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(57) Abstract: The invention relates to a rolled steel sheet for press hardening, the chemical composition of which comprises, in
weight percentages: 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 satistfying: Ti/N > 3.42, and the carbon, manganese, chromium and silicon
contents satisfying: formula (I), the chemical composition optionally comprising one or more of the following elements: 0.05% < Mo <
0.65%, 0.001% <W < 0.30%, 0.0005% < Ca < 0.005%, the remainder consisting of iron and unavoidable impurities resulting from the
preparation, the sheet having a nickel Nigyr content at any point of the steel in the vicinity of the surface of said sheet over a depth A,
such that: Nigys> Nipom, Nipem being the nominal nickel content of the steel, and such that, Ni,,, being the maximum nickel content
in formula (II), and such that: formula (III), and the surface density of all of the particles D; and the surface density of the particles
larger than 2 micrometres D>2,,) satisfy, at least over a depth of 100 micrometres in the vicinity of the surface of said sheet: D; + 6,75
D¢>2,m) < 270 Dj and D>2, 1y being expressed as a number of particles per square millimetre.

(57) Abrégé : L'invention concerne une tdle d'acier laminée, pour durcissement sous presse, dont la composition chimique comprend,
les teneurs étant exprimées en poids : 0,24% < C < 0,38%, 0,40% < Mn < 3%, 0,10% < Si £0,70%, 0,015% < A1 <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, manganeése, chrome et silicium satistont a : formule (I), 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, la t6le contenant une teneur en nickel Nig,s en tout point de I'acier au voisinage de
la surtace de ladite t6le sur une profondeur A, telle que :Nigyrsr> Nipom, Nipom désignant la teneur
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nominale en nickel de I'acier, et telle que, Nip, ., désignant la teneur maximale en nickel au sein de la formule (II), et telle que : formule
(IID), et et 1a densité surfacique de toutes les particules D; et la densité surfacique des particules de taille supérieure a 2 micromeétres
D¢>2, ) satisfont, au moins sur une profondeur de 100 micrométres au voisinage de la surface de ladite tdle, a : Dj + 6,75 D>2,) <
270 Dj et D2, étant exprimées en nombre de particules par millimétres carrés.
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PROCEDE DE FABRICATION DE PIECES D’ACIER A HAUTE
RESISTANCE MECANIQUE ET DUCTILITE AMELIOREE,
ET PIECES OBTENUES PAR CE PROCEDE

L'invention s’inscrit dans le domaine des tdles d’'acier destinées a
obtenir des piéces a trés haute résistance mécanique aprés 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 austénitique, puis a emboutir a
chaud les flans en les maintenant au sein de l'outillage de la presse de fagon
a obtenir des microstructures de trempe. Selon une variante du procede, 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, Ie‘ pré-revétement s’allie par diffusion avec le substrat d’acier pour
former un composé assurant une protection de la surface de la piéce contre
la décarburation et la formation de calamine. Ce composé est apte a la mise
en forme a chaud.

Les piéces ainsi obtenues sont notamment utilisées comme éléments
de structure dans les véhicules automobiles 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 fab_rica_tion d'outils ou de pieces de machines
a’griicoles.i |

Les exigences de réduction de la consommation d’énergie des
véhicules automobiles poussent a rechercher un allégement des véhicules
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 Rm serait
supérieure a 1800 MPa. Or un tel niveau de résistance est généralement
associé a une microstructure totalement ou trés majoritairement

COPIE DE CONFIRMATION
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martensitique. Il est connu que ce type de microstructure présente une
moindre résistance a la fissuration différée : aprés durcissement a la presse,
les piéces fabriquées peuvent étre en effet susceptibles de fissurer ou de
rompre apres un certain délai.

La publication W02016016707 divulgue un procédé de fabrication de
pieces et une téle d’acier laminée pour’durcissement sous presse qui permet
d’obtenir simultanément une trés haute résistance mécanique Rm supérieure
ou égale a 1800 MPa, une résistance élevée a la fissuration différée apres
durcissement sous presse, et de disposer d’une large gamme d’épaisseur en
téle laminée a froid. Pour ce faire, la teneur de nickel de la compositidn
chimique de la tble est comprise entre 0,25% et 2% et se trouve concentrée
en surface de la tole ou de la piéce sous une forme spécifique. Un tel
enrichissement en nickel forme un effet barriere a la pénétration de
'hydrogéne et freine ainsi la diffusion de I'hydrogéne.

Plus précisément, la tdle d’acier de la publication WO2016016707
présente une composition chimique qui comprend, les teneurs étant
exprimées en poids : 0,24%<C=<0,38%, 0,40%<Mn< 3% , 0,10% <Si<0,70%,
0,015%=<Al<0,070%, 0%=<Crs 2%, 0,25%=<Ni< 2%, 0,015% <Tis 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+%+%+% >1,1%, la
composition chimique comprenant optionnellementun ou plusieurs des
éléments éuivants: 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 :Nisyr > Ninom, Ninom désignant la teneur nominale en nickel de

I'acier, et telle que, Nimax désignant la teneur maximale en nicke! au sein de

(Nimax + Ni . (Nimax B Ninom)

A o) x (A) = 0,6, et telle que : A = 0,01, la profondeur
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A étant exprimée en micrometres, les teneurs Nimnax €t Ninom €tant exprimées
en pourcentages en poids.
En outre, la publication W02016016707 divulgue un procédé de

fabrication d’'une tble d’acier laminée a chaud qui prévoit notamment une

- étape de réchauffage des brames a une température comprise entre 1250 et

1300°C pendant une durée de maintien comprise entre 20 et 45 minutes.
Cette gamme spécifique de température et de durée de maintien de
réchauffage des brames assure la diffusion du nickel vers linterface entre la
couche d'oxyde formée et le substrat d’acier, causant l'apparition de la
couche enrichie en nickel.

Les biéces d’acier obtenues avec la composition chimique et le
procédé divulgués dans la publication W02016016707 sont particulierement
adaptées, de par leur résistance trés élevée, pour la fabrication de pieces
anti-intrusion de véhicules automobiles.

Certaines pieces ou parties de pieces des éléments de structure des
véhicules automobilles doivent présenter une fonctionnalité préférentielle
relative a leur capacité d’absorber de I'énergie, notamment lors d’'un choc.
C’est notamment le cas des longerons et des parties basses des renforts de
pied milieu. ‘

La publication WO2017006159 divulgue une tble d’acier et un procéde
de fabrication associé qui assurent a la tole d'acier une trés bonne ductilité
caractérisée par un angle de pliage supérieur a 80°.

Les pieces résultantes sont appropriées pour former des éléments de
structure, ou partie délément de structure de véhicule automobile,
particulierement résistants aux chocs. Mais la résistance mécanique de la
téle d’acier de la publication W0O2017006159 est nettement inférieure a 1800
MPa, ce qui ne permet pas de répondre aux exigences les plus élevées en
termes de propriétés anti-intrusion.

C’est pourquoi, certains éléments de structures de véhicule
automobiles qui présentent a la fois' une partie dont la fonctionnalité
préférentielle est la résistance mécanique et une autre partie. dont la

fonctionnalité préférentielle est I'absorption d’énergie, peuvent étre réalisés
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par exemple par soudage d'une piece obtenues selon la publication
W02016016707v et d’'une piéce obtenue selon la publication WO02017006159.

~ Or le soudage nécessite la réalisation d’'une opération supplémentaire-
de fabrication des piéces, ce qui augmente les colts et la durée de
fabrication. En outre, il faut s’assurer que ce soudage ne diminue pas la
résistance de la piéce finale aux abords de la soudure, ce qui nécessite un
contrc‘ﬂe précis des parameétres de soudage. |l existe donc un besoin de
réaliser en une seule piéce les éléments de structures qui combinent les
fonctionnalités de résistance meécanique élevée et de haute capacité
d’absorption d’énergie.

Il existe également le besoin de disposer de piéces embouties a chaud
avec une ductilité satisfaisante, c'est-a-dire présentant un angle de pliage
supérieur ou égal a 50°.

C’est pourquoi, I'invention a pour principal objectif la réalisation d’'une
tole d’acier présentant a la fois une résistance mécanique élevée caractérisée
par une résistance a la traction Rm supérieure a 1800 MPa, et une ductibilite
améliorée. Ces deux caractéristiques sont a priori difficiles & concilier puisqu'il
est bien connu qu’'une augmentation de la résistance mécanique entraine
généralement une diminution de la ductilité.

Une autre propriété recherchée pour les pieces de sécurité et les
éléments de structures de véhicules automobiles est la diminution de la
sensibilité a différentes formes | d’endommagement par I’hydrogéne,
notamment a la corrosion sous contrainte, en milieu aqueux comme en milieu
salin.

C’est pourquoi l'invention a également pour objectif la réalisation d’'une
tole d'acier présentant une résistance améliorée a la corrosion sous
contrainte. |

A cet effet, la téle d’acier laminée de I'invention destinée a étre durcie
sous presse, est essentiellement caractérisée en ce que sa composition
chimique comprend, les teneurs étant exprimées en poids :

soit 0,24% < C < 0,38% et 0,40% <Mn < 3%,
soit 0,38% < C £0,43% et 0,05% < Mn < 0,4%
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0,10% < Si<1,70%
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%
etant entendu que les teneurs en titane et en azote satisfont a :
Ti/N >3,42,
et que les teneurs en carbone, manganese, chrome et silicium

satisfont a :

2.6C+ﬂ+—cl+£i- >1,1%
53 13 15
la cofnposition 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
Pélaboration,
ladite tble contenant une teneur en nickel Nisys en tout point de 'acier
au voisinage de la surfaCe de ladite tole sur une profondeur A, telle
que : .
~ Nisurf > Ninom,
Ninom désignant la teneur nominale en nickel de l'acier,

et telle que, Ninax désignant la teneur maximale en nickel au sein de A

(Ni,_ +Ni

)
hom X A 20,6'
5 (8)

et telle que :
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(Nlmax _Nlnom) > 0,01
A

la profondeur A étant exprimée en micrometres,

les teneurs Ninax €t Ninom €tant exprimées en pourcentages en poids,

et telle que la densité surfacique de I'ensemble des particules D; et la
densité surfacique des particules de taille supérieure a 2 micrométres
D2um) satisfont, au moins sur une profondeur de 100 micrométres au

voisinage de la surface de ladite tole, a:

D;+ 6,75 D(>2|Jm) <270
Di et Deoumy €tant exprimées en nombre de particules par millimétres

carrés.

La téle d’acier laminée de linvention peut également comporter les

caractéristiques optionnelles suivantes considérées isolément ou selon toutes

les combinaisons techniques possibles :

la composition comprend, en poids :

0,39% =< C =<0,43%
0,09% =Mn<0,11%
la composition comprend, en poids -
0,95% < Cr<1,05%
la composition comprend, en poids :
0,48 % < Ni = 0,52%.
la composition comprend en poids :
1,4% =<S8Si<1,70%
la microstructure de la tole d’acier est ferrito-perlitique.
la téle d’acier est une tole laminée a chaud.
_la téle d’acier est une t6le laminée a froid et recuite.
la téle d’acier est pré-revétue d’'une couche métallique d’aluminium ou

d’alliage d’aluminium ou a base d’aluminium.
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- la tole d'acier est pré-revétue d’une couche métallique de zinc ou
d’alliage de zinc ou a base de zinc.

- la téle d’acier est pré-revétue d’'une couche ou de plusieurs couches
d’alliages intermétalliques contenant de laluminium et du fer, et
éventuellement du silicium, le pré-revétement ne contenant pas
d’aluminium libre, de phase 75 du type FesSi;Al,, et 74 du type
FGzSizAlg. o

L’invention a également pour objet une piece obtenue par durcissement

sous presse d'une tOle d’acier de composition selon 'un queiconque des
modes ci-dessus de structure martensitique ou martensito-bainitique, et pour
laquelle la densité surfacique de I'ensemble des particules D; et la densité
surfacigue des particules de taille supérieure a8 2 micrométres Doym)
satisfont, au moins sur une profondeur de 100 micrometres au voisinage de

la surface de ladite piece, a :

Di+ 6,75 D>oum) < 270
D; et D>aum étant exprimées en nombre de particules par mm?

La piece de linvention peut également comporter les caractéristiques
optionnelles suivantes considérees isolément ou selon toutes les
combinaisons techniques possibles :

- la piece présente au moins dans le sens de laminage un angle de
pliage supérieur a 50°.
- les teneurs en manganése, phosphore, chrome, molybdéne et silicium

de la piece satisfont a :

[ 455Exp(=0.5[Mn +25P)) + [390Cr + 50Mo]+ 7 Exp(1.381) [6-1.22x107 6 [C e |2 750

oy étant la limite d’élasticité qui est comprise entre 1300 et 1600 MPa,
et Cscc €tant égal a 1 pour une téle non revétue, et égal a 0,7 pour une
tole revétue. _

- la piéce contient une teneur nominale en nickel Ninom, caractérisée en

ce que la teneur en nickel Nig,s dans I'acier au voisinage de la surface
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est supérieure a Nipom sur une profondeur A, et en ce que, Nina
désignant la teneur maximale en nickel au sein de A :

(Nimax + Ninom)
2

x (A) 2»0,6,

et en ce que :

(Ni B Ninom )

max

20,01

la profondeur A étant exprimée en micrometres,

les teneurs Nimax et Ninom €tant exprimées en pourcentages en poids.

la résistance mécanique Rm de la piéce est supérieure ou égale a
1800 MPa. '

la piece est revétue 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 pre-revétement, lors du traitement thermique de

durcissement sous presse

L’invention porte également sur un procédé de fabrication d'une téle

d’acier laminée a chaud comportant les étapes successives selon lesquelles :

on élabore un acier liquide dans lequel on ajoute du manganése, du
silibium, du niobium et du chrome, les additions étant effectuées dans
une enceinte sous vide, puis

on réalise une désulfuration du métal liquide sans augmenter sa teneur
en azote, puis

on ajoute du titane, les dites additions étant réalisées de facon a

obtenir un . meétal liquide de composition chimique telle que

précédemment définie, puis

on coule un demi-produit, puis

on rechauffe 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 tole

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

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

L’invention porte également sur un procédé de fabrication d'une téle

d’acier laminée a chaud, puis laminée a froid et recuite, comportant comporte
les étapes successives selon lesquelles :

- on approvisionne une tble laminée a chaud, bobinée et décapée,
fabriquée par le procédé précédemment énoncé puis,

- on lamine a froid ladite téle laminée a chaud, bobinée et décapée, pour
obtenir une téle laminée a froid, puis

- on recuit ladite toéle laminée a froid a une température comprise entre
740 et 820 °C pour obtenir une téle laminée a froid et recuite. |

L’invention porte également une un procédé de de fabrication d’'une tble

pré-revétue, selon lequel on approvisionne une tole laminée fabriquée selon
'un quelconque des deux procédés précédemment définis, puis on effectue
un pré-revétement en continu au trempé, ledit pré-revétement étant de
'aluminium ou un alliage d’aluminium ou a base d’aluminium, ou du zinc ou
un alliage de zinc ou a base de zinc. |

L’invention porte également sur un procédé de fabrication d’une tdle pré-

revétue et pré-alliée, selon lequel :

- on approvisionne une téle laminée selon l'un quelconque des deux
procédés précédemment définis, 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 ladite téle pré-revétue a-de
facon a ce que le pré-revétement ne contienne pius d’aluminium libre,
de phase 7 5 du type Fe3Si Aly,, et 7 gdu type FeaSizAlg

L’invention porte en outre sur un procédé de fabrication d’une piéce durcie
sous presse telle que précédemment définie, comportant les étapes
successives selon lesquelles :

- on approvisionne une tdle fabriquée par un procédé tels que ceux
précédemment définis, puis

- on découpe ladite téle pour obtenir un flan, puis
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on effectue optionnéllement une eétape de déformation par
emboutissage a froid dudit flan, puis ' '

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

on transfére le flan au sein d’'une presse, puis

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

on maintient ladite piéce au sein de la presse pour 6btenir un

durcissement par transformation martensitique de ladite structure

~austénitique.

L’invention porte enfin sur l'utilisation d’'une piéce durcie sous presse telle

gue précédemment énoncée, ou fabriquée selon le procédé de fabrication

d’'une piéce durcie tel que précédemment défini, pour la fabrication de piéces

de structure ou de renfort pour véhicules automobiles.

D’autres caractéristiques et avantages de l'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 la densité surfacique de toutes les particules en

. fonction de la densité surfacique des particules de taille moyenne

Y

supérieure a 2 micrométres de pieces embouties a chaud, de
résistance a la rupture supérieure a 1800MPa pour cing conditions
d’eséai,

la figure 2 présente I'angle de pliage de pieces embouties a chaud, de
résistance a la rupture supériéure a 1800MPa, en fonction d'un
parametre quantifiant la densité des particules présentes dans les
piéces embouties a chaud. Ce parametre dépend de la densité
surfacique de 'ensemble des particules, ainsi que de de la densité des
particules de taille moyenne supérieure a 2 micrometres ; celles-ci ont
été évaluées pour les mémes cing conditions d’essai, et

la figure 3 présente la densité surfacique des particules en fonction de

la taille de ces particules pour les cing conditions d’essai.

L’épaisseur de la tole d’acier mise en ceuvre dans le procédé selon

linvention est  comprise préférentiellement entre 0,5 et 4 mm, gamme

d’épaisseur utilisée notamment dans la fabrication de piéces structurales ou
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de renfort pour 'industrie automobile. Celle-ci peut étre obtenue par laminage
a chaud ou faire l'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.
Avantageusement, I'acier contient les éléments su'ivants,_ la composition
étant exprimée en poids :
- une teneur en carbone comprise entre 0,24 et 0,38% lorsque la teneur en
manganése est comprise entre 0,4% et 3%. Le carbone joue un grand role
sur la trempabilité et sur la résistance meécanique 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 durcissement par trempe sous presse, sans
addition supplémentaire d’éléments coulteux. Au-delé d'une teneur de 0,38%
en poids pour une teneur en manganése comprise entre 0,4 % et 3%, 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,
peut devenir supérieure & -40°C, ce qui traduit d’'une diminution trop
importante de la ténacité. Une teneur en carbone comprise entre 0,32 et
0,36% en poids, permet d’obtenir les propriétés visées de facon stable,
maintenant la soudabilité a un niveau satisfaisant et limitant les colts de
production. L’'aptitude au soudage par points est particulierement bonne

lorsque la teneur en carbone est comprise entre 0,24 et 0,38%.

- une teneur en carbone augmentée comprise entre 0,38% et 0,43% Ioréque

la teneur en manganése est abaissée en étant comprise entre 0,05% et 0,4%
pour I'obtention d’'une piece d’acier présentant une résistance accrue a la
corrosion sous contrainte. Préférentiellement, la teneur en carbone est
comprise entre 0,39% et 0,43% pour une teneur en manganése comprise
entre 0,09% et 0,11%. L'abaissement de la teneur en manganése est ainsi
compensé par 'augmentation de la teneur en carbone tout en conférant a la
piece d’acier une résistance importance a la corrosion sous contrainte.
Comme on le verra plus loin, la teneur en carbone doit étre également
définie en conjonction avec les teneurs en manganese, chrome et silicium.

Outre son rdle de désoxydant, le manganése joue un réle sur la trempabilité.
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- on prévoit ainsi, lorsque la teneur en carbone est comprise entre 0,24
et 0,38%, que la teneur en manganése doit étre supérieure a 0,40% en poids
pour obtenir une température Ms de début de transformation (austénite —
martensite) lors du refroidissement sous presse, suffisamment basse, ce qui
permet d’accroitre la résistance Rm. La limitation de la teneur en manganése
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’hydrogéne. D’autre part, comme on
I'expliquera plus loin, la résistance a la fissuration differée 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 manganese
est excessive, il peut se former 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 doxydes de fer et de
manganeése.

-~ On prévoit alternativement une teneur abaissée en manganése qui est
comprise entre 0,05% et 0,4% conjointement avec une teneur en carbone
augmentée qui est comprise entre 0,38% et 0,43%. L'abaissement de la
teneur en manganése permet d’obtenir une téle et une piéce de résistance a
la corrosion par piqlre et ainsi de résistance a la corrosion sous contrainte
améliorées. Le maintien d’une résistance mécanique élevée est réalisé en
augmentant sensiblement la teneur en carbone.

La teneur en manganése est définie préférentiellement conjointement

aved la teneur en carbone, éventuellement 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 dune couche superficielle enrichie en nickel
particulierement efficace, et une trés bonne aptitude au découpage
mécanique des tdles. 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.
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- lorsque Ia teneur en carbone est comprise entre 0,24% et 0,38%, en
association avec une teneur en manganese comprise entre 1,50% et
3%, l'aptitude au soudage par points est particuliérement bonne.

- lorsque la teneur en carbone est comprise entre 0,38% et 0,43% en
association avec une teneur en manganése comprise entre 0,05% et

0,4% et plus préférentiellement comprise entre 0,09% et 0,11%, la

résistance a la corrosion sous contrainte est fortement augmentée,
comme il sera vu plus loin.

Ces gammes de composition permettent d’obtenir une tempeérature Ms
de début de transformation au refroidissement (austénite—martensite)
comprise entre 320 et 370°C environ, ce qui permet de garantir que les
pieces durcies a chaud présentent une résistance suffisamment élevée.

- la teneur en silicium de l'acier doit étre comprise entre 0,10 et 1,70 % en
poids : une teneur en silicium supérieure a 0,10% permet d’obtenir un
durcissement supplémentaire et contribue a la désoxydation de l'acier liquide.
La teneur en silicium peut étre augmentée jusqu'a 1,70% tout en évitant la

présence d’oxydes de surface excessifs qui pourraient nuire au dépét du

revétement. Cette augmentation de la teneur en silicium nécessite cependant

d’effectuer des opérations de décapage de la bobine laminée a chaud et de
soumettre la tole a une atmosphére de traitement de recuit de fagcon adaptéee
pour limiter la formation d’oxydes.

Pour une teneur en carbone comprise entre 0,24% et 0,38%, la teneur
en silicium est préférentiellement supérieure a 0,50% afin d’éviter un
adoucissement de la martensite fraiche, qui peut intervenir lorsque la piéce
est maintenue dans [loutillage de la presse aprés la transformation
martensitique. |

Pour Une teneur en carbone comprise entre 0,38% et 0,43% et une
teneur en manganése comprise entre 0,05% et 0,4%, la teneur en silicium est
préférentiellement comprise entre 0,10% et 1,70% pour diminuer le taux de
piglres par corrosion, ce qui permet d’augmenter la résistance a la corrosion
sous contrainte.

La teneur en silicium peut étre augmentée jusqu'a 1,70% a condition

que les autres éléments d'alliage présents dans 'acier permettent d’atteindre
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une température de transformation au chauffage Ac3 (ferrite+perlite —
austénite) inférieure a 880 ° C, de fagon a étre compatible avec les pratiques
usuellés industrielles d'austénitisation précédant I'étape d’emboutissage a
chaud- ‘ |
- en quantité supérieure ou égale a 0,015%, l'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 & l'obtention de Ila
résistance mécanique en ftraction Rm au niveau souhaité aprés le
durcissement sous presse. Au dela d’'une teneur égale a 2% en poids, l'effet
du chrome sur ’lhomogénéité des propriétés meécaniques dans la piece durcie
sous presse est saturé. En quantité préferentiellement comprise entre 0,05 et
1,20%, cet élément‘contribue a l'augmentation de la résistance. Pour une
teneur en carbone comprise entre 0,24% et 0,38%, on préfére une addition
de chrome comprise entre 0,30 et 0,50% qui permet d’obtenir les effets
recherchés sur la résistance mécanique et la fissuration différée, en limitant
les colts d’addition. Lorsque la teneur en manganeése est suffisante, c'est-a-
dire comprise entre 1,50% et 3%Mn, on considére que l'addition de chrome
est optionnelle, la trempabilité obtenue grace au manganése, étant considéré
comme suffisante. 7 v
Alternativement, pour une teneur en carbone comprise entre 0,38% et
0,43%, on préfére une teneur en chrome augmentée supérieure a 0,5% et
plus préférentiellement comprise entre 0,950% et 1,050% afin d’augmenter la

résistance a la corrosion par piqlre ainsi que par voie de conséquence, la

résistance a la corrosion sous contrainte.

Outre les conditions sur chacun des éléments C, Mn, Cr, Si définies ci-

dessus, ces éléments sont spécifiés de facon conjointe en fonction du

Mn Cr Si
At =26C+—+—+—
parameétre P4 53713 15

Comme expliqué dans la publication WO2016016707, dans ces conditions, la

fraction de martensite autorevenue, sous l'effet du maintien dans l'outillage
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de presse, est extrémement limitée, de telle sorte que Ia quantité trés élevée
de martensite non revenue permet d’obtenir une valeur élevée de résistance
mécanique. Lorsqu’une valeur de résistance Rm en traction supérieure ou -
égale a 1800MPa est recherchée, on met en évidence que le paramétre P,
doit étre tel que : P =2 1.1

- Le titane a une forte affinité pour 'azote. Compte tenu de la teneur en azote
des aciers de linvention, 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 facon 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
steechiométrie 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 l'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. o

- en quantit¢ 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 supérieuré 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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- a titre 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;
renfor¢ant Ia. 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%.
- A titre optionnel, l'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 'aptitude au durcissement
grace a la formation de carbures.
- A titre optionnel, l'acier peut également contenir du calcium en guantité
comprise entre 0,0005 et 0,005% : en se combinant avec l'oxygene et le
soufre, le calcium permet d’éviter la formation d’inclusions de grande taille qui
sont néfastes pour la ductilité des tbles ovu 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. |
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 l'invention : en effet, les inventeurs onf
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 téle ou de la piéce sous une forme
spécifique. '

En outre et comme divulgué dans la publication WO2016016707, la
piéce d’'acier est enrichie en nickel au voisinage de sa surface jusqu'a un
maximum Nimax Selon deux parameétres pour obtenir une résistance efficace a

la fissuration différée,
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Un premier parametre P2 est défini selon :

(Ni_ +Ni

)
- Po= max nom /o (A
2 5 (D)

A étant la profondeur enrichie en nickel de la piéce d’acier et Niyom étant la

teneur nominale en nickel de I'acier. |

Ce premier parametre caractérise la teneur globale en nickel dans la couche

enrichie A

Le second paramétre P; est défini par :

(Mg = Niyp,,)
A

Ce second parametre caractérise le gradient moyen de concentration en

Pa-

nickel, c’est-a-dire l'intensité de I'enrichissement au sein de la couche A.
En satisfa‘isant’é ces deux paramétres, la piéce d’acier présente une
résistance a la fissuration différée tres importante.

Le procédé permettant de réaliser une téle d’acier de l'invention va
maintenant étre décrit : On coule un demi-produit, sous forme d’acier liquide,
de composition mentionnée ci-dessus. Contrairement & un procédé
conventionnel ol 'addition d’éléments est réalisée lors de la coulée en poche
depuis le convertisseur, les inventeurs ont mis en évidence qu’il était
nécessaire de réaliser cette addition sans présence d’air qui conduit a une
augmentation de la teneur en azote du métal liquide. Dans le procédé selon
linvention, les additions d’éléments tels que le manganése, le silicium, le
niobium, le chrome sont réalisées dans une enceinte ou regne une
atmosphére sous vide. Aprés ce traitement sous vide, on réalise une
désulfuration du métal liguide par brassage entre le métal et le laitier qui est
effectué dans des conditions a ne pas augmenter la teneur en azote. Apres
controle de la teneur en azote dans le métal liquide, on ajoute le titane, par
exemple sous-forme de ferro-titane. Le titane est ainsi ajouté a la fin de
I'étape de métallurgie secondaire. Ainsi, lors de ['opération d’addition, on
diminue la teneur en azote introduite et on limite la formation de particules
susceptibles de nuire a la ductilitt de la piéce d’acier. En réalisant ainsi

lintroduction des éléments d’addition, on réduit la quantité de particules-
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précipitées a la fin de la solidification et ainsi la téle et la piéce d’acier
résultante présentent une ductilite améliorée comme il sera détaillé plus loin.
Le demi-produit obtenu aprés coulée peut étre sous forme de brame
d’épaisseur comprise typiquement entre 200 et 250mm, ou de brame mince
dont I'épaisseur typique est de l'ordre de quelques dizaines de millimeétres, 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 l'oxygéne de l'atmosphere du four, il se forme, pour la
composition de Facier de linvention, une couche d'oxyde essentiellement
riche en fer et en manganése, dans laquelle la solubilité du nickel est trés
faible, le nickel reste sous forme métallique. En paraliéle a la croissance de
cette couche d'oxyde, on assiste a une diffusion du nickel vers linterface
entre I'oxyde et le éubstrat d’acier causant ainsi l'apparition d’'une couche
enrichie en nickel dans lacier. A ce stade, I'épaisseur de cette couche
dépend en particulier de la teneur en nickel nominale de l'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 tdle a haute
température lors des étapes successives de fabrication. Cette augmentation
intervient cependant dans des proportions moindres que lors de I'étape de
réchauffage des brames.

Un cycle de fabrication d'une téle laminée a chaud comprend
typiquement :
- des étapes de laminage a chaud (dégrossissage, finissage) dans une
- gamme de température allant de 1250 a 825°C,
- Ljne étape de bobinage dans une gamme de température allant de 500 a

750°C.

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,
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ne modifiaient pas les caractéristiques mécaniques de fagon sensible, si bien
que le procéd»é était tolérant a une certaine variation au sein de ces gammes,
sans incidence notable sur les produits résultants.

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
uniguement la couche d’oxydes, si bien que la couche enrichie en nickel se
trouve située au voisinage de la surface de la téle.

Lorsque I'on désire obtenir une tole 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 facon a obtenir une recristallisation du métal écroui.
Apres 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.

Comme explicité dans la publication WO2016016707, I'étape qui présente
une influence prépondérante sur les caractéristiques de la couche enrichie en
nickel sur la tole finale, est I'étape de réchauffage des brames, dans une
gamme spécifique de température et de durée de maintien. A linverse, 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, a I'exception du
taux de réduction en laminage a froid qui diminue I'épaisseur de la couche

enrichie en nickel d’une quantité homothétique, les caractéristiques de

~ 'enrichissement en nickel de cette couche sont pratiquement identiques sur

une téle laminée a chaud et sur une tbéle 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.

Ce pré-revétement peut étre de Il'aluminium, un alliage d’aluminium
(comportant plus de 50% d’aluminium) ou un alliage a base d’aluminium (dont
Faluminium 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
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reste étant de [laluminium et des impuretés inévitables résultant de

I'élaboration.

Le pré-revétemenf peut étre également un alliage d’aluminium contenant
40-45%2Zn, 3-10%Fe, 1-3%Si, le solde étant de I'aluminium et des impuretés

inévitables résultant de I'élaboration.

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 tdle pré-revétue d’aluminium ou d’alliage d’aluminium. Ce
pré-traitement thermique est réalisé a une température 64 pendant une durée
de maintien t;, de fagon a ce que le pré-revétement ne contiénne plus
d’aluminium libre, de phase 7 5 du type FesSibAly,, et 7 ¢du type Fe,SibAlg. 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 quantit¢ d’hydrogéne
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% aprés
traitement thermique d’alliation réalisé au défilé immédiatement aprés le bain
de galvanisation. , '

Le pré-revétement peut étre également composé d’'une superposition de
couches déposées par étapes successives, dont au moins une des couches
peut étre de Faluminium ou un alliage d’aluminium.

Apres la fabricatic)n décrite ci-dessus, les tbles sont découpées ou
-poi-ngon-néés----pa-r des- procédés connus en-eux-mémes, de -fagcon a obtenir
des flans dont la géométrie est en rapport avec la géométrie finale de la piéce
emboutie et durcie sous presse. Comme on l'a expligué plus haut, le
découpage de té_les 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 mécanigue peu élevée a ce stade, associée a une microstructure

ferrito-perlitique.
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Ces flans sont chauffés jusqu’a une tempéréture comprise entre 810 et
950°C de maniére a austénitiser complétement le substrat en acier, emboutis
a chaud, puis maintenus dans l'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 impdrtant selon qu'une
étape de déformation a froid (emboutissage) a été realisée 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.

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
piece aprés durcissement sous presse, obtenue a partir de cette tdle.

Grace 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
ré'duits, ce qui permet de diminuer I'adsorption éventuelle de I'hydrogéne
dans les fours de chauffage.

Les inventeurs ont découvert que pour obtenir une piéce d'acier
présentant une ductilité améliorée, en plus des propriétés avantageuses de
résistance mécanique et de résistance a la fissuration différée precédemment
expliqués, la densité des particules présentes au voisinage de la surface de
la tole devait satisfaire a des conditions particuliéres. Dans le cadre de
I'invention, ces particules désignent 'ensemble des oxydes, sulfures, nitrures,
purs ou mixtes tels que les oxysulfures et carbonitrures, présents dans la
matrice de Facier. On a en effet mis en évidence que certaines particules
étaient des sites d’'un endommagent précoce qui diminuait I'aptitude au
pliage. Dans le cadre de linvention, le voisinage de la surface désigne la
zone située entre la surface des tbles et 100 micrométres sous cette surface.

En particulier la densité des particules et notamment celle des

particules de taille moyenne supérieure a 2 micrométres devaient répondre a
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certains critéres.

| On se référe aux Tableaux 1 et 2 ci-dessous ainsi qu’aux Figures 1 et
2 pour décrire les essais et mesures conduisant a I'établissement d’un
parametre tenant aux densités des particules.

Cinq toles d’acier A, B, C, D, E dont les compositions chimiques
respectives sont données dans le Tableau 1, ont été réalisées. Les
compositions sont exprimées en pourcentage en poids, le reste de la
composition étant constitué de fer et d'impuretés résultant de I'élaboration.
Ces toles ont été obtenues a partir d’acier élaboré a l'état liquide selon
différents procédés : pour l'essai A (essai de référence), les éléments
d’addition (manganese, silicium, chrome, niobium) ont été ajoutés sous air,
lors de la coulée en poche depuis le convertisseur.

Pour les essais B, C, D, E, réalisés dans les conditions de l'invention, ces
éléments d’addition ont été ajoutés lors d’'un traitement RH (Ruhrstahl
Heraeus) dans la cuve RH maintenue sous vide. Le traitement de
désulfuration ultérieur a été effectué sans reprise d’azote dans l'acier liquide.
L’addition de titane a été réalisée sous forme de ferro-titane a la fin du
procédé de métallurgie secondaire.

Aprés coulée sous forme de demi-produits, des brames de ces différents
aciers ont été réchauffées a une température de 1275°C et maintenues a
cette température pendant 45 minutes. Elles ont été ensuite laminées avec
une température de fin de laminage de 950°C, et bobinées a une température
de 650°C. Apres décapage, les tbles ont été laminées a froid jusqu'a une
épaisseur de 1,5mm. Les toles ont ensuite subi un recuit d’aluminage & une
température de 760°C, puis aluminées en continu au trempé dans un bain
contenant 9% en poids de silicium 3% en poids de fer, le solde étant de
Faluminium et des impuretés inévitables.

Les tbles découpées ont été embouties a chaud, aprés un réchauffage a une

température de 900°C et une durée de maintien totale dans le four de 6’30.
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Rétérence | Mn Si Ni Cr Mo Al
d’essai S

A 034 0.61 0.54 042 | 0235 020 | 0.032

B 0.345 0.61 0.53 039 | 035 0.19 | 0.043

C 0.33 0.60 0.53 038 | 033 0.17 | 0.028

D 033 0.66 0.55 040 | 0235 0.19 | 0.036

E 0.33 0.65 70.55 044 | 035 020 | 0.038
Référence | Ti p S N B
d’essai .

A 0.038 | 0.034 0.008 | 0.0004 | 0.0055 | 0.0039

B 0.039 | 0.033 0.004 | 0.0015 | 0.0051 | 0.0029

C 0.045 | 0017 0.012 | 0.0003 | 0.0044 | 0.0032

D 0.048 | 0017 0.011 | 0.0004 | 0.0051 | 0.0024

E 0.052 | 0.015 0.010 | 0.0005 | 0.0035 | 0.0029

Tableau 1 : Composition d’acier pour les essais
A B ,C DetE |

Aprés durcissement sous presse, des mesures ont été réalisées sur trois
échantillons par microscopie électronique a balayage en considérant les
particules de taille supérieure a 0.5 micromeétres sur une surface de 6 mm2 et
sur une profondeur de 100 micrometres au voisinage de la surface de la
piece. |

Un premier type de mesure consiste a évaluer la densité Di de 'ensemble
des particules a savoir les oxydes, sulfures, nitrures, purs ou mixtes tels que
les oxysulfures et carbonitrures, présents dans la matrice de Pacier. Un
second type de mesure consiste a évaluer la densité Dso,m) de ces mémes
particules dont la taille est supérieure a 2 micromeétres. Sur le Tableau 2 ci-
dessous, les réféfences dessai D1, D2, E1 et E2 correspondent
respectivement a des tdles d’acier de composition D et E telles que
présentées dans le Tableau 1 ci-dessous et qui résultent de deux bobines
d’acier differentes. _ »

L'angle de pliage a été déterminé sur les piéces durcies de 60x60mm?
supportées par deux rouleaux, selon le standard de flexion VDA-238. L'effort
de pliage est exercé par un poingon de rayon de 0,4 mm. L'espacement entre
les rouleaux et le poingon est égal a I'épaisseur des piéces testées, un jeu de
0,5 mm étant ajouté. L'apparition de la fissure est détectée puisqu'elle

coincide avec une diminution de la charge dans la courbe de déplacement de
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la charge. Les tests sont interrompus lorsque la charge diminue plus de 30 N
de sa valeur maximale. L'angle de pliage de chaque référence d’essai est
mesuré a charge maximale. Les résultats présentés dans le Tableau 2 ci-
dessous correspondent aux sept échantillons pris dans le sens de laminage.

On obtient alors une valeur moyenne de I'angle de pliage.

Référence D(>2um) D; Angle de pliage (°)
d’essai (particules/mmz2) (particules/mma2)
A 54 2125 44
B 6,7 136 50,85
C 12 62,5 52
D1 18 98 51
D2 15 78,5 51
El 8 90,5 55
E2 3,8 220 55

Tableau 2 : Densité des particules (D;) et densité des particules de taille
moyenne supérieure a 2 micrometres (Dzum)) sur une profondeur de 100
micrométres au voisinage de la surface de la tdle, et angle de pliage

correspondant. Valeurs soulignées : non conformes a l'invention

Pour satisfaire aux exigences industrielles en termes de ductilité en
cas de choc, les pieces satisfaisantes en matiere de contrainte a la rupture
sont celles qui présentent un angle de pli‘age supérieur a 50°. La piece
emboutie a chaud dans les conditions de l'essai A, ou les additions
d’éléments ont été réalisées selon un procédé conventionnel, présente un
angle de pliage inferieur a 50°.

| La figure 3 illustre la répartition des particules selon leur taille moyenne
en fonction de leur densité pour les sept références d’essai du Tableau 2. vOn
constate que la référence d’'essai A présente une répartition de la densité des
particules selon leur taille qui est substantiellement différente de celle des
autres références d’essai. Principalement, la densité des particules de taille
moyenne inférieure a 2 micrométres de la référence A est nettement
inférieure a celle des autres références d’essai. Les conditions d’élaboration
selon Tlinvention permettent d’obtenir une diminution significative de

'ensemble des particules, et notamment des particules de taille supérieure a
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2 micromeétres. Cette répartition favorable se constate sur la t6le ainsi que sur
la piece emboutie a chaud a partir de cette téle. .

On a reporté sur la figure 1 et pour chaque référence d’'essai du
Tableau 2 la densité Deoum) relative aux particules de taille moyenne
supérieure a 2 micrometres, et la densité Di relative a I'ensemble des
particules. Considérant que seule la référence A ne satisfait pas au critére
recherché d'un angle de pliage supérieur a 50°, il se dégage une relation
entre la densité Di et la densité D(»,m) qui est obtenue sur la base de la droite
D d’équation :

Y =-6,75 (X-40)

Considérant que les piéces susceptibles de présenter un angle de
pliage supérieur a 50° sont situés sous la droite D dans la zone hachuree F, il
s’ensuit que le critére permettant de satisfaire a une bonne ductilité au pliage
est le suivant :

Di+ 6,75 D>zm < 270
Di et D>2um) étant toutes deux exprimées en nombre de particules par mm?.

Ce critéere met en évidence l'influence importante des particules de
taille moyénne supérieure a 2 micrométres sur la ductilité des piéces
embouties a chaud. |

Dans le Tableau 3 ci-dessous et sur la figure 2, on a reporté le critere
défini D; + 6,75 D>2um) et 'angle de pliage obtenu pbur les sept conditions
d’essais A, B, C, D1, D2, E1 et E2. La zone hachurée G sur la figure 2 définit
la zone, selon l'invention, pour laquelle la piéce présente un angle de pliage
supérieur a 50° et dans laquelle le critére est inférieur & 270. Dans cette zone
G, la piece présente une ductilité améliorée et une résistance mécanique Rm

supérieure a 1800 MPa.
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Référence Critére Angle de pliage (°)
d’essai D;+ 6,75 D>2um) :
A | 277 44
B 181 50,85
C 143 52
D1 220 51
D2 : - 180 51
E1l 144 55
E2 246 . 55

Tableau 3 : Critere D;+ 6,75 D>2,m) €t angle de pliage correspondant

Valeurs soulignées : non conformes a l'invention

Les inventeurs ont également découvert que la diminution de ia teneur
en manganése ajustée par une augmentation sensible de la teneur en
carbone permettait d’augmenter substantiellement la résistance de la piéce
d’acier a la corrosion sous contrainte tdut en préservant une résistance
mécanique élevée supérieure a 1800 MPa.

Il est connu de mesurer la sensibilité a la corrosion sous contrainte par
des méthodes mettant en ceuvre un test de flexion a quatre points a charge
constante et :

- soit immersion de la piéce d’acier ainsi contrainte dans une solution
saline a température ambiante pendant 30 jours,
- soit pulvérisation a 35°C pendant 4h d’une solution saline sur la piéce

d’acier sous contrainte, cette opération étant renouvelée pendant 20

jours.

Mais ces méthodes ne reproduisent pas suffisamment les conditions

~ environnementales dans lesquels les piéces d’acier sont susceptibles de se

trouver.

C’est pourquoi une autre méthode dite cyclique prévoit une alternance
de phase saline, de phase humide et de phase séche. La phase saline est
appliqguée pendant 2% de la période de test pour un pourcentage en poids de
NaCl dans. latmosphére de 1% a pH4. La phase suivante humide est
appliqguée pendant 28% de la période de test, a un pourcentage en humidite

relative de 90% a une température de 35°C. La derniére phase séche est
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appliqguée pendant 70% de la période de test, & un pourcentage d’humidité
relative de 55% et a une température de 35°C. Ce test cyclique est appliqué _
pendant 42 jours. v '

Cependant, cette méethode cyclique n’est pas suffisamment séveéere
pour assurer a la piéce d'acier une résistance a la corrosion sous contrainte
satisfaisante pour les applications visées. On a donc appliqué une nouvelle
méthode cyclique dite VDA (Verband der Automobillndustrie) dans laguelle la
piece d’acier sous contrainte est soumise a des conditions de corrosion plus
sévéres. Une période de test, ou cycle, correspond a une semaine.

Dans cette méthode VDA, la phase saline est appliquée pendant 5%
de la période de test (au lieu de 2% pour la méthode cyclique) pour un
pourcentage en poids de NaCl dans I'atmosphére de 1% a pH7. La phase
suivante humide est appliquée péndant 25% de la période de test, a un
pourcentage en humidité relative de 95% (au lieu de 90% pour la méthode
cycl'ique) a une température de 35°C. La derniére phase séche est appliquée
pendant 65% de la période de test, a un pourcentagevd’humidité relative de
70% A(au lieu de 55% pour la méthode cyclique) et a une température de
35°C. La méthode VDA est appliquée pendant 6 cycles, soit 6 semaines ou
42 jours.

Il est considéré selon l'invention qu’une piéce d’acier satisfait au critére

de corrdsion sous contrainte si aucune rupture du matériau ne se produit
pendant au moins 42 jours.
On a considéré trois conditions d’essai H, | et J dont les compositions
chimiques sont données dans le Tableau 4 ci-dessous. Les compositions
sont exprimées en pourcentage en poids, le reste de la compositioh étant
constitue de fer et d'impuretés résultant de I'élaboration.

Les trois conditions d’essai H, | et J satisfont aux critéres définis
précédemment relatifs a la densité des particules et a I'enrichissement

superficiel en nickel.
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Rfi’;igfe C | M| s P si | cr | Nb
H 0,35 | 0,60 | 0,0003| 0,012 | 053 | 0,33 | 0,045
| 0,35 | 0,62 | 0,0003| 0,013 | 057 | 051 | 0,039
J 0,40 | 0,10 | 0,0001| 0,012 | 0,21 | 1,00 | 0,041

Rif,irsigice Al Ti Ni Mo | B(ppm) N
H 0,045 | 0,017 | 0,38 | 017 | 32 0,004
' 0,030 | 0,020 | 0,40 | 0,20 24 0,005
J 0,023 | 0,015 | 0,50 | 0,24 19 0,003

Tableau 4 : Composition de 'acier pour trois conditions d'essai H, | et J

La téle fabriquée dans la condition H présente une température Ac3 de
829°C. Cette température est évaluée par la formule d’Andrews, connue en
elle-méme. La téle fabriquée dans la condition | présente une température
Ac3 calculée par la formule d’Andrews de 820°C, et la tole fabriquée dans la
condition d’essai J présente une température Ac3 calculée par la formule
d’Andrews de 807°C. 7
La référence d’essai J présente ainsi une température d’austénisation
particulierement favorable a son élaboration industrielle. |
Les températures Ms (température de début de transformation
martensitique au refroidissement) calculées a partir de la formule d’Andrews,
sont de 362°C, 345°C, 353°C, pour les tbles fabriquées réspectivement dans
les conditions H, I, et J. v
Les toles d'acier des références H, | et J ont été réalisées dans les

conditions suivantes :

- réchauffage a une température de 1275°C pendant 30 minutes

- Iamihage a chaud jusgu’a une température de fin de laminage TFL de
900°C.

- bobinage a 540°C pour la référence H et 550°C pour les références'l etJ,

- laminage a froid avec un taux de réduction de 58%,

- recuit a une température de 760°C de fagon a obtenir une recristallisation

du métal écroui, et
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- refroidissemeht.

Dans l'essai H, la tble est revétue au trempé d’un alliage AISi tel que
mentionné ci-dessus, les toles fabriquées dans les Conditions | et J ne sont
pas revétues.

On obtient une tole d’acier d’épaisseur de 1,5 millimétres pour les conditions -
H et I, et de 1,3 millimeétres pour la condition J. _

Aprés avoir découpé la tole pour obtenir un flan, on chauffe celui-ci dans
un four a 900°C pendant 6 minutes et 30 secondes (temps total de maintien
dans le four)., de fagon a ce qu’une transformation austénitique totale
intervienne dans l'acier, puis on transfére le flan rabidement au sein d’un
dispositif simulant Femboutissage a chaud. Le transfert est effectué en moins
de 10 secondes, de telle sorte qu’aucune transformation de lausténite
n’intervienne pendant cette étape. La pression exercée par les outils de la
presse est de 5000 MPa. On maintient la piéce au sein de la presse pour
obtenir un durcissement par transformation martensitique de la structure
austénitique. On applique ensuite sur la téle un traitement thermique de
170°C pendant 20 minutes, correspondant a un cycle de cuisson d’une
peinture appliquée sur la piéce emboutie a chaud.

Les caractéristiques meécaniques de traction (limite d'élasticite oy et
résistance Rm) mesurées sur les piéces embouties H, | et J, sont présentéés

au tableau 5 ci-dessous.

Référence Oy
d’essai (MPa) Rm (MPa) .
H ‘ 1595 1845
| 1500 1996
$ | -1595 | 1923

Tableau 5. Caractéristiques mécaniques de traction mesurées

dans les trois conditions d’'essai H, | et J

Trois éprouvettes prélevées dans des piéces embouties a chaud pour
chacune des références d'essai H, | et J ont été soumises au test VDA de

corrosion sous contrainte précédemment décrit. La contrainte de flexion
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appliquée a I'’éprouvette en surface extérieure entre les deux rouleaux est de
750 MPa.

Les résultats sont présentés dans le Tableau 6 ci-dessous.

Référence Rupture .
d’essai Cycle | Cycle | Cycle | Cycle | Cycle | Cycle
1 2 3 4 5 p
H 0 2 1 - - -
I 0 0 1 2 - -
J 0 0 0 0 0 0

Tableau 6 : Résultats des tests de corrosion sous contrainte par la méthode
VDA des conditions d’essai H-J

On constate que pour la condition d’essai H, deux piéces se sont
rompues au cours du 2°Me cycle, et la troisiéme piéce s’est rompue au cours
du 3°™ cycle.

Pour la référence d’essai |, une premiére piéce s’est rompue au cours
du 3°™ cycle, et les deux autres piéces se sont rompues au cours du 4™
cycle.

Pour la référence d'essai J, aucune piéce n’est rompue a lissue du
6°™ cycle. La référence d'essai J a basse teneur en manganése présente
ainsi une excellente résistance a la corrosion sous contrainte. |

Sans étre lié par une théorie, les inventeurs ont défini I'expression d’un
crittre permettant d’assurer, pour une piéce emboutie a chaud présentant
une limite d’élasticité comprise entre 1300 et 1600 MPa, une résistance a la
corrosion sous contrainte suffisante pour satisfaire au test VDA.

Ce critére dépend de trois paramétres : un paramétre P1 dépendant de
la composition de la piéce, un parametre P2 dépendant de la contrainte
appliquée et un paramétre P3 dépendant de la présence éventuelle d’un
revétement sur la pi€ce emboutie a chaud.

Le paramétre P1 s’exprime de la facon suivante en fonction des
teneurs en manganese, phosphore, chrome, molybdéne et silicium:

P1 = 455Exp(~0.5[Mn + 25P]) + [390Cr + S0Mo] + TExp(1.35i), les teneurs étant
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exprimées en pourcentages en poids.

Le paramétre P2 s’exprime de la fagon suivante :

P2 =]6-1.22x10"0y* |
ou oy désigne la limite d'élasticité, exprimée en MPa, et est comprise

entre 1300 et 1600 MPa. | |

Le pafamétre P3 est quantifié par un paramétre Cgcc dont la valeur est
égale a1lsila pi‘éce n'est pas revétue est nue, et égale a 0,7 si la piece est
revétue

On définit alors le seuil de rupture a la corrosion sous contrainte Xo
comme étant : Xo = P1 x P2 x P3

Les inventeurs ont mis en évidence que si Xo est supérieur ou égal a
750, la téle ou piéce correspondante satisfait au test VDA de résistance a la
corrosion sous contrainte.

On définit alors le critére suivant qui, s’il est satisfait, assure une

excellente résistance a la corrosion sous contrainte de la téle et piéce d’acier:

455 Exp(—0.5|Mn + 25P)) + [390Cr + 50 Mo |+ 7 Exp(1.357) 6-122x107c° [C 1= 750
: y 1~ SC

Outre la mise en évidence que la diminution de la teneur en Mn permet
d’augmenter la résistance a la corrosion sous contrainte, on constate que
Faugmentation de la teneur en chrome (0,33 pour la référence d’essai H, 0,51
pour la référence | et 1 pour la référence J) améliore aussi la résistance a la
corrosion sous contrainte de la piéce.

Ainsi, 'invention permet la fabrication de piéces durcies sous presse, offrant
simultanément de hautes caractéristiques mécaniques en traction, une bonne
ténacité et une résistance élevée a la corrosion sous contrainte- Ces pieces
seront utilisées avec profit comme piéces de structure ou de renfort dans le

domaine de la construction automobile.
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REVENDICATIONS
1 Tole d’acier laminée, pour durcissement sous presse, dont la

composition chimique comprend, les teneurs étant exprimées en
poids :
sit 0,24% < C < 0,38% et 0,40% < Mn < 3% ,
soit 0,38% < C =0,43% et 0,05% < Mn < 0,4%
0,10% = Si<1,70%
. 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%
etant 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+@+—C1+§zl,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

'élaboration,
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ladite téle contenant une teneur en nickel Nigy en tout point de I'acier
au voisinage de la surface dé ladite téle sur une profondeur A, telle
que :
Nisurf > Ninom,
Ninom désignant la teneur nominale en nickel de l'acier,

et telle que, Nimax désignant la teneur maximale en nickel au sein de A

(Nlmax ;Nlnom) X (A) 2 0,6’

et telle que :
(Ni

— Ni
max Znam) > 0’01
A

la profondeur A étant exprimée en micrométres,

les teneurs Ninax et Ninom €tant exprimées en pourcentages en poids,

et telle que la densité surfacique de I'ensemble des particules D; et la
densité surfacique des particules de taille supérieure a 2 micrometres
D>2um) satisfont, au moins sur une profondeur de 100 micrométres au

voisinage de la surface de ladite tble, a :

D+ 6,75 D(>2pm) <270
Di et D>oum) étant exprimées en nombre de particules par millimétres

carrés.

2 Tole d’acier selon la revendication 1, caractérisée en ce que sa

composition comprend, en poids :

0,39% =<C =0,43%
0,09% =Mn=0,11%

3 Tole d’acier selon l'une quelconque des revendications 1 et 2,
caractérisée en ce que sa composition comprend, en poids :
0,95% = Cr=1,05%
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Tole d’acier selon I'une quelconque des 2 et 3, caractérisée en ce que
sa composition comprend, en poids :
0,48 % < Ni = 0,52%.

Tole d'acier selon l'une quelconque des revendications 2 a 4,
caractérisée en ce que sa composition comprend en poids :
1,4% < Si<1,70%

Toéle d’acier selon 'une quelconque des revendications précédentes,

caractérisée en ce que sa microstructure est ferrito-perlitique.

Tole d'acier selon I'une quelconque des revendications précédentes,

caractérisée en ce que ladite tdle est une tdle laminée a chaud.

Tole d’acier selon Fune quelconque des revendications précédentes,

caractérisée en ce que ladite téle est une téle laminée a froid et recuite.

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisée en ce qu'elle est pré-revétue d’'une couche meétallique

d’aluminium ou d’alliage d’aluminium ou a base d’aluminium.

Tole d’acier selon 'une quelconque des revendications précédentes,
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 l'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisée en ce quelle est pré-revétue d'une couche ou de
plusieurs couches d’alliages intermétalliques contenant de I'aluminium
et du fer, et éventuellement du silicium, le pré-revétement ne contenant
pas d’aluminium libre, de phase 75 du type FesSixAly,, et 75 du type
F628i2A|g.
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Piéce obtenue par durcissement sous presse d'une téle d’acier de
composition selon l'une quelconque des revendications 1 a 5,
caractérisée en ce qu'elle présente une structure martensitique ou
martensito-bainitique, et en ce que et la densité surfacique de
'ensemble des particules D; et la densité surfacique des particules de
taille supérieure a 2 micrometres D> m) satisfont, au moins sur une
profondeur de 100 micrométres au voisinage de la surface de ladite

piéce, a :

D;+ 6,75 D(>2“m) <270

Di et D>oum) €tant exprimées en nombre de particules par mm?

Piéce durcie sous presse selon la revendication 12, caractérisée en ce
qu’elle présente au moins dans le sens de laminage un angle de pliage

supérieur a 50°.

Piéce durcie sous presse selon I'une guelconque des revendications 12
et 13, caractérisée en ce que les teneurs en manganése, phosphore,

chrome, molybdéne et silicium satisfont a :

[ 455Exp(=0.5[Mn+25P)) + [390Cr + 50Mo] + 7 Exp(1.3Si) J6-1.22x10° 3 [Cyp ]2 750

oy étant la limite d’élasticité qui est comprise entre 1300 et 1600 MPa,
et Cscc étant égal a 1 pour une tole non revétue, et égal a 0,7 pour une

tole revétue.

Pieéce durcie sous presse selon 'une quelconque des revendications 12
a 14, contenant une teneur nominale en nickel Ninom, caractérisée en ce
que la teneur en nickel Nisyt dans I'acier au voisinage de la surface est
supérieure a Ninom éur une profondeur A, et en ce que, Niyax désignant
la teneur maximale en nickel au seinde A :

(Ni, +Ni

wn) ¥ (A) 2 0,6,
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eten ce que :

(Nilnax _Ninom) > 0,01
A

la profondeur A étant exprimée en micrométres,

les teneurs Nimax €t Ninom €tant exprimées en pourcentages en poids.

Piéce durcie sous presse selon 'une quelconque des revendications 12-
a 15, caractérisée en ce que sa résistance mécanique Rm est

supérieure ou égale a 1800 MPa.

Piece durcie sous presse selon 'une quelconque des revendications 12
a 16, caractérisée en ce qu'elle est revétue 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 fabricétion d'une téle d’acier laminée a chaud, comportant
les étapes successives selon lesquelles :

on élabore un acier liquide dans lequel on ajoute du manganése, du
silicium, du niobium et du chrome, Ies' additions étant effectuées dans
une enceinte sous vide, puis |

on réalise une désulfuration du métal liquide sans augmenter sa teneur
en azote, puis

on ajoute du titane, les dites additions étant réalisées de fagon a
obtenir un meétal liquide de composition | chimique selon l'une
qguelconque des revendications 1 a 5, puis

on coule un demi-produit, 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
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on bobine ladite tle 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 tbéle laminée a froid et recuite,
caractérisée en ce qu'elle comporte les étapes succeésives selon
lesquelles ':

on approvisionne une téle laminée a chaud, bobinée et décapée,
fabriquée par le procédé selon la revendication 18 puis,

on lamine a froid ladite t6le laminée a chaud, bobinée et décapée, pour
obtenir une t{éle laminée a froid, puis

on recuit ladite tdle laminée a froid a une température comprise entre

740 et 820 °C pour obtenir une téle laminée a froid et recuite.

Procédé de fabrication d’'une téle pré-revétue, selon lequel on
approvisionne une tole laminée fabriquée selon le procédé 18 ou 19,
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 tble pre-revétue et pré-alliée, selon
lequel : |

on approvisionne une téle laminée selon le procédé 19 ou 20, 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 ladite téle pré-revétue a-de
fagon a ce que le pré-revétement ne contienne plus d’aluminium libre,

de phase 7 5 du type Fe3SibAlyz, et 7 ¢du type FexSizAlg

Procédé de fabrication, d’'une piéce durcie sous presse selon fune
quelconque des revendications 12 a 17, comportant les étapes

successives selon lesquelles :
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on approvisionne une tble fabriquée par un procédé selon lune
quelconque des revendications 18 a 21, 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 'acier puis

on transfére le flan au sein d’une presse, puis

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

on maintient ladite piéce au sein de la presse pour obtenir un
durcissement par transformation martensitique de ladite structure

austénitique.

Utilisation d'une piéce durcie sous presse selon la revendication 13 a
18, ou fabriquée selon le procédé de la revendication 23, pour la
fabrication de piéces de structure ou de renfort pour véhicules

automobiles.
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