résistance faibles, parfois méme inférieu-
res aux exigences minimales usuelles.

Dans le DE-19547181, on fabrique un acier au niobium, dans lequel la teneur en Nb doit &tre au minimum 6 fois
celle de I'azote. Le procédé de fabrication comprend ici aussi un laminage a chaud & une température finale inférieure
a Ars, un laminage a froid et un recuit, ainsi qu'une cuisson aprés application de vernis. Les produits finals obtenus pré-
sentent une teneur nettement supérieure en niobium, pour des propriétés de résistance mécanique peu améliorées.

Dans le EP-B-0400031 on propose enfin, a titre d'exemple comparatif, un acier au niobium sans titane, présentant
une teneur comportant plus de 12 fois la teneur en N. A la suite d'un laminage a chaud a une température finale supé-
rieure & Ars, d'un laminage a froid et d'un recuit, on obtient un produit qui, de I'avis méme de la brevetée, n'est pas
approprié pour un emboutissage profond, quel que soit les degrés de réduction utilisés au cours du laminage a froid.

La présente invention a pour but de proposer un acier au niobium présentant, en terme de propriétés mécaniques
sur des bandes relaminées a froid et recuites, un compromis favorable entre les propriétés de résistance, telles que par
exemple la limite d'élasticité et la charge de rupture, et les propriétés de ductilité, telles que I'allongement uniforme, le
coefficient d'écrouissage et I'allongement total.

Pour résoudre ces problémes, on a prévu suivant l'invention un acier au niobium tel que décrit au début, caractérisé
en ce que cet acier contient une teneur en niobium stoechiométriquement inférieure a celle de I'azote et une teneur en
bore ou en zirconium suffisante pour fixer I'azote non fixé par le niobium.

Cet acier présente I'avantage de pouvoir présenter une teneur en niobium peu élevée, et donc de ne pas altérer
les propriétés de ductilité de I'acier, tout en obtenant une fixation assurée et de préférence précoce de l'azote par la
présence simultanée de bore ou de zirconium et de niobium. Avantageusement, la teneur en niobium est au maximum
égale au quadruple de la teneur en N, de préférence au triple de celle-ci.

Suivant une forme de réalisation de l'invention, I'acier contient une teneur en Nb inférieure a 0,040 % en poids, et
de préférence comprise entre 0,005 et 0,030 % en poids. Avantageusement, il contient une teneur en bore comprise
entre 0,0005 et 0,012 % en poids, de préférence entre 0,0015 et 0,012 % en poids, ou encore une teneur en zirconium
comprise entre 0,020 et 0,080 % en poids.

Suivant une forme de réalisation particuliére de l'invention, la teneur en carbone est égale ou supérieure a 0,010
% en poids. La quantité de Nb peut ainsi étre relativement faible par rapport a la teneur en carbone ce qui permet
I'obtention d'un acier a propriétés mécaniques favorables.

D'autres formes de réalisation particuliéres de I'acier suivant l'invention ressortiront des revendications 1 a 11 don-
nées ci-apres.

L'invention concerne également un procédé de fabrication de produits plats laminés a froid et recuits, a base d'un
acier au niobium présentant une composition chimique telle qu'indiquée ci-dessus. Ce procédé comprend

une coulée de cet acier en brames,
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un réchauffage des brames a une température supérieure ou égale a 1000°C,

un laminage a chaud des brames pour former des bandes, avec une température finale de laminage supérieure a
Ar3,

un bobinage des bandes a une température de bobinage comprise entre 500 et 750°C,

un laminage a froid des bandes avec un taux de réduction prédéterminé,

un recuit de recristallisation, et

un passage d'écrouissage final (de peau).

Ce procédé offre I'avantage d'une fixation assurée de I'azote sous la forme de nitrure de bore ou de zirconium ainsi
que sous la forme de carbonitrure de niobium, et cela & un stade trés précoce dans le processus. La présence simul-
tanée de bore ou de zirconium et de niobium favorise en outre une taille réduite du grain austénitique pendant le lami-
nage a chaud. A la température de réchauffage utilisée, le niobium présent est avantageusement remis en solution.

Suivant une forme de réalisation de l'invention, la température finale de laminage a chaud est de préférence égale
ou inférieure a 900°C. C'est précisement a cette température, c'est-a-dire entre la température de transformation

vy — o (AR3)

et 900°C, que les nitrures de bore et les carbonitrures de Nb précipitent dans le procédé suivant I'invention, ce qui fixe
I'azote. La température maximale citée ci-dessus n'est toutefois pas critique et elle ne doit é&tre considérée que comme
une température préférentielle.

Suivant une forme de réalisation préférée de I'invention, pendant le laminage a froid, le taux de réduction est de
I'ordre de 40 a 85 %, de préférence de 55-80 %. Ce taux de réduction est calculé suivant la formule :

Epaisseur fin laminage chaud - épaisseur fin laminage
Epaisseur fin laminage chaud

Taux de réduction =

D'autres modes de réalisation particuliers de procédé suivant l'invention ressortiront des revendications 12 & 19
données ci-aprés.

D'autres détails et particularités de I'invention ressortiront de la description donnée ciaprés a titre non limitatif.

L'acier au niobium suivant l'invention est usuellement un acier d'élaboration par conversion ou d'élaboration élec-
trique, classique, qui est coulé en continu. Cet acier doit &tre extra doux, ¢'est-a-dire présenter une teneur en carbone
extrémement basse, inférieure & 0,100 % en poids, en pouvant atteindre des teneurs minimales jusqu'a 0,020 % ou
davantage. Avantageusement toutefois la teneur en carbone ne dépassera pas une valeur inférieure a 0,010 % en
poids.

Cet acier doit aussi étre calmé a I'aluminium avec une teneur inférieure a 0,080 % en poids.

Il comprendra bien entendu du niobium et sera exempt de toute addition de titane.

La composition chimique de cet acier pourra donc étre la suivante, en % en poids :

0,010<C<0,100
0,100 < Mn < 1,000
P <0,100
S$<0,020

Al < 0,080

N <0,012

Si < 0,500

avec des additions volontaires de niobium combinées & une addition de bore ou de zirconium, de par exemple :

Nb < 0,040 % en poids, et de

0,0015 < B <0,0120 % en poids
ou de

0,020 < Zr < 0,080 % en poids,

le reste étant du fer et des impuretés résiduelles de Cu, Ni, Cr, Sn par exemple.

En fait les valeurs ajustées de Nb, de B et de Zr se calculent principalement en fonction de l'azote présent dans
I'acier en cours de traitement.

La quantité de Nb ajoutée est donc en réalité nettement inférieure stoechiométriquement a I'azote. L'azote non fixé
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par le niobium I'est par le B ou le Zr, ce qui permet une addition de Nb inférieure a ce qui est habituellement nécessaire,
pour obtenir des propriétés de résistance mécaniques suffisantes de la part d'un acier au niobium, sans titane. Cette
addition minimale de Nb permet de maintenir simultanément de bonnes propriétés de ductilité. Elle offre en outre des
avantages économiques appréciables étant donné le colit non négligeable du niobium.

L'acier décrit ci-dessus est coulé en brames, qui sont réchauffées dans un four classique, par exemple un four a
longerons mobiles ou un four poussant, pour qu'elles atteignent & coeur une température supérieure ou égale a
1000°C, ce qui suffit pour remettre en solution le niobium précipité.

On effectue alors un laminage a chaud sur un train de laminage classique, généralement en deux étapes:

- un dégrossissage pour réaliser une ébauche de 35 mm = 10 mm d'épaisseur, a une température moyenne de
1050°C, et

- une finition pour réaliser une bande a chaud d'une épaisseur de 1 & 10 mm, en respectant une température mini-
male de laminage a chaud qui soit supérieure a la température de transformation de la phase v a la phase « (Ars).

C'est entre 900°C et cette température de transformation que précipitent les nitrures de bore et les carbonitrures
de niobium, avec par conséquent une fixation trés précoce de I'azote.

La bande est alors refroidie de maniére contrblée et enfin bobinée a une température de I'ordre de 625°C + 125°C.

Aprés décapage en continu dans des lignes classiques (HC1 ou H,SQ,), la bande est relaminée a froid, et ce avec
un taux de réduction d'épaisseur compris entre 40 et 85 %.

La bande laminée a froid est ensuite soumise a un recuit de recristallisation pour lui conférer les propriétés méca-
niques nécessaires. Ce recuit peut s'effectuer sous forme d'un recuit statique, par exemple en bobine serrée ou expan-
sée, a une température de l'ordre de 620-680°C, ou sous forme d'un recuit continu a une température de 680-850°C.
Oe dernier recuit peut &tre combiné ou non avec un recouvrement éventuel par revétement au trempé ou d'autres pro-
cédés.

Une derniére étape de laminage est encore effectuée, sous la forme d'un écrouissage final, afin de supprimer les
phénoménes de "bandes de Liiders” et d'assurer une bonne rugosité de surface ainsi qu'une planéité du produit.

L'invention va a présent étre expliquée de maniére plus détaillée, a l'aide d'exemples donnés a titre non limitatif.

Exemple de comparaison 1

Acier & teneur en carbone extrémement basse, sans niobium, mais avec addition de bore.

Composition chimique (en 107 %).
C Mn Si P S Al | No B Nb
35 | 250 6 11 8 44 | 42 | 3,6 0

Bande laminée a chaud a une épaisseur de 3 mm.

Température finale du laminage a chaud : | 870°C
Température de bobinage 620°C
Décapage HCI

Taux de réduction 66 %

Bande laminée a froid & une épaisseur de 1 mm.

Recuit de recristallisation en continu a 700°C pendant 40 sec. suivi d'une trempe a I'eau chaude a 50°C/sec. jusqu'a
400°C, application d'un vieillissement a 400°C pendant 120 sec. et refroidissement par tuyéres jusqu'a une tempéra-
ture de 120°C, décapage formique, ringage, et séchage, puis application d'un taux d'écrouissage final de 0,8 %.
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Propriétés mécaniques

Limite d'élasticité Rp 0,2 = 235 MPa
Charge de rupture Rm = 340 Mpa
Allongement a la rupture A% = 38 %
Coefficient d'écrouissage n= 0,190/0,200
Coefficient d'anisotropie r travers = 1,35
Coefficient d'anisotropie plane Ar = 0,350
Coefficient d'anisotropie normale | r moy. 1,1

Exemple de comparaison 2

Méme acier que celui utilisé dans I'exemple de comparaison 1.

On applique le méme processus a la différence du recuit de recristallisation qui cette fois est statique a 640°C point
froid (avec température maximale de 700°C) pendant 2 heures. Ensuite on achéve le traitement de la maniére décrite
précédemment.

Propriétés mécaniques

Rp 0,2 = 175 MPa
Rm = 310 Mpa
A% = 40 %
n= 0,230

r travers = 1,25

Ar = 0,050

r moy. 1,01

Exemple de comparaison 3

Acier au niobium a teneur en carbone extrémement basse, sans bore.

Composition chimique (en 10~ %)
C Mn Si P S | Al [Ny B | Nb
50 [ 350 | 8 |12 | 6 |40 | 60| O | 50

La processus appliqué est le méme que celui de I'exemple de comparaison 1, avec ces quelques différences:

Température de bobinage : | 600°C

Taux de réduction : 50 %

Recuit de recristallisation statique a 660°C point froid (avec température maximale de 680°C) pendant 2 heures,
ou recuit continu & environ 790°C pendant 1 minute et vieillissement a 400°C pendant 180 secondes, puis application
d'un taux d'écrouissaqge final de 1,4%.
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Propriétés mécaniques (en long)

Rp 0,2 = 350 MPa
Rm = 440 Mpa
A% = 26 %

n= 0,155

r travers = 1,2
rlong = 0,7

Ar = -0,250

r moy. 1,1
Exemple 4

EP 0 870 848 A1

Acier au niobium suivant l'invention, avec addition de bore.

Composition chimique (en 10~ %)

C

Mn Si P S | Al

Nb

55

300 ( 7 [ 14] 3 | 50

56 | 45

Le processus appliqué est le méme que celui décrit dans I'exemple de comparaison 1, avec ces quelques différen-

ces .

Recuit de recristallisation statique a 660°C point froid (avec une température maximale de 710°C) pendant 2 heu-

Température de bobinage :

Taux de réduction :

500°C
80 %

res, puis application d'un taux d'écrouissage final de 1,5 %.

Propriétés mécaniques

Rp 0,2 = 290 MPa
Rm = 390 Mpa
A% = 36,5 %
n= 0,195

r travers = 1,1

Ar = -0,005

r moy. 1,0
Exemple 5

Acier au niobium suivant l'invention, avec addition de bore.

Composition chimique (en 10~ %)

C

Mn Si |P S | Al

Nb

45

270 | 19 |12 | 6 | 43

6,0 | 40

12

Le processus appliqué est le méme que celui décrit dans I'exemple de comparaison 1, avec ces quelques différen-
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Recuit continu de galvanisation a 850°C (température de pot de zinc : 480°C) avec vieillissement a 480°C, puis

EP 0 870 848 A1

Température finale du laminage a chaud :
Température de bobinage :

Taux de réduction :

875°C
640°C
55 %

application d'un taux d'écrouissage final de 1,2 %.

Propriétés mécaniques

Rp 0,2 = 300 MPa
Rm = 400 Mpa
A% = 33 %

= 0,175
r travers = 1,1
Ar = 0,005
r moy. 1,0

Exemple de comparaison 6

Acier a teneur en carbone extrémement basse, sans niobium, mais avec addition de zirconium.

Composition chimique (en 10 %)

C

Mn [ Si | P| S| A N B

Nb

Zr

36

216 | 50 | 7 6 | 55| 82

48

Le processus appliqué est le méme que celui de I'exemple de comparaison 1, avec ces quelques différences :

Température finale du laminage a chaud: 885°C.

Température de bobinage : 650°C.

45

50

55

Propriétés mécaniques

Rp02= 224 MPa

Rm = 351 Mpa
A% = 37,6 %
n= 0,206

Ar = 0,308

r moy. 0,96
Exemple 7

Taux d'écrouissage final :

Recuit de recristallisation statique (recuit base) a 610°C.

0,9 %.

Acier au niobium a teneur en carbone extrémement basse, avec addition de zirconium.
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Composition chimique (en 10~ %)
C Mn | Si| P | S| A |Ns B | Nb | Zr
35 (200 | 5 9 4 |47 149 0 | 10 | 30

Le processus appliqué est le méme que celui de I'exemple de comparaison 1, avec ces quelques différences:

Température de bobinage : 640°C.
Taux de réduction : 58,3 %.
Recuit de recristallisation statique (recuit base) a 700°C.

Taux d'écrouissage final : 0,8%

Propriétés mécaniques

Rp0,2=  255MPa

Rm = 361 Mpa
A% = 36,4 %
n= 0,190

Ar = 0,040

r moy. 1,01

Ainsi gu'on peut le constater a partir de ces exemples, les aciers extra doux au bore ou au zirconium, sans niobium,
s'ils sont bien ductiles, présentent des valeurs de résistance mécanique faibles a médiocres, relativement proches des
valeurs minimales requises par les utilisateurs (RpO,2 supérieur ou égal & 220 MPa et Rm supérieur ou égal a 320
MPa).

L'acier extra doux au niobium, sans bore et sans zirconium, de I'exemple de comparaison 3 présente lui de bonnes
valeurs de résistance mécanique, mais ses propriétés de ductilité sont parfaitement insatisfaisantes, alors qu'il est
généralement demandé un allongement a la rupture supérieur ou égal a 32 % et un coefficient d'écrouissage supérieur
ou égal 4 0,170.

Les aciers au niobium suivant l'invention offrent a la fois des propriétés de résistance mécaniques largement supé-
rieures aux limites inférieures usuelles et de bonnes propriétés de ductilité, en fournissant donc un compromis tout a
fait favorable pour les traitements ultérieurs.

D'une maniére particuliérement surprenante, les aciers au niobium suivant l'invention présentent, sur des bandes
relaminées a froid et recuites, des propriétés mécaniques dans le plan de la bande qui sont sensiblement indépendan-
tes de la direction par rapport au sens de laminage ainsi qu'une contraction rationelle en largeur sensiblement identique
a une contraction rationelle en épaisseur. lls réunissent donc toutes les conditions pour subir des traitements du type
emboutissages difficiles et autres.

Revendications

1. Acier au niobium, extra doux, calmé a I'aluminium et exempt de titane, pour produits plats laminés a froid et recuits,
présentant une composition chimique en % en poids comprenant :

au maximum 0,100 % de C,
au maximum 1,000 % de Mn,
au maximum 0,100 % de P,
au maximum 0,020 % de S,
au maximum 0,080 % de Al,
au maximum 0,012 % de N,
au maximum 0,500 % de Si,
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le reste étant du fer et des impuretés residuelles,
caractérisé en ce que cet acier contient une teneur en niobium stoechiométriquement inférieure a celle de
l'azote et une teneur en bore ou en zirconium suffisante pour fixer l'azote non fixé par le niobium.

Acier au niobium suivant la revendication 1, caractérisé en ce que la teneur en niobium est au maximum égale au
quadruple de la teneur en N, de préférence au triple de celle-ci.

Acier au niobium suivant 'une des revendications 1 et 2, caractérisé en ce qu'il contient une teneur en Nb inférieure
a 0,040 % en poids, et de préférence comprise entre 0,005 et 0,030 % en poids.

Acier au niobium suivant I'une quelconque des revendications 1 a 3, caractérisé en ce qu'il contient une teneur en
bore comprise entre 0,0005 et 0,012 % en poids, de préférence entre 0,0015 et 0,012 % en poids.

Acier au niobium suivant I'une quelconque des revendications 1 a 3, caractérisé en ce qu'il contient une teneur en
zirconium comprise entre 0,020 et 0,080 % en poids.

Acier au niobium suivant I'une quelconque des revendications 1 a 5, caractérisé en ce qu'il contient une teneur en
C égale ou supérieure a 0,010 % en poids.

Acier au niobium, suivant I'une quelconque des revendications 1 & 6, caractérisé en ce qu'il présente, sur des ban-
des relaminées a froid et recuites, une limite d'élasticité dont les valeurs minimales sont supérieures a 220 MPa et
une charge de rupture dont les valeurs minimales sont supérieures a 320 MPa.

Acier au niobium suivant la revendication 7, caractérisé en ce que la limite d'élasticité est supérieure a 250 MPa,
de préférence supérieure a 280 MPa, et en ce que la charge de rupture est supérieure & 350 MPa, de préférence
supérieure & 380 MPa.

Acier au niobium, suivant I'une quelconque des revendications 1 & 8, caractérisé en ce qu'il présente, sur des ban-
des relaminées a froid et recuites, un allongement a la rupture supérieur ou égal & 32 % et un coefficient d'écrouis-
sage supérieur ou égal 2 0,17.

Acier au niobium suivant I'une quelconque des revendications 1 & 9, caractérisé en ce qu'il présente, sur des ban-
des relaminées a froid et recuites, des propriétés mécaniques dans le plan de la bande qui sont quasi indépendan-
tes de la direction par rapport au sens de laminage ainsi qu'une contraction rationelle en largeur quasi identique a
une contraction rationelle en épaisseur.

Acier au niobium suivant la revendication 10. caractérisé en ce qu'il présente un Ar situé entre -0,200 et +0,200, de
préférence entre -0,100 et +0,100 et un r moyen situé entre 0,9 et 1,1.

Procédé de fabrication de produits plats laminés a froid et recuits, a base d'un acier au niobium ayant une compo-
sition chimique suivant l'une quelconque des revendications 1 & 11, comprenant

une coulée de cet acier en brames,

un réchauffage des brames a une température supérieure ou égale a 1000°C,

un laminage a chaud des brames pour former des bandes, avec une température finale de laminage supé-
rieure & Arg,

un bobinage des bandes a une température de bobinage comprise entre 500 et 750°C,

un laminage a froid des bandes avec un taux de réduction prédéterminé ,

un recuit de recristallisation, et

un passage d'écrouissage final.

Procédé de fabrication suivant la revendication 12, caractérisé en ce que le réchauffage des brames a lieu de pré-
férence a une température de I'ordre de 1250°C.

Procédé de fabrication suivant 'une des revendications 12 et 13, caractérisé en ce que la température finale de
laminage a chaud est égale ou inférieure a 900°C.

Procédé de fabrication suivant l'une des revendications 12 & 14, caractérisé en ce que le taux de réduction est de
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l'ordre de 40 a 85 %, de préférence de 55-80 %.

Procédé de fabrication suivant I'une des revendications 12 & 15, caractérisé en ce que le recuit de recristallisation
est effectué sous la forme d'un recuit statique.

Procédé de fabrication suivant la revendication 16, caractérisé en ce que le recuit statique est effectué sur des
bobines serrées ou expansées a une température de 620 a 680°C point froid.

Procédé de fabrication suivant I'une des revendications 12 & 15, caractérisé en ce que le recuit de recristallisation
est effectué sous la forme d'un recuit continu, avec ou sans revétement.

Procédé de fabrication suivant la revendication 18, caractérisé en ce que le recuit de recristalisation continu est
effectué a une température de 680 a 850°C.
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