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Description

[0001] L’invention concerne un procédé de fabrication de toles d’acier destinées a obtenir des piéces a trés haute
résistance mécanique apres durcissement sous presse. On sait que le durcissement par trempe sous presse (ou « press
hardening ») consiste a chauffer des flans d’acier a une température suffisante pour obtenir une transformation austé-
nitique, puis a emboutir a chaud les flans en les maintenant au sein de I'outillage de la presse de fagon a obtenir des
microstructures de trempe. Selon une variante du procédé, un pré-emboutissage a froid peut étre effectué préalablement
sur les flans avant chauffage et durcissement sous presse. Ces flans peuvent étre pré-revétus, par exemple d’alliage
d’aluminium ou de zinc. Dans ce cas, lors du chauffage en four, le pré-revétement s’allie par diffusion avec le substrat
d’acier pour former un composé assurant une protection de la surface de la piece contre la décarburation et la formation
de calamine. Ce composé est apte a la mise en forme a chaud.

[0002] Les piéces ainsi obtenues sont notamment utilisées comme éléments de structure dans les véhicules automo-
biles pour assurer des fonctions d’anti-intrusion ou d’absorption d’énergie. On citera ainsi par exemple a titre d’application
les traverses de pare-choc, renforts de portiére ou de pied milieu ou les longerons. De telles piéces durcies sous presse
peuvent étre aussi utilisées par exemple pour la fabrication d’outils ou de piéces de machines agricoles.

[0003] Selonlacomposition del'acier et la vitesse de refroidissement obtenue dans la presse, la résistance mécanique
peut atteindre un niveau plus ou moins élevé. Ainsi, la publication EP2 137 327 divulgue une composition d’acier
contenant: 0,040%<C<0,100%, 0,80%<Mn<2,00%, Si<0,30%, S<0,005%, P<0,030%, 0,010%<AI<0,070%,
0,015%<Nb<0,100%, 0,030%<Ti<0,080%, N<0,009%, Cu, Ni, M0o<0,100%, Ca<0,006%, qui permet d’obtenir une ré-
sistance mécanique en traction Rm aprés durcissement sous presse supérieure a 500 MPa.

[0004] L’obtention de niveaux de résistance plus élevés est divulguée par la publication FR2780984 : une tble d’acier
contenant 0,15%<C<0,5%, 0,5% <Mn<3%, 0,1%<Si<0,5%, 0,01%<Cr<1%, Ti<0,2%, Al et P<0,1%, S<0,05%,
0,0005%<B<0,08%, permet d’obtenir une résistance Rm supérieure a 1000, voire 1500 MPa.

[0005] Autres types de toles d’acier sont divulguées par les publications EP 1 767 659 A1 et EP 1 749 895 A1.
[0006] De tels niveaux de résistance sont satisfaisants pour de nombreuses applications. Cependant, les exigences
de réduction de la consommation d’énergie des véhicules automobiles poussent a rechercher un allégement des véhi-
cules encore accru grace a l'utilisation de piéces dont le niveau de résistance mécanique serait encore plus élevé, c’est-
a-dire dont la résistance R, serait supérieure a 1800 MPa. Comme certaines piéces sont peintes et subissent un cycle
de cuisson de la peinture, cette valeur devrait étre atteinte avec ou sans traitement thermique de cuisson.

[0007] Oruntelniveau de résistance estgénéralementassocié a une microstructure totalement ou trés majoritairement
martensitique. |l est connu que ce type de microstructure présente une moindre résistance a la fissuration différée :
aprés durcissement a la presse, les pieces fabriquées peuvent étre en effet susceptibles de fissurer ou de rompre aprés
un certain délai, sous la conjonction de trois facteurs :

- une microstructure majoritairement martensitique

- une quantité d’hydrogene diffusible suffisante. Celui-ci peut étre introduit lors du chauffage des flans en four avant
I'étape d’emboutissage a chaud et de durcissement sous presse : en effet, la vapeur d’eau présente dans le four
peut se décomposer et étre adsorbée a la surface du flan.

- la présence de contraintes, appliquées ou résiduelles, d’un niveau suffisant.

[0008] Afin de résoudre le probléeme de la fissuration différée, il a été proposé de contréler de maniere rigoureuse
I'atmosphére des fours de réchauffage et les conditions de découpe des flans de fagon a minimiser le niveau de con-
traintes. Il a également été proposé d’effectuer des post-traitements thermiques sur les pieces embouties a chaud, de
fagon aréaliser un dégazage de 'hydrogéne. Ces opérations sont cependant contraignantes pour I'industrie qui souhaite
disposer d’'un matériau lui permettant d’éviter ce risque et de s’affranchir de ces contraintes et de ces colts supplémen-
taires.

[0009] Il a également été proposé de déposer a la surface de la tle d’acier des revétements spécifiques permettant
de diminuer I'adsorption I'hydrogéne. On recherche cependant un procédé plus simple permettant d’offrir une résistance
a la fissuration différée équivalente.

[0010] Onrecherche donc un procédé de fabrication de pieces qui permettrait d’obtenir simultanément une trés haute
résistance mécanique Rm, et une résistance élevée a la fissuration différée aprés durcissement sous presse, objectifs
a priori difficiles a concilier.

[0011] D’autre part, on sait que des compositions d’acier plus riches en éléments trempants et/ou durcissants (C, Mn,
Cr, Mo...) conduisent a I'obtention de téles laminées a chaud avec une dureté plus élevée. Or cette augmentation de
dureté est un frein a I'obtention de tdles laminées a froid dans une large gamme d’épaisseur, compte tenu de la puissance
limitée de certains laminoirs a froid. Un niveau trop élevé de résistance au stade de la téle laminée a chaud ne permet
donc pas d’obtenir des tdles laminées a froid de trés fine épaisseur. On recherche donc un procédé permettant de
disposer d’une large gamme d’épaisseur en téle laminée a froid.
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[0012] Par ailleurs, la présence d’éléments trempants et/ou durcissants en plus grande quantité, peut avoir des con-
séquences lors du traitement thermomécanique de fabrication puisqu’une variation éventuelle de certains paramétres
(température de fin de laminage, température de bobinage, variation de vitesse de refroidissement dans le sens de la
largeur de la bande laminée) peut conduire a une variation des propriétés mécaniques au sein de la téle. On recherche
donc une composition d’acier peu sensible a une variation de certains paramétres de fabrication, de fagon a fabriquer
une tole présentant une bonne homogénéité de propriétés mécaniques.

[0013] On recherche également une composition d’acier pouvant étre revétue aisément, notamment au trempé, de
fagon a ce que la téle puisse étre disponible sous différentes formes : non revétue, ou revétue d’alliage d’aluminium ou
d’alliage de zinc, selon le souhait de I'utilisateur final.

[0014] On recherche également un procédé permettant de disposer d’une tdle qui présenterait une bonne aptitude a
la découpe mécanique lors de I'étape permettant d’obtenir des flans destinés au durcissement sous presse, c’est-a-dire
dont la résistance mécanique ne serait pas trop élevée a ce stade, afin d’éviter une dégradation des outils de découpes
ou de poingonnage.

[0015] La présente invention a pour but de résoudre I'ensemble des problemes évoqués ci-dessus au moyen d’'un
procédé de fabrication économique.

[0016] Defagonsurprenante, lesinventeurs ontmis en évidence que ces problémes étaient résolus en approvisionnant
une tole de la composition détaillée ci-dessous, cette tdle présentant en outre la caractéristique de présenter un enri-
chissement spécifique en nickel au voisinage de sa surface.

[0017] Danscebut,l'inventiona pourobjetunetéle d’acierlaminée, pour durcissement sous presse, dontla composition
chimique consiste en, les teneurs étant exprimées en poids : 0,24%<C<0,38%, 0,40%<Mn<3%, 0,10% <Si<0,70%,
0,015%<AI<0,070%, 0%<Cr<2%, 0,25%<Ni<2%, 0,015% <Ti< 0,10%, 0%<Nb<0,060%, 0,0005%<B<0,0040%,
0,003%<N<0,010%, 0,0001 %<S<0,005%, 0,0001%<P<0,025%, étant entendu que les teneurs en titane et en azote
satisfont a:Ti/N >3,42, et que les teneurs en carbone, manganése, chrome et silicium satisfont a:

2.6C+@+g+—8—12 L,1%,

53 15 la composition chimique comprenant optionnellement un ou plusieurs des élé-
ments suivants: 0,05% < Mo < 0,65%, 0,001% <W < 0,30%%, 0,0005 % < Ca < 0,005%, le reste étant constitué de fer
et d’impuretés inévitables provenant de I'élaboration, la téle contenant une teneur en nickel Nig,+ en tout point de I'acier

au voisinage de la surface de ladite téle sur une profondeur A, telle que :Nig, s> Niyor, Nipom désignant la teneur nominale
en nickel de [lacier, et telle que, Ni,,, désignant la teneur maximale en nickel au sein de

N+ Niy) (A) 206, Mg = Niwan) 5 g 91

A
2 et telle que : la profondeur A étant exprimée en
micrométres, les teneurs Ni,,, et Ni,, étant exprimées en pourcentages en poids.

[0018] Selon un premier mode, la composition de la téle comprend, en poids : 0,32% < C < 0,36%, 0,40% < Mn <
0,80%, 0,05% < Cr <1,20%.

[0019] Selon un second mode, la composition de la téle comprend, en poids : 0,24% < C <0,28%, 1,50% <Mn < 3%.
[0020] La teneur en silicium de la téle est préférentiellement telle que: 0,50 %< Si < 0,60%.

[0021] Selon un mode particulier, la composition comprend, en poids : 0,30% < Cr < 0,50%.

[0022] Atitre préférentiel, la composition de la tdle comprend, en poids : 0,30 % <Ni< 1,20%, ettrés préférentiellement :
0,30 % < Ni <0,50%.

[0023] La teneur en titane est préférentiellement telle que : 0,020 % < Ti.

[0024] La composition de la téle comprend avantageusement : 0,020 % < Ti < 0,040%.

[0025] Selon un mode préféré, la composition comprend, en poids : 0,15 % < Mo < 0,25%.

[0026] La composition comprend, en poids, préférentiellement : 0,010%< Nb < 0,060%, et trés préférentiellement :
0,030 % < Nb < 0,050%.

[0027] Selon un mode particulier, la composition comprend, en poids : 0,50%< Mn < 0,70%.

[0028] Avantageusement, la microstructure de la téle d’acier est ferrito-perlitique. Selon un mode préférentiel, la téle
d’acier est une t6le laminée a chaud.

[0029] A titre préféré, la tdle est une téle laminée a froid et recuite.

[0030] Selon un mode particulier, la téle d’acier est pré-revétue d’'une couche métallique d’aluminium ou d’alliage
d’aluminium ou a base d’aluminium. Selon un autre mode particulier, la tdle d’acier est pré-revétue d’'une couche mé-
tallique de zinc ou d’alliage de zinc ou a base de zinc.

[0031] Selon un autre mode, la tole d’acier est pré-revétue d’une couche ou de plusieurs couches d’alliages intermé-
talliques contenant de I'aluminium et du fer, et éventuellement du silicium, le pré-revétement ne contenant pas d’alumi-
nium libre, de phase 75 du type Fe3SirAly,, et 75 du type Fe,SibAlg. L'invention a également pour objet une piéce obtenue
par durcissement sous presse d’une téle d’acier de composition selon 'un quelconque des modes ci-dessus, de structure
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martensitique ou martensito-bainitique.
[0032] A titre préféré, la piéce durcie sous presse contient une teneur nominale en nickel Ni,,,,, et est caractérisée

en ce que la teneur en nickel Nig,; dans I'acier au voisinage de la surface est supérieure a Ni,,,, sur une profondeur A,

(Nlmax + Nlnom) X (A) 2 016’

et en ce que, Ni,,, désignant la teneur maximale en nickel au sein de A eten ce

(Nl —Ninom)2001

que : la profondeur A étant exprimée en micrométres, les teneurs Ni,, et Ni,,, étant

max

exprimées en pourcentages en poids.

[0033] La piece durcie sous presse posséde avantageusement une résistance mécanique Rm supérieure ou égale
a 1800 MPa.

[0034] Selon un mode préférentiel, la piece durcie sous presse est revétue d’un alliage d’aluminium ou a base d’alu-
minium, ou d’un alliage de zinc ou a base de zinc résultant de la diffusion entre le substrat d’acier et le pré-revétement,
lors du traitement thermique de durcissement sous presse.

[0035] L’invention a également pour objet un procédé de fabrication d’'une téle d’acier laminée a chaud, comportant
les étapes successives selon lesquelles on coule un demi-produit de composition chimique selon 'un des modes pré-
sentés ci-dessus, puis on le réchauffe a une température comprise entre 1250 et 1300°C pendant une durée de maintien
a cette température comprise entre 20 et 45 minutes. On lamine a chaud le-demi produit jusqu’a une température de
fin de laminage TFL comprise entre 825 et 950 °C, pour obtenir une tole laminée a chaud, puis on bobine la téle laminée
a chaud a une température comprise entre 500 et 750°C, pour obtenir une laminée a chaud et bobinée, puis on décape
la couche d’oxyde formée lors des étapes précédentes.

[0036] L’invention a également pour objet un procédé de fabrication d’'une tole laminée a froid et recuite, caractérisée
en ce qu’elle comporte les étapes successives selon lesquelles on approvisionne une tdle laminée a chaud, bobinée et
décapée, fabriquée par le procédé décrit ci-dessus puis on lamine a froid cette téle laminée a chaud, bobinée et décapée,
pour obtenir une tole laminée a froid. On recuit ensuite cette tole laminée a froid a une température comprise entre 740
et 820°C pour obtenir une tole laminée a froid et recuite. Selon un mode avantageux, on approvisionne une téle laminée
fabriquée selon I'un des procédés ci-dessus, puis on effectue un pré-revétement en continu au trempé, le pré-revétement
étant de I'aluminium ou un alliage d’aluminium ou a base d’aluminium, ou du zinc ou un alliage de zinc ou a base de zinc.
[0037] Avantageusement, I'invention a également pour objet un procédé de fabrication d’'une téle pré-revétue et pré-
alliée, selon lequel on approvisionne une tole laminée selon I'un des procédés ci-dessus, puis on effectue un pré-
revétement en continu au trempé d’'un alliage d’aluminium ou a base d’aluminium, puis on effectue un pré-traitement
thermique de la téle pré-revétue a une température 6, comprise entre 620 et 680°C pendant une durée de maintien t,
comprise entre 6 et 15 heures, de fagon a ce que le pré-revétement ne contienne plus d’aluminium libre, de phase 7y
du type Fe3SisAly,, et 75 du type Fe,SirAlg, et de fagon a ne pas provoquer de transformation austénitique dans le
substrat d’acier, le pré-traitement étant réalisé en four sous atmosphére d’hydrogene et d’azote.

[0038] L’invention a également pour objet un procédé de fabrication, d’'une piéce durcie sous presse, comportant les
étapes successives selon lesquelles on approvisionne une tble fabriquée par un procédé selon I'un quelconque des
modes ci-dessus, puis on découpe ladite téle pour obtenir un flan, puis on effectue optionnellement une étape de
déformation par emboutissage a froid du flan. On chauffe le flan a une température comprise entre 810 et 950°C pour
obtenir une structure totalement austénitique dans I'acier puis on transfére le flan au sein d’'une presse. On emboutit a
chaud le flan pour obtenir une piéce, puis on maintient celle-ci au sein de la presse pour obtenir un durcissement par
transformation martensitique de la structure austénitique.

[0039] L’invention a également pour objet I'utilisation d’une piece durcie sous presse comportant les caractéristiques
exposées ci-dessus, ou fabriquée selon le procédé exposé ci-dessus, pour la fabrication de piéces de structure ou de
renfort pour véhicules automobiles.

[0040] D’autres caractéristiques et avantages de I'invention apparaitront au cours de la description ci-dessous donnée
a titre d’exemple et faite en référence aux figures jointes suivantes :

La figure 1 présente schématiquement la variation de la teneur en nickel au voisinage de la surface de téles ou de
piéces durcies sous presse, et illustre certains paramétres définissant I'invention : Ni,,5x, Nigyrr, Nipom» A-

La figure 2 présente la résistance mécanique de pieces embouties a chaud et durcies sous presse, en fonction d’'un
parametre combinant les teneurs en C, Mn, Cr et Si, des tbles.

La figure 3 présente la teneur en hydrogéne diffusible, mesurée sur pieces embouties a chaud et durcies sous
presse, en fonction d’'un parameétre exprimant la teneur globale en nickel au voisinage de la surface des tbles.

La figure 4 présente la teneur en hydrogene diffusible mesurée sur piéces embouties a chaud et durcies sous
presse, en fonction de l'intensité d’enrichissement en nickel dans la couche superficielle des tbles.
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Lafigure 5 présente la variation de la teneur en nickel au voisinage de la surface de téles de différentes compositions.
La figure 6 présente la variation de la teneur en nickel au voisinage de la surface de téles de composition identique,
ayant subi deux modes de préparation de la surface avant durcissement sous presse.

La figure 7 présente la variation de la teneur en hydrogene diffusible en fonction de l'intensité d’enrichissement en
nickel dans la couche superficielle, pour des téles ayant subi deux modes de préparation de la surface avant
durcissement sous presse.

Les figures 8 et 9 présentent les structures de téles laminées a chaud selon I'invention.

[0041] L’épaisseur de la tdle d’acier mise en oeuvre dans le procédé selon I'invention est comprise préférentiellement
entre 0,5 et 4 mm, gamme d’épaisseur utilisée notamment dans la fabrication de piéces structurales ou de renfort pour
'industrie automobile. Celle-ci peut étre obtenue par laminage a chaud ou faire I'objet d’'un laminage a froid ultérieur et
d’'un recuit. Cette gamme d’épaisseur est adaptée aux outils industriels de durcissement sous presse, en particulier aux
presses d’emboutissage a chaud.

[0042] Avantageusement, I'acier contient les éléments suivants, la composition étant exprimée en poids :

- une teneur en carbone comprise entre 0,24 et 0,38%. Cet élément joue un grand réle sur la trempabilité et sur la
résistance mécanique obtenue aprés le refroidissement qui suit le traitement d’austénitisation. Au-dessous d’'une
teneur de 0,24% en poids, le niveau de résistance mécanique de 1800 MPa ne peut pas étre atteint aprés durcis-
sement par trempe sous presse, sans addition supplémentaire d’éléments colteux. Au-dela d’une teneur de 0,38%
en poids, le risque de fissuration différée est accru, et la température de transition ductile/fragile, mesurée a partir
d’essais de flexion entaillée de type Charpy, devient supérieure a -40°C, ce qui traduit d’une diminution trop impor-
tante de la ténacité.

[0043] Une teneur en carbone comprise entre 0,32 et 0,36% en poids, permet d’obtenir les propriétés visées de fagon
stable, maintenant la soudabilité a un niveau satisfaisant et limitant les codts de production.

[0044] L’aptitude au soudage par points est particuli€rement bonne lorsque la teneur en carbone est comprise entre
0,24 et 0,28%.

[0045] Comme on le verra plus loin, la teneur en carbone doit étre également définie en conjonction avec les teneurs
en manganeése, chrome et silicium.

- outre son réle de désoxydant, le manganeése joue un réle sur la trempabilité : sa teneur doit étre supérieure a 0,40%
en poids pour obtenir une température Ms de début de transformation (austénite — martensite) lors du refroidisse-
ment sous presse, suffisamment basse, ce qui permet d’accroitre la résistance Rm. La limitation de la teneur en
manganese a 3% permet d’obtenir une résistance accrue a la fissuration différée. En effet, le manganése ségrége
aux joints de grains austénitiques et accroit le risque de rupture intergranulaire en présence d’hydrogene. D’autre
part, comme on I'expliquera plus loin, la résistance a la fissuration différée provient notamment de la présence d’'une
couche superficielle enrichie en nickel. Sans vouloir étre lié par une théorie, on pense que lorsque la teneur en
manganése est excessive, il se forme une couche d’oxydes épaisse lors du réchauffage des brames, si bien que
le nickel n’a pas le temps de diffuser suffisamment pour se situer sous cette couche d’oxydes de fer et de manganese.

[0046] La teneur en manganése est définie préférentiellement conjointement avec la teneur en carbone, éventuelle-
ment en chrome :

- lorsque la teneur en carbone est comprise entre 0,32 et 0,36% en poids, une teneur en Mn comprise entre 0,40 et
0,80% et une teneur en chrome comprise entre 0,05 et 1,20%, permettent d’obtenir simultanément une excellente
résistance a la fissuration différée grace a la présence d’une couche superficielle enrichie en nickel particulierement
efficace, et une trés bonne aptitude au découpage mécanique des toles. La teneur en Mn est idéalement comprise
entre 0,50 et 0,70% pour concilier 'obtention d’une résistance mécanique élevée et d’'une résistance a la fissuration
différée.

- lorsque la teneur en carbone est carbone est comprise entre 0,24 et 0,28%, en association avec une teneur en
manganése comprise entre 1,50 et 3%, I'aptitude au soudage par points est particulierement bonne.

[0047] Ces gammes de composition permettent d’obtenir une température Mg de début de transformation au refroi-
dissement (austénite—>martensite) comprise entre 320 et 370°C environ, ce qui permet de garantir que les piéces durcies
a chaud présentent une résistance suffisamment élevée.

- lateneur en silicium de I'acier doit étre comprise entre 0,10 et 0,70 % en poids : une teneur en silicium supérieure
a 0,10% permet d’obtenir un durcissement supplémentaire et contribue a la désoxydation de I'acier liquide. Sa
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teneur doit étre cependant limitée a 0,70% pour éviter la formation excessive d'oxydes superficiels lors des étapes
de réchauffage et/ou de recuit, et pour ne pas nuire a la revétabilité au trempé.

[0048] Lateneuren silicium est préférentiellement supérieure a 0,50% afin d’éviter un adoucissement de la martensite
fraiche, qui peut intervenir lorsque la pieéce est maintenue dans I'outillage de la presse aprés la transformation marten-
sitique. La teneur en silicium est préférentiellement inférieure a 0,60% de fagon a ce que la température de transformation
au chauffage Ac3 (ferrite+perlite — austénite) ne soit pas trop élevée. Dans le cas contraire, ceci oblige a réchauffer
les flans avant emboutissage a chaud a plus haute température, ce qui nuit a la productivité du procédé.

- en quantité supérieure ou égale a 0,015%, I'aluminium est un élément favorisant la désoxydation dans le métal
liquide lors de I'élaboration, et la précipitation de I'azote. Lorsque sa teneur est supérieure a 0,070% il peut se former
des aluminates grossiers lors de I'élaboration qui tendent a diminuer la ductilité. De fagon optimale, sa teneur est
comprise entre 0,020 et 0,060%. - le chrome augmente la trempabilité et contribue a 'obtention de Rm au niveau
souhaité aprés le durcissement sous presse. Au dela d’'une teneur égale a 2% en poids, I'effet du chrome sur
’lhomogénéité des propriétés mécaniques dans la piece durcie sous presse est saturé. En quantité préférentiellement
comprise entre 0,05 et 1,20%, cet élément contribue a 'augmentation de la résistance. Préférentiellement, une
addition de chrome comprise entre 0,30 et 0,50% permet d’obtenir les effets recherchés sur la résistance mécanique
et la fissuration différée, en limitant les codts d’addition Lorsque la teneur en manganése est suffisante, c’est-a-dire
comprise entre 1,50% et 3%Mn, on considére que I'addition de chrome est optionnelle, la trempabilité obtenue
grace au manganese, étant considéré comme suffisante.

[0049] Outre les conditions sur chacun des éléments C, Mn, Cr, Si définies ci-dessus, les inventeurs ont mis en
évidence que ces éléments devaient étre spécifiés de fagon conjointe : en effet, la figure 2 illustre la résistance mécanique
de flans durcis sous presse, pour différentes compositions d’acier avec des teneurs variables en carbone (entre 0,22
et 0,36%), en manganese (entre 0,4 et 2,6%), en chrome (entre 0 et 1,3%) et en silicium (entre 0,1 et 0,72%), en fonction
P= 2.6C+@+2+ﬂ
du parameétre 5.3 13 15
[0050] Les données illustrées a la figure 2 sont relatives a des flans chauffés dans le domaine austénitique a une
température de 850 ou 900°C maintenus a cette température pendant 150s, puis emboutis a chaud et trempés par
maintien dans I'outillage. Dans tous les cas, la structure des piéces obtenues aprés emboutissage a chaud, est entie-
rement martensitique. La droite 1 désigne I'enveloppe inférieure des résultats de résistance mécanique. En dépit de la
dispersion due a la variété des compositions étudiées, il apparait qu’'une valeur minimale de 1800 MPa est obtenue
lorsque le paramétre P, est supérieur a 1,1%. Lorsque cette condition est remplie, la température de transformation Ms
lors du refroidissement sous presse est inférieure a 365°C. Dans ces conditions, la fraction de martensite autorevenue,
sous I'effet du maintien dans l'outillage de presse, est extrémement limitée, de telle sorte que la quantité trés élevée de
martensite non revenue permet d’obtenir une valeur élevée de résistance mécanique.

- Le titane a une forte affinité pour 'azote. Compte tenu de la teneur en azote des aciers de I'invention, la teneur en
titane doit étre supérieure ou égale a 0,015% de fagon a obtenir une précipitation effective. En quantité supérieure
a 0,020% en poids, le titane protége le bore de fagon a ce que cet élément se trouve sous forme libre pour jouer
son plein effet sur la trempabilité. Sa teneur doit étre supérieure a 3,42N, cette quantité étant définie par la stoe-
chiométrie de la précipitation TiN, de fagon a éviter la présence d’azote libre. Au-dela de 0,10%, il existe cependant
un risque de former dans I'acier liquide, des nitrures de titane grossiers qui jouent un role néfaste sur la ténacité.
La teneur en titane est comprise préférentiellement entre 0,020 et 0,040%, de fagon a former des nitrures fins qui
limitent la croissance des grains austénitiques lors du réchauffage des flans avant emboutissage a chaud.

- en quantité supérieure a 0,010% en poids, le niobium forme des carbonitrures de niobium également susceptibles
de limiter la croissance des grains austénitiques lors du réchauffage des flans. Sa teneur doit cependant étre limitée
a 0,060% en raison de son aptitude a limiter la recristallisation lors du laminage a chaud, ce qui accroit les efforts
de laminage et la difficulté de fabrication. Les effets optimaux sont obtenus lorsque la teneur en niobium est comprise
entre 0,030 et 0,050%.

- en quantité supérieure a 0,0005% en poids, le bore accroit trés fortement la trempabilité. En diffusant aux joints de
grains austénitiques, il exerce une influence favorable en empéchant la ségrégation intergranulaire du phosphore.
Au-dela de 0,0040%, cet effet est saturé.

- une teneur en azote supérieure a 0,003% permet d’obtenir une précipitation de TiN, de Nb(CN), ou de (Ti,Nb)(CN)
mentionnée ci-dessus afin de limiter la croissance du grain austénitique. La teneur doit étre cependant limitée a
0,010% de fagon a éviter la formation de précipités grossiers.
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- atitre optionnel, la téle peut contenir du molybdéne en quantité comprise entre 0,05 et 0,65% en poids: cet élément
forme une co-précipitation avec le niobium et le titane. Ces précipités sont trés stables thermiquement, renforgant
la limitation de la croissance du grain austénitique au chauffage. Un effet optimal est obtenu pour une teneur en
molybdéne comprise entre 0,15 et 0,25%.

- Atitre optionnel, I'acier peut également comprendre du tungsténe en quantité comprise entre 0,001 et 0,30%% en
poids. Dans les quantités indiquées, cet élément augmente la trempabilité et I'aptitude au durcissement grace a la
formation de carbures.

- Atitre optionnel, I'acier peut également contenir du calcium en quantité comprise entre 0,0005 et 0,005% : en se
combinant avec I'oxygéne et le soufre, le calcium permet d’éviter la formation d’inclusions de grande taille qui sont
néfastes pour la ductilité des téles ou des piéces ainsi fabriquées.

- en quantités excessives, le soufre et le phosphore conduisent a une fragilité augmentée. C’est pourquoi la teneur
pondérale en soufre est limitée a 0,005% de fagon a éviter une formation excessive de sulfures. Une teneur en
soufre extrémement basse, c’est-a-dire inférieure a 0,001% est cependant inutilement colteuse a réaliser dans la
mesure ou elle n'apporte pas de bénéfice supplémentaire.

[0051] Pour des raisons similaires, la teneur en phosphore est comprise entre 0,001 et 0,025% en poids. En teneur
excessive, cet élément ségrége aux joints de grains austénitique et augmente le risque de fissuration différée par rupture
intergranulaire.

- le nickel est un élément important de I'invention : en effet, les inventeurs ont mis en évidence que cet élément, en
quantité comprise entre 0,25% et 2% en poids, réduit trés sensiblement la sensibilité a la rupture différée lorsqu’il
se trouve concentré en surface de la tole ou de la piéce sous une forme spécifique :
onse référera pour cela alafigure 1 quiillustre schématiquement certains parametres caractéristiques de I'invention :
on a porté la variation de la teneur en nickel d’'un acier au voisinage de la surface de la tole, pour laquelle un
enrichissement en surface a été noté. Pour des raisons de commodité, seule une des surfaces de la tole a été
représentée, il est entendu que la description qui suit s’applique également aux autres surfaces de cette tole. L’acier
a une teneur nominale en nickel Ni,,,,. Grace au procédé de fabrication qui sera décrit plus loin, la téle d’acier est
enrichie en nickel au voisinage de sa surface, jusqu’a un maximum Ni,,,. Ce maximum Ni,,, peut se trouver a la
surface de la tle, comme représenté a la figure 1, ou [égérement sous cette surface, quelques dizaines ou centaines
de nanomeétres au dessous de celle-ci, sans que cela ne change la description qui suit et les résultats de I'invention.
De méme, la variation de la teneur en nickel peut ne pas étre linéaire comme représenté schématiquement a la
figure 1, mais adopter un profil caractéristique résultant de phénomeénes de diffusion. Pour autant, la définition des
paramétres caractéristiques qui suit, est également valable pour ce type de profil. La zone superficielle enrichie en
nickel est donc caractérisée par le fait qu’en tout point, la teneur locale en nickel Nig,; de I'acier est telle que : Nig,,
> Ni,om,- Cette zone enrichie a une profondeur A.

[0052] De fagonsurprenante, les inventeurs ont mis en évidence qu’une résistance a la fissuration différée est obtenue
en considérant deux paramétres P, et P caractéristiques de la zone superficielle enrichie, ceux-ci devant satisfaire a
des conditions critiques. On définit en premier lieu :

P2= (Nlmax ; Nlnom) x (A)

[0053] Ce premier paramétre caractérise la teneur globale en nickel dans la couche enrichie A et correspond a l'aire
hachurée illustrée a la figure 1.
[0054] Le second paramétre P4 est défini par :

(Ni B Ninom )

A

max

P3-

[0055] Ce second parameétre caractérise le gradient moyen de concentration en nickel, c’est-a-dire l'intensité de
I'enrichissement au sein de la couche A.

[0056] Lesinventeurs ontrecherché les conditions qui permettent d’éviter la fissuration différée de pieces a trés haute
résistance mécanique durcies sous presse. On rappelle que ce procédé est caractérisé par le fait que I'on chauffe des
flans d’acier, nus ou pré-revétus d’un revétement métallique (aluminium ou d’alliage d’aluminium, zinc ou alliage de
zinc), ceux-ci étant ensuite transférés dans une presse d’emboutissage a chaud. Lors de I'étape de chauffage, la vapeur
d’eau éventuellement présente en quantité plus moins importante dans le four est adsorbée a la surface du flan. L’hy-
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drogene issu de la dissociation de I'eau peut étre dissous dans le substrat d’acier, austénitique a haute température.
L’introduction de I'hydrogéne est donc facilitée par une atmosphére de four avec un point de rosée élevé, une température
d’austénitisation et une durée de maintien importantes. Lors du refroidissement, la solubilité de I'hydrogéne diminue
tres fortement. Aprés retour a la température ambiante, le revétement formé par alliation entre I'éventuel pré-revétement
métallique et le substrat d’acier, forme une barriére pratiquement étanche a la désorption d’hydrogéne. Une teneur en
hydrogéne diffusible importante accroitra donc les risques de fissuration différée pour un substrat d’acier a structure
martensitique. Les inventeurs ont donc recherché des moyens permettant d’abaisser la teneur en hydrogéene diffusible
sur piece emboutie a chaud, a un niveau trés faible, c’est-a-dire inférieur ou égal a 0,16ppm. Ce niveau permet de
garantir une absence de fissuration sur une piece sollicitée en flexion sous une contrainte égale a celle de la limite
d’élasticité du matériau, pendant une durée de 150 heures.

[0057] IIs ont mis en évidence que ce résultat est atteint lorsque la surface de la piece emboutie a chaud, ou celle de
la t6le ou du flan avant emboutissage a chaud, présente les caractéristiques spécifiques suivantes :

- lafigure 3, établie pour des pieces durcies sous presse de résistance Rm comprise entre 1800 et 2140 MPa, indique
que la teneur en hydrogéne diffusible dépend du paramétre P, ci-dessus. Une teneur en hydrogéne diffusible

(Nlmax + Nlnom) X (A) 2 0,6,

inférieure a 0,16 ppm est obtenue lorsque la profondeur A étant exprimée en
micrométres, les teneurs Ni,,, et Ni,, étant exprimées en pourcentages en poids.

- alafigure 4, relative aux mémes piéces durcies sous presse, les inventeurs ont également mis en évidence qu’une
teneur en hydrogéne diffusible inférieure a 0,16 ppm était atteinte lorsque I'enrichissement en nickel dans la couche
A, atteignait une valeur critique par rapport a la teneur nominale Ni, g, , c’est-a-dire lorsque le paramétre P5 satisfait
(Nlmax - Nlnom) > O 01
- ’ 1

a: A les unités étant les mémes que pour le paramétre P,. Sur la figure 4, on a fait
figurer la courbe 2 correspondant a I'enveloppe inférieure des résultats.

[0058] Sans vouloir étre lié par une théorie, on pense que ces caractéristiques traduisent un effet barriere a la péné-
tration de I’hydrogéne dans la tole a haute température, notamment par un enrichissement en nickel aux anciens joints
de grains austénitiques, qui freine la diffusion de I'hydrogene.

[0059] Le reste de la composition de I'acier est constitué de fer et d'impuretés inévitables résultant de I'élaboration.
[0060] Le procédé selon 'invention va maintenant étre décrit : on coule un demi-produit de composition mentionnée
ci-dessus. Ce demi-produit peut étre sous forme de brame d’épaisseur comprise typiquement entre 200 et 250mm, ou
de brame mince dont I'épaisseur typique est de I'ordre de quelques dizaines de millimetres, ou sous toute autre forme
appropriée. Celui-ci est porté a une température comprise entre 1250 et 1300°C et maintenu dans cet intervalle de
température pendant une durée comprise entre 20 et 45 minutes. Par réaction avec I'oxygene de I'atmosphere du four,
il se forme, pour la composition de I'acier de I'invention, une couche d’'oxyde essentiellementriche en fereten manganéese,
dans laquelle la solubilité du nickel est trés faible, le nickel reste sous forme métallique. En paralléle a la croissance de
cette couche d’'oxyde, on assiste a une diffusion du nickel vers l'interface entre I'oxyde et le substrat d’acier causant
ainsil'apparition d’une couche enrichie en nickel dans I'acier. A ce stade, I'épaisseur de cette couche dépend en particulier
de la teneur en nickel nominale de I'acier, et des conditions de température et de maintien définies précédemment. Lors
du cycle de fabrication ultérieur, cette couche initiale enrichie subit simultanément :

- une diminution d’épaisseur, due aux taux de réduction conférés par les étapes successives de laminage,

- une augmentation d’épaisseur en raison du séjour de la téle a haute température lors des étapes successives de
fabrication. Cette augmentation intervient cependant dans des proportions moindres que lors de I'étape de réchauf-
fage des brames.

[0061] Un cycle de fabrication d’'une téle laminée a chaud comprend typiquement :

- desétapesdelaminage a chaud (dégrossissage, finissage) dans une gamme de température allantde 1250 a 825°C,
- une étape de bobinage dans une gamme de température allant de 500 a 750°C.

[0062] Les inventeurs ont mis en évidence qu’une variation des paramétres de laminage a chaud et de bobinage,
dans les gammes définies par l'invention, ne modifiaient pas les caractéristiques mécaniques de fagon sensible, si bien
que le procédé était tolérant a une certaine variation au sein de ces gammes, sans incidence notable sur les produits
résultants.
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- A ce stade, la téle laminée a chaud, dont I'épaisseur peut étre typiquement de 1,5-4,5mm, est décapée par un
procédé connu en lui-méme, qui élimine uniqguement la couche d’oxydes, si bien que la couche enrichie en nickel
se trouve située au voisinage de la surface de la tble.

- lorsque I'on désire obtenir une téle d’épaisseur plus fine, on effectue un laminage a froid avec un taux de réduction
adapté, par exemple compris entre 30 et 70%, puis un recuit a une température comprise typiquement entre 740
et 820°C de fagon a obtenir une recristallisation du métal écroui. Aprés ce traitement thermique, la téle peut étre
refroidie de fagon a obtenir une téle non revétue, ou revétue en continu par passage dans un bain au trempé, selon
des procédés connus en eux-mémes, et enfin refroidie.

[0063] Les inventeurs ont mis en évidence que, parmi les étapes de fabrication détaillées ci-dessus, I'étape qui avait
une influence prépondérante sur les caractéristiques de la couche enrichie en nickel sur la tole finale, était I'étape de
réchauffage des brames, dans une gamme spécifique de température et de durée de maintien. lls ont mis en particulier
en évidence que le cycle de recuit de la téle laminée a froid, comportant ou non une étape de revétement, n’a qu’une
influence secondaire sur les caractéristiques de la couche superficielle enrichie en nickel. En d’autres termes, al'exception
du taux de réduction en laminage a froid qui diminue I'épaisseur de la couche enrichie en nickel d’'une quantité homo-
thétique, les caractéristiques de I'enrichissement en nickel de cette couche sont pratiquement identiques sur une tole
laminée a chaud et sur une téle qui a subi en outre un laminage a froid et un recuit, que celui-ci comporte ou non une
étape de pré-revétement au trempé.

[0064] Ce pré-revétement peut étre de I'aluminium, un alliage d’aluminium (comportant plus de 50% d’aluminium) ou
un alliage a base d’aluminium (dont I'aluminium est le constituent majoritaire) Ce pré-revétement est avantageusement
un alliage aluminium-silicium comprenant en poids 7-15% de silicium, 2 a 4% de fer, optionnellement entre 15 et 30
ppm de calcium, le reste étant de I'aluminium et des impuretés inévitables résultant de I'élaboration.

[0065] Le pré-revétement peut étre également un alliage d’aluminium contenant 40-45%Zn, 3-10%Fe, 1-3%Si, le
solde étant de I'aluminium et des impuretés inévitables résultant de I'élaboration.

[0066] Selon une variante, le pré-revétement peut étre un revétement d’alliage d’aluminium, celui-ci se trouvant sous
forme d’'intermétalliques comprenant du fer. Ce type de pré-revétement est obtenu en effectuant un pré-traitement
thermique de la téle pré-revétue d’aluminium ou d’alliage d’aluminium. Ce pré-traitement thermique est réalisé a une
température 04 pendant une durée de maintien t;, de fagon a ce que le pré-revétement ne contienne plus d’aluminium
libre, de phase 7y du type Fe;SiAly,, et 7 du type Fe,SibAlg, et de fagon a ne pas provoquer de transformation
austénitique dans le substrat d’acier. A titre préférentiel, la température 6, est comprise entre 620 et 680°C, la durée
de maintien t; est comprise entre 6 et 15 heures. On obtient ainsi une diffusion du fer de la téle d’acier, vers I'aluminium
ou l'alliage d’aluminium. Ce type de pré-revétement permet alors de chauffer les flans, avant I'étape d’emboutissage a
chaud, avec une vitesse nettement plus rapide, ce qui permet de minimiser la durée de maintien a haute température
durant le réchauffage des flans, c’est-a-dire de diminuer la quantité d’hydrogene adsorbée au cours de cette étape de
chauffage des flans. Alternativement, le pré-revétement peut étre galvanisé, ou galvanisé-allié, c’est-a-dire présentant
une quantité de fer comprise entre 7-12% apres traitement thermique d’alliation réalisé au défilé immédiatement aprés
le bain de galvanisation.

[0067] Le pré-revétement peut étre également composé d’une superposition de couches déposées par étapes suc-
cessives, dont au moins une des couches peut étre de I'aluminium ou un alliage d’aluminium.

[0068] Apres la fabrication décrite ci-dessus, les toles sont découpées ou poingonnées par des procédés connus en
eux-mémes, de fagon a obtenir des flans dont la géométrie est en rapport avec la géométrie finale de la piece emboutie
et durcie sous presse. Comme on I'a expliqué plus haut, le découpage de téles comportant notamment entre 0,32 et
0,36%C, entre 0,40 et 0,80%Mn, entre 0,05 et 1,20%Cr, est particulierement aisé en raison de la résistance mécanique
peu élevée a ce stade, associée a une microstructure ferrito-perlitique.

[0069] Ces flans sont chauffés jusqu’a une température comprise entre 810 et 950°C de maniére a austénitiser
compléetement le substrat en acier, emboutis a chaud, puis maintenus dans I'outillage de presse de fagon a obtenir une
transformation martensitique. Le taux de déformation appliqué lors de I'étape de 'emboutissage a chaud peut étre plus
ou moins important selon qu’une étape de déformation a froid (emboutissage) a été réalisée préalablement ou non au
traitement d’austénitisation. Les inventeurs ont mis en évidence que les cycles thermiques de chauffage permettant le
durcissement sous presse, qui consistent a chauffer les flans au voisinage de la température de transformation Ac3,
puis a les maintenir a cette température pendant quelques minutes, ne provoquaient pas non plus de modification
sensible de la couche enrichie en nickel.

[0070] En d’'autres termes, les caractéristiques de la couche superficielle enrichie en nickel sont similaires sur la téle
avant durcissement sous presse, et sur la piéce aprés durcissement sous presse, obtenue a partir de cette tole.
[0071] Gréace aux compositions de I'invention qui possédent une température de transformation Ac3 plus basse que
les compositions d’acier conventionnels, il est possible d’austénitiser les flans avec des températures-temps de maintien
réduits, ce qui permet de diminuer I'adsorption éventuelle de 'hydrogéne dans les fours de chauffage.

[0072] A titre d’exemples non limitatifs, les modes de réalisation suivants vont illustrer des avantages conférés par
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'invention.

[0073]

Exemple 1:

On a approvisionné des demi-produits d’aciers dont la composition figure au tableau 1 ci-dessous.

10
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[0074] Ces demi-produits ont été portés a 1275°C et maintenus a cette température pendant 45 minutes, puis laminés
a chaud avec une température de fin de laminage TFL de 950°C, une température de bobinage de 650°C. Les toles
laminées a chaud ont été ensuite décapées dans un bain d'acide avec inhibiteur de fagon a éliminer uniquement la
couche d’oxydes créée lors des étapes de fabrication précédentes, puis laminées a froid jusqu’a une épaisseur de
1,5mm. Les toles ainsi obtenues ont été découpées sous forme de flans. On a évalué I'aptitude a la découpe mécanique
au moyen de 'effort nécessaire pour effectuer cette opération. Cette caractéristique est notamment liée a la résistance
mécanique et a la dureté de la téle a ce stade. Les flans ont été portés a la température indiquée au tableau 2, et
maintenus 150 s. a cette température avant d’étre emboutis a chaud et refroidis par maintien dans la presse. La vitesse
de refroidissement, mesurée entre 750°C et 400°C est comprise entre 180 et 210°C/s. On a mesuré la résistance
mécanique en traction Rm sur les pieces ainsi obtenues, dont la structure est martensitique, au moyen d’éprouvettes
de traction 1ISO 12,5 x 50.

[0075] De plus, certains flans ont été chauffés a une température comprise entre 850 et 950°C pendant 5 minutes
dans un four sous une atmosphére avec un point de rosée de -5°C. Ces flans ont été ensuite emboutis a chaud dans
des conditions identiques a celles présentées ci-dessus. On a alors mesuré les valeurs en hydrogene diffusible sur les
piéces ainsi obtenues par une méthode de thermo-désorption (« TDA »), connue en elle-méme : dans cette méthode,
un échantillon a tester est chauffé jusqu’a 900°C dans un four a chauffage infrarouge sous un flux d’azote. La teneur
en hydrogéne provenant de la désorption est mesurée en fonction de la température. L’hydrogéne diffusible est quantifié
par la totalité de I'hydrogéne désorbé entre la température ambiante et 360°C. On a également mesuré sur les téles
mises en oeuvre par emboutissage a chaud, la variation de la teneur en nickel dans I'acier au voisinage de la surface,
par spectroscopie de décharge luminescente (« SDL », ou GDOES, « Glow Discharge Optical Emission Spectrometry,
technique connue en elle-méme) Ceci a permis de définir les valeurs des paramétres Ni,,4x, Nigys, Nipom et A.

[0076] Les résultats de ces essais ont été rapportés au tableau 2.

Tableau 2 Conditions de chauffage des flans et propriétés obtenues aprés durcissement sous presse. Valeurs
soulignées : non conformes a l'invention

Ret | lndscoupe | dechauttage | KM | Qostfimdxir (o | (Mo~ mn) e | TCEATS
des toles (°C) ( ) wm) ‘ uwm) (ppm)
A O 900 1950 0,6 0,01 0,16
B O 900 1950 3.1 0,75 0,10
C O 900 1950 1,6 04 0,12
D O 900 1950 2,0 0,91 0,13
E 850 1962 10,6 0,02 0,09
F 850 1803 10,4 0,025 0,08
G 850 1965 0 0 0,32
H 900 2069 0 0 0.29
I O 900 1981 0 0 0,25
J O 900 1538 0 0 0,27
K 900 1769 0 0 0,30

O = tole plus particulierement apte a la découpe

[0077] Les toles A-D présentent en particulier une bonne aptitude a la découpe en raison de leur structure ferrito-
perlitique. Les toles et les piéces durcies sous presse A-F présentent des caractéristiques en termes de composition et
de couche superficielle enrichie en nickel, correspondant a I'invention.

[0078] Les exemples A-D montrent qu’'une composition contenant notamment une teneur en C comprise entre 0,32
et 0,36%, une teneur en Mn comprise entre 0,40 et 0,80%Mn, une teneur en chrome comprise entre 0,05 et 1,20%, en
association avec une teneurnominale en Nide 0,30-1,20% % et une couche enrichie spécifique en cet élément, permettent
d’obtenir une résistance Rm supérieure a 1950MPa et une teneur en hydrogene diffusible a une valeur inférieure ou
égale a 0,16ppm.

[0079] L’exemple de I'essai A montre que la teneur en Ni peut étre abaissée entre 0,30 et 0,50%, ce qui permet
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d’obtenir des résultats satisfaisants en termes de résistance mécanique et de résistance a la fissuration différée, dans
des conditions économiques de fabrication.

[0080] Les exemples E-F montrent que des résultats satisfaisants peuvent étre obtenus avec une composition con-
tenant notamment une teneur en carbone comprise entre 0,24 et 0,28% et une teneur en manganése comprise entre

(Nl + NlHOIH ) X (A)

1,50 et 3%. La valeur élevée du paramétre 2 est associée a une teneur en hydrogéne diffusible
particulierement basse.

[0081] A linverse, les pieéces des exemples G- K ont une teneur en hydrogéne diffusible supérieure a 0,25 ppm, en
raison du fait que les aciers ne comportent pas de couche superficielle enrichie en nickel. De plus, les exemples J-K
correspondent & des compositions d’acier dont le paramétre P, est inférieur & 1,1%, si bien qu’une résistance Rm de
1800 MPa n’est pas obtenue aprés durcissement sous presse.

[0082] Pourles compositions d’acier A-D et H, c’est-a-dire dont la teneur en carbone est comprise entre 0,32 et 0,35%
C, on a porté ala figure 5 la variation de la teneur en nickel en fonction de la profondeur mesurée par rapport a la surface
de la téle, mesurée par technique SDL. Sur cette figure, les repéres figurant a coté de chaque courbe correspondent a
la référence de I'acier. Par comparaison avec une tole ne comportant pas de nickel (repére H), on note que les téles
selon l'invention présentent un enrichissement dans la couche superficielle. A teneur nominale en nickel donnée (0,79%),
on note d’apres les exemples B et C qu’une variation de la teneur en chrome de 0,51 a 1,05% permet de conserver un
enrichissement dans la couche superficielle, satisfaisant aux conditions de I'invention.

max

Exemple 2

[0083] On a approvisionné des tbles d’acier laminée a chaud de la composition correspond a celle des aciers E et F
ci-dessus, c’est-a-dire contenant respectivement une teneur en Ni de 1% et 1,49%, fabriquées dans les conditions
mentionnées plus haut.

[0084] Apres laminage, les tbles ont subi deux types de préparation :

- X:un décapage acide avec inhibiteur de fagon a n’6ter que la couche d’oxydes
- Y :une rectification de 100 micrometres

[0085] La figure 6, illustrant la teneur en nickel mesurée par Spectroscopie a Décharge Luminescente a partir de la
surface pour la téle F, montre que dans le mode de préparation X, une couche superficielle enrichie en nickel est présente
(courbe repérée X), alors que la rectification a éliminé la couche d’oxydes et la sous-couche enrichie en nickel (courbe
repérée Y)

[0086] Apres laminage a froid jusqu’a une épaisseur de 1,5mm, des flans ainsi préparés ont été ensuite chauffés en
four avec une vitesse de 10°C/s a 850°C, maintenus a cette température pendant 5 minutes, puis emboutis a chaud.
La teneur en hydrogene diffusible mesurée sur les pieces embouties est les suivantes, dans les deux modes de
préparation :

Préparation préalable de la téle Piece E-Teneur en hydrogéne Piece F-Teneur en hydrogene
P P diffusible (ppm) diffusible (ppm)
Décapage C(.)ns.ervant !a couche 0,09 0,08
enrichie en Ni
Rectlflcatlon.ellrmnant !a couche 0,21 0.19
enrichie en Ni

[0087] On a porté a la figure 7 la teneur en hydrogéne diffusible en fonction de la composition d’acier et du mode de
préparation. Laréférence EX est par exemple relative ala tole et piece emboutie a chaudréalisée a partir de lacomposition
d’acier E, avec le mode de préparation X.

[0088] Ces résultats montrent que la présence d’'une couche superficielle enrichie en nickel, c’est-a-dire présentant
un gradient de concentration en nickel suffisant, est nécessaire afin d’obtenir une faible teneur en hydrogéne diffusible.

Exemple 3

[0089] On a élaboré des brames de 235 mm d’épaisseur avec la composition suivante :
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Tableau 3 Composition de I'acier (% en poids)
C (%) | Mn (%) | Al (%) | Si (%) | Cr (%) | Mo (%) | Ni (%) | Nb (%) | Ti (%) | P (%) | S (%) | B (%) | N (%) |P1 (%)
0,35 0,65 |0,043| 0,58 | 0,38 0,19 0,39 | 0,039 | 0,033 | 0,004 | 0,001 | 0,0029 | 0,005 | 1,1

[0090] Cesbrames ontété portées alatempérature de 1290°C et maintenues a cette température pendant 30 minutes.
[0091] Elles ont été ensuite laminées a chaud jusqu’a une épaisseur de 3,2mm, selon différentes températures de fin
de laminage ou de bobinage. Les propriétés mécaniques de traction (limite d’élasticité Re, résistance Rm, allongement
total At) de ces toles laminées a chaud ont été reportées au tableau 4.

Tableau 4 : Conditions de réalisation de toles laminées a chaud et propriétés mécaniques obtenues

Référence d’essai Tem::f;?:;;eec:fcg" de Tﬂ"ﬁ?ﬁgﬂfﬁe Re (MPa) | Rm (MPa) | At (%)
940 660 506 718 18,5
870 650 507 726 19,2
900 580 578 762 17,4

[0092] A température de bobinage quasiidentique (essais T et U), on constate qu'une température de fin de laminage
variant de 70°C n’a qu’une trés faible influence sur les propriétés mécaniques. A température de fin de laminage voisine
(essais U et V), on constate qu’une diminution de la température de bobinage de 650 a 580°C n’a qu’une influence
assez faible, notamment sur la résistance qui varie de moins de 5%. Ainsi, on met en évidence que la téle d’acier
fabriquée dans les conditions de I'invention est peu sensible a des variations de fabrication, ce qui signifie que les bandes
laminées présentent une bonne homogénéite.

[0093] Les figures 8 et 9 présentent les microstructures respectives des toles laminées a chaud des essais T et V.
On constate que les microstructures ferrito-perlitiques sont trés semblables pour les deux conditions.

[0094] Lestbleslaminées a chaud ont été décapées en continu, de fagon a 6ter uniquement la couche d’oxyde formée
dans les étapes antérieures, laissant en place la couche enrichie en nickel. Les téles ont été ensuite laminées jusqu’a
une épaisseur visée de 1,4mm. Quelles que soient les conditions de laminage a chaud, I'épaisseur visée a pu étre
atteinte, les efforts de laminage étant semblables pour les différentes conditions.

[0095] Cestblesontété ensuite recuites a une température de 760°C, soitimmédiatement au dessus de la température
de transformation Ac1, puis refroidies et aluminiées en continu au trempé dans un bain contenant 9% en poids de
silicium, 3% en poids de fer, le solde étant de I'aluminium et des impuretés inévitables. On obtient ainsi des toles avec
un revétement de I'ordre de 80 g/m? par face, ce revétement ayant une épaisseur trés réguliére, sans défaut.

[0096] Des flans obtenus a partir des conditions d’essai T au tableau 4 ci-dessus ont été ensuite découpés, chauffés
dans différentes conditions puis emboutis a chaud. Dans tous les cas, le refroidissement rapide ainsi obtenu confére
une structure martensitique au substrat d’acier. Certaines piéces ont en outre subi un cycle thermique de cuisson de
peinture.

Tableau 4 Conditions de réalisation de téles laminées a chaud et propriétés mécaniques obtenues

Référent_:e Température _de_chauffageltemps de Cycle d_e cuisson Re (MPa) Rm At
d’essai maintien en four peinture (MPa) (%)
T 900°C-7’ Sans 1337 1944 6,5
T2 900°C-7’ 170°C-20’ 1495 1825 7.4

T3 930°C-10’ Sans 1296 1915 7
T4 930°C-10’ 170°C-20’ 1471 1827 7,5

[0097] On constate que la résistance obtenue excéde 1800 MPa, quelles que soient la température et la durée de
maintien du flan dans le four, avec ou sans traitement ultérieur de cuisson de peinture.
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Exemple 4

[0098] On a approvisionné des tbles d’aciers laminées a froid et recuites d’épaisseur 1,4mm de compositions corres-
pondantes a celles des aciers A et J ci-dessus, c’est-a-dire contenant respectivement une teneur en Ni de 0.39% et 0%,
fabriquées dans les conditions mentionnées dans I'exemple 1. On a ensuite effectué un revétement au trempé dans un
bain dont la composition est décrite dans I'exemple 3. On a ainsi obtenu des téles avec un pré-revétement d’'alliage
d’aluminium de 30 wm d’épaisseur, dans lesquelles des flans ont été découpés.

[0099] Ces flans ont été austénitisés en four a une température maximale de 900°C, dans une atmosphére avec un
point de rosée contrdlé de -10°C, la durée totale de maintien des flans dans le four étant de 5 ou de 15 minutes. Aprés
austénitisation, les flans ont été transférés rapidement du four vers une presse d’emboutissage a chaud et trempés par
maintien dans l'outillage. Les conditions d’essais reportées au tableau 5 sont représentatives d’un procédé industriel
d’emboutissage a chaud de toles minces.

Tableau 5 Conditions de réalisation d’essais d’emboutissage a chaud sur flans avec pré-revétement d’alliage

d’aluminium

Parameétres four d’austénitisation Paramétres d’emboutissage a chaud

Condition i 5
d’essai Pomt’de Température Durée de Durée de Pression Durée de_
rosée R L L trempe outil

°C) (°C) maintien (mn) transfert (s) appliquée (kN) (s)

5 -10 900 5 8 5500 6

6 -10 900 15 8 5500 6

[0100] Les propriétés mécaniques de traction (résistance Rm et allongement total At) et la teneur en hydrogéne

diffusible ont été mesurées sur les piéces durcies sous presse et rapportées au tableau 6.

Tableau 6 Propriétés mécaniques et teneur d’Hydrogéne diffusible obtenues sur pieces durcies sous presse, avec
pré-revétement d’alliage d’aluminium

Ref. Essai Ref. acier Cycle d_e cuisson Propriétés mécaniques Hydrogéne diffusible
peinture Rm (MPa) At (%) (ppm)
A5 A sans 1912 6,2 0,07
J5 g Sans @ 6,3 w
A6 A Sans 1923 6 0,09
J6 J Sans 1528 6 0,2
[0101] On constate que la résistance obtenue sur les pieces A5-A6 exceéde 1800 MPa et que la teneur d’hydrogéne

diffusible est inférieure a 0,16 ppm, tandis que sur les pieces J5-J6 la résistance est inférieure a 1800MPa et la teneur
en hydrogene diffusible est supérieure a 0,16 ppm. Dans les conditions de 'invention, les caractéristiques de résistance
et de teneur en hydrogéne des piéces varient peu en fonction de la durée de maintien dans le four, ce qui assure une
production trés stable.

[0102] Ainsi, I'invention permet la fabrication de piéces durcies sous presse, offrant simultanément une résistance
mécanique trés élevée et une résistance a la fissuration différée. Ces piéces seront utilisées avec profit comme pieces
de structure ou de renfort dans le domaine de la construction automobile.

Revendications

1. Téle d’acier laminée, pour durcissement sous presse, dont la composition chimique consiste en, les teneurs étant
exprimées en poids :

0,24% = C =0,38%
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0,40% < Mn = 3%
0,10% < Si < 0,70%
10,015% < Al < 0,070%
- 0%<Cr<2%

0,25% < Ni < 2%

0,015% <Ti<0,10%

0 % = Nb = 0,060%
0,0005% < B = 0,0040%

0,003% =N =0,010%
0,0001% =< S <0,005%

0,0001% < P =0,025%

étant entendu que les teneurs en titane et en azote satisfont a :

Ti/N >3,42,

et que les teneurs en carbone, manganése, chrome et silicium satisfont a :

2.6C+“¥2+—(Z+S—121,1%
53 13 15 =

la composition chimique comprenant optionnellement un ou plusieurs des éléments suivants:
0,05% = Mo = 0,65%
0,001% < W < 0,30%%

0,0005 % < Ca < 0,005%

le reste étant constitué de fer et d'impuretés inévitables provenant de I'élaboration, ladite téle contenant une teneur
en nickel Nig, .+ en tout point de I'acier au voisinage de la surface de ladite téle sur une profondeur A, telle que :
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Nisurf > Ninom,

Ni,om désignant la teneur nominale en nickel de I'acier, et telle que, Ni;, désignant la teneur maximale en nickel
auseindeA:

(Ni

max

;Nlnom) X (A) > 0,6,

et telle que :

_ Ninom )
A

(Ni

max

2 0,01

la profondeur A étant exprimée en micrométres, les teneurs Ni,,5, €t Ni, o, étantexprimées en pourcentages en poids.

Tole d’acier selon la revendication 1 caractérisée en ce que sa composition comprend, en poids :

0,32% = C =0,36%
0,40% = Mn = 0,80%

0,05% = Cr=1,20%

Tole d’acier selon la revendication 1 caractérisée en ce que sa composition comprend, en poids :

0,24% = C <0,28%

1.50% < Mn < 3%

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 3 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :

0,50 %= Si = 0,60%.

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 4 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :

0,30% = Cr = 0,50%.

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 5 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :

0,30 % =< Ni = 1,20%.

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 6 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :
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0,30 % < Ni = 0,50%.

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 7 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :

0,020 % = Ti

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 8 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :

0,020 % = Ti < 0,040%.

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications 1 a 9 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :

0,15 % = Mo = 0,25%.

Tole d’acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 10 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :

0,010%= Nb < 0,060%.

Tole d’acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 11 caractérisée en ce que sa composition comprend,
en poids :

0,030 % = Nb = 0,050%.

Tole d’acier selon la revendication 2 caractérisée en ce que sa composition comprend, en poids :

0,50%= Mn = 0,70%.

Tole d’acier selon la revendication 2, caractérisée en ce que sa microstructure est ferrito-perlitique.

Tole d’acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 14, caractérisée en ce que ladite tole est une tole
laminée a chaud.

Tole d’acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 14, caractérisée en ce que ladite tole est une tole
laminée a froid et recuite.

Tole d’acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 16, caractérisée en ce qu’elle est pré-revétue d’une
couche métallique d’aluminium ou d’alliage d’aluminium ou a base d’aluminium.

Tole d’acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 16, caractérisée en ce qu’elle est pré-revétue d’une
couche métallique de zinc ou d’alliage de zinc ou a base de zinc.

Tole d’acier selon I'une quelconque des revendications 1 a 16, caractérisée en ce qu’elle est pré-revétue d’une
couche ou de plusieurs couches d’alliages intermétalliques contenant de I'aluminium et du fer, et éventuellement
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du silicium, le pré-revétement ne contenant pas d’aluminium libre, de phase 75 du type Fe3SibAly,, et 75 du type
Fe,SisAlg.

Piece obtenue par durcissement sous presse d’une tdle d’acier de composition selon I'une quelconque des reven-
dications 1 a 13, de structure martensitique ou martensito-bainitique.

Piéce durcie sous presse selon la revendication 20, contenant une teneur nominale en nickel Ni,,,, caractérisée
en ce que la teneur en nickel Nig, s dans I'acier au voisinage de la surface est supérieure a Ni,,, sur une profondeur
A, et en ce que, Ni,,, désignant la teneur maximale en nickel au sein de A :

(Ni, +Ni
2

nom)x (A) > 0,6,
eten ce que :

(Ni. —Ni,,.)

max

= 0,01

la profondeur A étant exprimée en micrometres,
les teneurs Ni,,, et Ni,,,, étant exprimées en pourcentages en poids.

Piece durcie sous presse selon la revendication 20 ou 21, caractérisée en ce que sa résistance mécanique Rm
est supérieure ou égale a 1800 MPa.

Piece durcie sous presse selon 'une quelconque des revendications 20 a 22, caractérisée en ce qu’elle estrevétue
d’'un alliage d’aluminium ou a base d’aluminium, ou d’un alliage de zinc ou a base de zinc résultant de la diffusion
entre le substrat d’acier et le pré-revétement, lors du traitement thermique de durcissement sous presse.

Procédé de fabrication d’'une tdle d’acier laminée a chaud, comportant les étapes successives selon lesquelles :

- on coule un demi-produit de composition chimique selon I'une quelconque des revendications 1 a 13, puis

- on réchauffe ledit demi-produit a une température comprise entre 1250 et 1300°C pendant une durée de
maintien a cette température comprise entre 20 et 45 minutes, puis

- on lamine a chaud ledit-demi produit jusqu’a une température de fin de laminage TFL comprise entre 825 et
950 °C, pour obtenir une téle laminée a chaud, puis,

- on bobine ladite tdle laminée a chaud, a une température comprise entre 500 et 750°C, pour obtenir une
laminée a chaud et bobinée, puis

- on décape la couche d’oxyde formée lors des étapes précédentes.

Procédé de fabrication d’une téle laminée a froid et recuite, caractérisée en ce qu’elle comporte les étapes suc-
cessives selon lesquelles :

-onapprovisionne une tdle laminée a chaud, bobinée et décapée, fabriquée parle procédé selon larevendication
24 puis,

- on lamine a froid ladite tdle laminée a chaud, bobinée et décapée, pour obtenir une tdle laminée a froid, puis
- on recuit ladite tole laminée a froid a une température comprise entre 740 et 820 °C pour obtenir une tole
laminée a froid et recuite.

Procédé de fabrication d’'une téle pré-revétue, selon lequel on approvisionne une téle laminée fabriquée selon le
procédé 24 ou 25, puis on effectue un pré-revétement en continu au trempé, ledit pré-revétement étant de I'aluminium
ou un alliage d’aluminium ou a base d’aluminium, ou du zinc ou un alliage de zinc ou a base de zinc.

Procédé de fabrication d’une tdle pré-revétue et pré-alliée, selon lequel :

- on approvisionne une tble laminée selon le procédé 24 ou 25, puis on effectue un pré-revétement en continu
au trempé d’'un alliage d’aluminium ou a base d’aluminium, puis

19



10

15

25

30

35

40

45

50

55

EP 3 175 006 B1

- on effectue un pré-traitement thermique de ladite téle pré-revétue a une température 6, comprise entre 620
et 680°C pendant une durée de maintien t; comprise entre 6 et 15 heures, de fagon a ce que le pré-revétement
ne contienne plus d’aluminium libre, de phase z5 du type Fe3SisAly,, et 75 du type Fe,SibAlg, et de fagon & ne
pas provoquer de transformation austénitique dans le substrat d’acier, ledit pré-traitement étant réalisé en four
sous atmosphere d’hydrogéne et d’azote.

28. Procédé de fabrication, d’une piéce durcie sous presse selon 'une quelconque des revendications 20 a 23, com-
portant les étapes successives selon lesquelles :

- on approvisionne une tole fabriquée par un procédé selon I'une quelconque des revendications 24 a 27, puis
- on découpe ladite téle pour obtenir un flan, puis

- on effectue optionnellement une étape de déformation par emboutissage a froid dudit flan, puis

- on chauffe ledit flan a une température comprise entre 810 et 950°C pour obtenir une structure totalement
austénitique dans l'acier puis

- on transfere le flan au sein d’une presse, puis

- on emboutit a chaud ledit flan pour obtenir une piéce, puis

- on maintient ladite piece au sein de la presse pour obtenir un durcissement par transformation martensitique
de ladite structure austénitique.

29. Utilisation d’une piéce durcie sous presse selon la revendication 20 a 23, ou fabriquée selon le procédé 28, pour
la fabrication de piéces de structure ou de renfort pour véhicules automobiles.
Patentanspriiche

1. Gewalztes Stahlblech fir Presshartung, dessen chemische Zusammensetzung besteht aus, wobei die Gehalte in
Gewicht ausgedruickt sind:

(@)
<
H
(@)
oe
IA

Si < 0,70

oe

0,015% < Al < 0,070%

(@)
oe
IN
@]
e

IN
[\
oe

0,0005% < B < 0,0040%

IA
=
|

0,003% 0,010%
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IA

0,0001% S £ 0,005%

IA

0,0001% P < 0,025%

mit der MaRgabe, dass die Gehalte von Titan und von Stickstoff folgendes erfiillen:
Ti/N > 3,42
und dass die Gehalte von Kohlenstoff, Mangan, Chrom und Silizium folgendes erfillen:

26C+ 22 T2 >1,1%,
5,3 13 15

wobei die chemische Zusammensetzung optional eines oder mehrere der folgenden Elemente aufweist:

0,05% < Mo < 0,65%,
0,001% < w < 0,30%

0,0005% < Ca < 0,005%,

wobei der Rest gebildet ist von Eisen und unvermeidbaren von der Bearbeitung stammenden Verunreinigungen,
wobei das Blech an jeder Stelle des Stahls benachbart zu der Oberflache des besagten Blechs lber eine Tiefe A
einen Gehalt an Nickel Nig,; hat, derart dass:

leurf > Nlnomr

wobei Nij,,,, den nominalen Gehalt an Nickel des Stahls bezeichnet, und derart dass, wobei Ni,,,, den maximalen

Gehalt an Nickel innerhalb von A bezeichnet:

max

(Nimax;Ninom) X (A) 2 0,6 ,

und derart dass:

(Nimax;Ninom) 2 0,01 ,

wobei die Tiefe A in Mikrometer ausgedriickt ist, wobei die Gehalte Ni,,, und Ni, ., in Gewichtsprozent ausgedriickt
sind.

Stahlblech gemafl Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung aufweist, in Gewicht:

0,32%

IA
@)
IA
(@)
w
(€)Y
oe
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Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

0,30% < Cr < 0,50%.

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

0,020% < Ti.

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

0,020% < Ti < 0,040%.

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

Stahlblech gemaf irgendeinem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

0,010% < Nb < 0,060%.
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Stahlblech gemaf irgendeinem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass seine Zusammensetzung
aufweist, in Gewicht:

Stahlblech gemal Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass seine Mikrostruktur ferritisch-perlitisch ist.

Stahlblech gemaR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass das besagte Blech ein
warmgewalztes Blech ist.

Stahlblech gemaR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass das besagte Blech ein
kaltgewalztes und geglihtes Blech ist.

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass es vorbeschichtet ist mit
einer Metallschicht aus Aluminium oder einer Aluminiumlegierung oder einer Legierung auf Aluminiumbasis.

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass es vorbeschichtet ist mit
einer Metallschicht aus Zink oder einer Zinklegierung oder einer Legierung auf Zinkbasis.

Stahlblech gemafR irgendeinem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass es vorbeschichtet ist mit
einer Schicht oder mit mehreren Schichten aus intermetallischen Legierungen enthaltend Aluminium und Eisen,
und eventuell Silizium, wobei die Vorbeschichtung kein ungebundenes Aluminium, keine Phase 15 des Typs
Fe3SibAly, und kein tg des Typs Fe,Si,Aq enthalt.

Teil erhalten durch Presshéarten eines Stahlblechs mit der Zusammensetzung gemaR irgendeinem der Anspriiche
1 bis 13, mit einer Martensit- oder Martensit-Bainit-Struktur.

Pressgehértetes Teil gemal Anspruch 20, enthaltend einen nominalen Gehalt an Nickel Ni,,,,, gekennzeichnet

dadurch, dass der Gehalt an Nickel Nig s in dem Stahl benachbart zur Oberflache Uber eine Tiefe A groRer ist als
Ninom, und dadurch dass, wobei Nimax den maximalen Gehalt an Nickel innerhalb A bezeichnet:

(Nimax;Ninom) X (A) 2 0,6 ,

und dadurch dass:

(Nimax;Ninom) 2 0,01 ,

wobei die Tiefe A in Mikrometer ausgedriickt ist,
wobei die Gehalte Ni,,, und Ni,,, in Gewichtsprozent ausgedrtickt sind.

Pressgehartetes Teil gemal Anspruch 20 oder 21, dadurch gekennzeichnet, dass seine mechanische Festigkeit
Rm gréRer oder gleich 1800 MPa ist.

Pressgehartetes Teil gemal irgendeinem der Anspriche 20 bis 22, dadurch gekennzeichnet, dass es mit einer
Aluminiumlegierung oder einer Legierung auf Aluminiumbasis oder mit einer Zinklegierung oder einer Legierung
auf Zinkbasis beschichtet ist, resultierend aus der Diffusion zwischen dem Stahlsubstrat und der Vorbeschichtung
wahrend der thermischen Presshartungs-Behandlung.
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24. Verfahren zur Herstellung eines warmgewalzten Stahlblechs, aufweisend die sukzessiven Schritte, gemaR welchen:

- man eine Halbzeug mit der chemischen Zusammensetzung gemaf irgendeinem der Anspriiche 1 bis 13 giel3t,
- man dann das Halbzeug auf eine Temperatur von zwischen 1250 und 1300°C erwarmt wahrend einer Dauer
des Haltens bei dieser Temperatur von zwischen 20 und 45 Minuten,

-man dann das besagte Halbzeug bis auf eine Walzendtemperatur TFL von zwischen 825 und 950°C warmwalzt
zum Erhalten eines warmgewalzten Blechs,

- man dann das besagte warmgewalzte Blech bei einer Temperatur von zwischen 500 und 750°C aufwickelt
zum Erhalten eines aufgewickelten, warmgewalzten,

- man dann die Oxidschicht, die wahrend der vorhergehenden Schritte gebildet wurde, abtragt.

25. Verfahren zur Herstellung eines kaltgewalzten, gegliihten Blechs, dadurch gekennzeichnet, dass es die sukzes-
siven Schritte aufweist, gemaR welchen:

- man ein warmgewalztes, aufgewickeltes und entzundertes Blech, das durch das Verfahren gemafl dem An-
spruch 24 hergestellt ist, bereitstellt,

- man dann das besagte warmgewalzte, aufgewickelte und entzunderte Blech kaltwalzt zum Erhalten eines
kaltgewalzten Blechs,

- man dann das kaltgewalzte Blech bei einer Temperatur von zwischen 740 und 820 °C gliiht zum Erhalten
eines kaltgewalzten, geglihten Blechs.

26. Verfahren zur Herstellung eines vorbeschichteten Blechs, gemalR welchem man ein gewalztes Blech, das gemaf
dem Verfahren 24 oder 25 hergestellt ist, bereitstellt, man dann ein kontinuierliches Tauch-Vorbeschichten durch-
fuhrt, wobei die Vorschichtung aus Aluminium oder einer Aluminiumlegierung oder einer Legierung auf Aluminium-
basis, oder aus Zink oder einer Zinklegierung oder einer Legierung auf Zinkbasis ist.

27. Verfahren zur Herstellung eines vorbeschichteten und vorlegierten Blechs, gemafl welchem:

- man ein gewalztes Blech gemafl dem Verfahren 24 oder 25 bereitstellt, man dann ein kontinuierliches Tauch-
Vorbeschichten mit einer Aluminiumlegierung oder Legierung auf Aluminiumbasis durchfiihrt,

- man dann eine thermische Vorbehandlung des besagten vorbeschichteten Blechs bei einer Temperatur 64
von zwischen 620 und 680°C durchflihrt wahrend einer Haltedauer t; von zwischen 6 und 15 Stunden, sodass
die Vorbeschichtung kein ungebundenes Aluminium, keine Phase 15 des Typs Fe3SibAly, und kein tg des Typs
Fe,SioAg mehr enthélt, und sodass keine Austenit-Umwandlung in dem Stahlsubstrat provoziert wird, wobei
die Vorbehandlung im Ofen realisiert wird unter Wasserstoff- und Stickstoff-Atmosphéare.

28. Verfahren zur Herstellung eines pressgeharteten Teils gemaf irgendeinem der Anspriiche 20 bis 23, aufweisend
die sukzessiven Schritte, gemaR welchen:

-man ein Blech, das durch ein Verfahren gemaR irgendeinem der Anspriiche 24 bis 27 hergestelltist, bereitstellt,
- man dann das besagte Blech entzundert zum Erhalten eines Rohlings,

- man dann optional einen Schritt des Deformierens durch Kalt-Tiefziehen des besagten Rohlings durchfiihrt,
- man dann den besagten Rohling auf eine Temperatur von zwischen 810 und 950°C erwarmt zum Erhalten
einer vollig austenitischen Struktur in dem Stahl,

- man dann den Rohling in eine Presse transferiert,

- man dann den Rohling warmtiefzieht zum Erhalten eines Teils,

- man dann das besagte Teil in der Presse hélt zum Erhalten einer Hartung durch Martensit-Umwandlung der
besagten austenitischen Struktur.

29. Verwendung eines pressgeharteten Teils gemal Anspruch 20 bis 23, oder hergestellt gemal dem Verfahren 28,
fur die Herstellung von Struktur- oder Verstarkungs-Bauteilen von Kraftfahrzeugen.

Claims

1. Avrolled steel sheet, for press hardening, whose chemical composition consists of, with contents expressed by weight:
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0,24% < C <0,38%

0,40% < Mn £ 3%

0,10% < Si =0,70%

0,015% < Al < 0,070%

0% < Cr 2%

0,25% < Ni < 2%

0,015% =<Ti<0,10%

0 % < Nb =< 0,060%

0,0005% < B <0,0040%

0,003% =N <=0,010%

0,0001% < S <0,005%

0,0001% = P =£0,025%

the titanium and nitrogen contents satisfying

Ti/N >3,42,

the carbon, manganese, chromium and silicon contents satisfying:

the chemical composition optionally comprising at least one of the following elements, by weight:

and

2.6C +ﬂ+g+§ >1,1%
53 13 15

0.05% < Mo < 0.65%,

0.001% <W < 0.30%,

25



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 3 175 006 B1

0.0005% < Ca < 0.005%

a remainder of the chemical composition being made up of iron and inevitable impurities resulting from processing;
the sheet comprising a nickel content Nig satany pointof the steel near a surface ofthe sheetoveradepth A, such that:

leurf > Nlnom,

wherein Ni,,, is @ nominal nickel content of the steel;
and such that, Ni,,, being the maximum nickel content within A:

. 4 Ni
(Wi ¥ Nivon) 7y 2 006,
2
and such that:
(Nlmax - Nlnom) 2 0.01

A

with the depth A expressed in microns,
the contents Ni,,, and Ni,,, being expressed in percentages by weight.

Steel sheet according to claim 1, characterized in that the composition includes, by weight:

0.32% <C <£0.36%

0.40% <Mn < 0.80%

0.05% < Cr £ 1.20%.

Steel sheet according to claim 1, characterized in that the composition includes, by weight:

0.24% < C <£0.28%

1.50% < Mn < 3%.

Steel sheetaccording to any one of claims 1to 3, characterized in that the chemical composition includes, by weight:

0.50% < Si < 0.60%

Steel sheetaccording to any one of claims 1to4, characterized in that the chemical composition includes, by weight:

0.30% < Cr < 0.50%.

Steel sheetaccording to any one of claims 1to0 5, characterized in that the chemical composition includes, by weight:

0.30% < Ni £ 1.20%.
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Steel sheetaccording to any one of claims 1to 6, characterized in that the chemical composition includes, by weight:

0.30% < Ni < 0.50%.

Steel sheetaccording to any one of claims 1to 7, characterized in that the chemical composition includes, by weight:

0.020% < Ti.

Steel sheetaccording to any one of claims 1to 8, characterized in that the chemical composition includes, by weight:

0.020% < Ti < 0.040%.

Steel sheetaccording to any one of claims 1t0 9, characterized in that the chemical composition includes, by weight:

0.15% < Mo < 0.25%.

Steel sheet according to any one of claims 1 to 10, characterized in that the chemical composition includes, by
weight:

0.010% < Nb < 0.060%.

Steel sheet according to any one of claims 1 to 11, characterized in that the chemical composition includes, by
weight:

0.030% < Nb < 0.050%.

Steel sheet according to claim 2, characterized in that the chemical composition includes, by weight:

0.50% < Mn < 0.70%.

Steel sheet according to claim 2, characterized in that its microstructure is ferriticpearlitic.
Steel sheet according to any one of claims 1 to 14, characterized in that the sheet is a hot rolled sheet.
Steel sheet according to any one of claims 1to 14, characterized in that the sheetis a cold rolled and annealed sheet.

Steel sheet according to any one of claims 1 to 16, characterized in that the sheet is precoated with a metal layer
of aluminum or aluminum alloy or aluminum-based alloy.

Steel sheet according to any one of claims 1 to 16, characterized in that the sheet is precoated with a metal layer
of zinc or zinc alloy or zinc-based alloy.

Steel sheet according to any one of claims 1 to 16, characterized in that the sheet is pre-coated with one or more
layers of intermetallic alloys comprising aluminum and iron, and possibly silicium, the pre-coating containing no free

aluminum, no phase 15 of type Fe;Si,Al;, and 16 of type Fe,SiAlg.

A part obtained by press hardening a steel sheet of the chemical composition according to any one of claims 1 to
13 with a martensitic or martensitic-bainitic structure.

A press hardened part according to claim 20, comprising a nominal nickel content Ni,,,,, characterized in that the
nickel content Nig ¢ in the steel near the surface is greater than Ni ., over a depth A, and in that, Ni,, designating
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the maximum nickel content within A:

Ni__ +Ni
2
and in that:
(Nlmax - nom) 2 0.01

with the depth A expressed in microns,
the contents Ni,,, and Ni,,, being expressed in percentages by weight.

A press hardened part according to claim 20 or 21, characterized in that its tensile strength Rm is greater than or
equal to 1800 MPa.

A press hardened part according to any one of claims 20 to 22, characterized in that the part is coated with an
aluminum or aluminum-based alloy, or a zinc or a-based alloy resulting from diffusion between the steel substrate
and a precoat, during the thermal treatment of press hardening.

A fabrication method for a hot rolled steel sheet, comprising the successive steps of:

- casting a semi-product with a chemical composition according to any one of claims 1 to 13, then

- reheating the semi-product to a temperature between 1250° C. and 1300° C. for a hold time at this temperature
comprised between 20 and 45 minutes; then

- hot rolling the semi-product until an end of rolling temperature, TFL, comprised between 825° C and 950° C
to obtain a hot rolled sheet, then

- coiling the hot rolled sheet at a temperature comprised between 500° C and 750° C to obtain a hot rolled and
coiled sheet; then

- pickling the oxide layer formed during the preceding steps.

A fabrication method fora cold rolled and annealed sheet, characterized in that it comprises the successive steps of:

- supplying the hot rolled sheet, coiled and pickled, fabricated by the method according to claim 24; then

- cold rolling the hot rolled, coiled and pickled sheet to obtain a cold rolled sheet; then

- annealing the cold rolled sheet at a temperature comprised between 740° C and 820°C to obtain a cold rolled
and annealed sheet.

A fabrication method for a precoated sheet, according to which the rolled sheet fabricated according to the method
of claim 24 or 25 is supplied, and a continuous hot-dip pre-coating is performed, the precoating being aluminum or
an aluminum or aluminum-based alloy, or zinc or a zinc or zinc-based alloy.

A fabrication method for a precoated and pre-alloyed sheet according to which:

- a rolled sheet according to claim 24 or 25 is supplied, then a continuous hot-dip pre-coating is performed with
an aluminum or aluminum-based alloy,

- a thermal pretreatment of the precoated sheet is performed at a temperature 61 comprised between 620 and
680°C for a holding time t1 comprised between 6 and 15 hours, such that the pre-coating no longer contains
free aluminum of phase 15 of type Fe3Si,Al,,, and 16 of type Fe,Si,Alg, and such that an austenitic transformation
does not occur in the steel substrate, the pretreatment being done in a furnace under hydrogen and nitrogen
atmosphere.

A fabrication method for a press hardened part according to any one of claims 20 to 23, comprising the successive
steps of:

- supplying a sheet fabricated by a method according to any one of claims 24 to 27, then
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- cutting the sheet to obtain a blank, then

- optionally deforming the blank by cold stamping, then

- heating the blank to a temperature between 810 and 950°C to obtain a fully austenitic structure in the steel, then
- transferring the blank inside a press, then

- hot stamping the blank to obtain a part, then

- holding the part inside the press to obtain a hardening by martensitic transformation of the austenitic structure.

29. Use of a press hardened part according to any one of claims 20 or 23, or produced by the method of claim 28, for
fabricating structural or reinforcing part for automotive vehicles.
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