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Procédé d’aluminisation de tdles d’acier magnétique A grains orientés et tdles d'acler magnétique
obtenues selon ce procédé.

Le procédé d'aluminisation d’'une tdle d'acier magnétique & grains orientés ayant subi au moins un
laminage a froid, au moins un recuit intermédiaire sous atmosphére d’hydrogéne, suivis d'un recuit de
décarburation, les grains de la tdle étant alors a I'état de recristallisation primaire, est caractérisé en ce
qu'on effectue un dépdt d'aluminium sur ladite téle entre deux étapes d'un recuit final dont la premiére
étape réalise une recristallisation secondaire partielle ou totale des grains de la tdle et dont la seconde
étape pemmet la diffusion de I'aluminium et I'élimination des impuretés.
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PROCEDE D’ALUMINISATION DE TOLES D’ACIER MAGNETIQUE A GRAINS ORIENTES ET
TOLES D’ACIER MAGNETIQUE OBTENUES SELON CE PROCEDE

La présente invention a pour objet un procédé d'aluminisation de tdles d’acier magnétique & grains orien-
tés.

Les téles d'acier magnétique & grains orientés, par exemple & texture de GOSS, sont utilisées dans la cons-
truction des machines électriques, en particulier des transformateurs ot leurs caractéristiques magnétiques
jouent un réle important.

I est particuliérement avantageux de diminuer les pertes dans les tdles magnétiques utilisées dans les
machines électriques, tant par hystérésis que par courants de Foucault, en augmentant [a résistivité du métal
par addition d'éléments d'alliages tels que I'aluminium et en tenant compte de I'épaisseur desdites tdles, qui
est en rapport avec I'épaisseur de peau, elle méme fonction des fréquences de travail envisagées.

La texture orientée doit 8tre conservée impérativement aprés cette addition d'aluminium.

On connait dans le FR-A-1 525 034, un procédé qui consiste a recouvrir la tdle sur chacune de ses faces
d’une couche d’aluminium, de silicium, ou de germanium, & faire diffuser par traitement thermique cet élément
dans la matrice, et & effectuer ensuite sur le métal ainsi obtenu un traitement thermique dans un champ mégné-
tique pour améliorer la configuration des domaines de Weiss et obtenir la structure désirée.

Dans ce procédé, la diffusion s'effectue & une température comprise entre 750°C a 1050°C, plus particu-
ligrement & 900°C pendant trois heures sous atmosphére d’hydrogéne. Aprés ce traitement statique, un trai-
tement de planage & chaud est indispensable. Ce demier traitement thermique est effectué dans un four au
passage a une température de I'ordre de 900°C, pendant quelques minutes, suivi d'un refroidissement dans
un champ magnétique, lorsque la température est comprise entre 600°C et 300°C.

Un tel procédé présente I'inconvénient majeur de nécessiter un fraitement themmique particulier & tempé-
rature élevée de maniére a faire diffuser I'aluminium. L’ étape d’aluminisation est une étape précédent I'élabo-
ration de la texture des grains des toles.

On connait également dans le FR-A-2 067 409, un procédé de fabrication de tbles a grains orientés & hau-
tes propriétés magnétiques dans le sens du laminage, a partir d’'une bande d'acier apte & acquérir la texture
de GOSS, mais ne la possédant pas encore, et cela grace & une composition convenable de I'acier et & un
laminage a froid approprié suivi d’'un recuit de décarburation jusqu'a moins de 0,005% de carbone. On effectue
sur ladite bande un dép6t d’aluminium, suivi d'une diffusion a chaud de cet aluminium dans toute la masse de
la bande & traiter, en phase solide, cette diffusion de 'aluminium ayant lieu avant de réaliser & chaud la recris-
tallisation secondaire en texture de GOSS.

La bande laminée a froid, décarburée, est enroulée avec une bande d’aluminium. Cet enroulement est suivi
de deux traitements themmiques successifs, 4 deux températures différentes, pouvant ou non avoir lieu dans
le mé&me four, avec ou sans retour a la température ambiante entre les deux traitements. Le premier traitement,
entre 600 et 800°C, réalise la diffusion de I"aluminium dans la bande 2 traiter, et le second traitement, entre
950 et 1250°C, réalise la recristallisation secondaire en texture de GOSS.

Dans les deux procédés décrits, I'étape de diffusion de I'aluminium est réalisée avant la recristallisation
en texture de GOSS.

Le procédé selon la présente invention concerne ia fabrication de tdies d'acier magnétique aluminisées &
grains orientés, comprenant une opération d'aluminisation réalisée pendant le processus de recristallisation
des grains de 1a tdle magnétique, ce qui, comparativement aux techniques antérieures précitées, supprime le
traitement thermique spécifique de diffusion de I'aluminium dans la fabrication des tbles tout en maintenant la
texture & grains orientés.

Dans ce but, le procédé d’aluminisation d'une tdle d’acier magnétique & grains orientés ayant subi au moins
un laminage 2 froid, au moins un recuit sous atmosphére d’hydrogéne, suivis d’un recuit de décarburation, les
grains de la téle étant alors & I'état de recristallisation primaire, est caractérisé en ce qu'on effectue un dépot
d’aluminium sur ladite tdle entre deux étapes d’un recuit final dontla premiére étape réalise une recristallisation
secondaire partielie ou totale des grains de la tdle et dont la seconde étape permet la diffusion de I'aluminium
et I'élimination des impuretés.

Le procédé est caractérisé en outre en ce que la premiére étape du recuit final comprend :

- une montée en température & environ 40°C par heure sous atmosphére de gaz neutre,

— un premier palier, dont la température est comprise entre 800°C et 1050°C et la durée entre une demi-

heure et cinq heures, sous atmosphére de gaz neutre,

- un refroidissement naturel sous gaz neutre,

et en ce que |a deuxiéme étape du recuit final comprend :

~ une montée de température rapide & environ 450°C par heure jusqu'a la température du premier palier,
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puis une montée en température d’environ 40°C par heure,

- un second palier dont 1a température est comprise entre 1080°C et 1200°C et la durée entre une demi-

heure et cing heures sous atmosphére d’hydrogéne.

De préférence :

~ la température du premier palier est de 890°C,

— la durée du premier palier est de quatre heures,

— la température du second palier est de 1180°C,

— la durée du second palier est de quatre heures.

Selon d'autres caractéristiques de I'invention :

- le dépdt d’aluminium est effectué & I'aide d’au moins un feuillard d’aluminium mis en contact avec la téle,

— le dépot d’aluminium est effectué par évaporation sous vide,

— le dépdt d*aluminium est effectué par trempage dans un bain d'aluminium fondu,

— aprés traitement, la teneur en aluminium dans la tole est comprise entre 1 et 5%.

L'invention concerne également une téle d’acier magnétique obtenue selon ce procédeé.

Un tel procédé d’aluminisation est maintenant décrit en se référant & des essais comparatifs qui, au regard
des dessins annexés, feront ressortir les caractéristiques de la téle magnétique selon l'invention.

La figure 1 représente un exemple de profil de températures d'un recuit final.

La figure 2 représente trois cycles d’hystérésis comrespondant & trois essais comparatifs d'aluminisation.

La figure 1 présente un exemple de profil de températures d'un recuit final comprenant une montée en tem-
pérature d'environ 40°C par heure. La téle a traiter est alors placée sous une atmosphére de gaz neutre pouvant
étre par exemple de I'azote, et maintenue & un premier palier P, pouvant varier de trente minutes a cing heures
a une température T4 comprise entre 800°C et 1050°C. Ce palier permet une germination des cristaux ayant
par exemple l'orientation GOSS. Aprés le passage du palier Py, la tdle est refroidie de fagon naturelle jusqu'a
une température permettant un dépdt d’aluminium sous différentes formes telles qu’évaporation, trempage
dans un bain fondu, contact de feuillards d’aluminium.

Ensuite, la t6le aluminisée est maintenue & un second palier P,, sous atmospheére d’hydrogéne, pendant
un temps compris enfre trente minutes et cinq heures & une température T, comprise entre 1080°C et 1200°C.

La croissance de la température s'effectue a vitesse constante de 450°C par heure jusqu’a la température
T4 du palier Py, puis & 40°C par heure pour parvenir a la température T, du palier P,, le refroidissement se
faisant ensuite de fagon naturelle sous hydrogéne.

A titre comparatif des échantillons prelevés sur une téle Fe-Si 3% en bobine ont été soumis aux différents
essais de traitement suivants :

1. traitement thermique de recuit final en deux étapes sans aluminisation,

2. aluminisation aprés le recuit en deux étapes suivi d’'une opération de diffusion de I'alumimnium,

3. aluminisation avant le recuit final en deux étapes,

4. aluminisation aprés la premiére étape du recuit final.

La tdle d'alliage Fe-Si 3% en bobine est élaborée & partir d'une tdle laminée & chaud de deux millimétres
d'épaisseur soumis & :

a) un premier laminage a froid pour atteindre une épaisseur intermédiaire & 0,49 mm,

b) un recuit intermédiaire au passage & 950°C sous atmosphére d’hydrogéne, suivi d'un second laminage

a froid & I'épaisseur finale de 0,23 mm,

¢) une décarburation au passage & 820°C sous une atmosphére d’hydrogéne et d’azote,

d) une enduction d'un revétement de magnésie (MgQO) ou d'alumine (Al,O;),

e) et un recuit final en deux étapes, comprenant :

. un premier recuit de quatre heures & 890°C correspondant a la température T, du palier P4, sous une
atmosphére d’azote, avec une montée en température lente 4 40°C par heure, le recuit étant suivi d'un
refroidissement naturel,

. un second recuit de quatre heures & 1100°C correspondant & la température T, du palier P,, sous une
atmosphére d'hydrogéne avec montée rapide jusqu’a la température T,, puis une montée lente 4 40°C
par heure, jusqu'a la température T, du palier Py, le recuit &tant suivi d'un refroidissement naturel.

Il est nécessaire de recouvrir de fagon superficielle les t8les d'un revétement anticollant qui puisse étre
éliminé facilement. La texture des tdles n'est pas modifiée par l‘utilisation d'un revétement anticollant comme
la magnésie ou I'alumine.

Les caractéristiques magnétiques, pertes magnétiques et induction B 800 (sous un champ d’excitation de
800 A/m) pour une téle ayant subi le traitement thermique 1, sans aluminisation, sont indiqués dans le tableau
l:
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TABLEAU 1
Pertes en mW/cm3 Aimantation
Fe-Si 3%
1T 1,57 B800 en Tesla
en courant continu
50 Hz 3,21 6,58 1,86
400 Hz 59,2 135

L'aimantation & saturation Bs = 2,01 Tesla.
B800 _ 1,86 _
Bs - —io—" = (0,925

L’aluminium utilisé pour!'étape d’aluminisation est un feuillard dont la composition pondérale des éléments
résiduels est |a suivante :

Fer : 0,20% ; Silicium : 0,20 a 0,30% ; Titane :0,015%

Le feuillard est, par ailleurs, a I'état recuit.

Par exemple, on utilise des feuillards d’aluminium de 9 microns d'épaisseur pour les téles de 0,23 mm
d'épaisseur. Aprés traitement, ia teneur mayenne en aluminium est alors voisine de 1,3% et la densité des
échantillons est proche de 7,52.

La densité des toles aluminisées s'écarte de fagon non négligeable de la densité de I'alliage Fe-Si 3% de
base. Une juste comparaison des propriétés physiques éxige d'exprimer les pertes par unité de volume, par
exemple en mW/cm3.

Le traitement 2 d’aluminisation est réalisé en disposant un feuillard sur les deux faces de la tole magnétique
aprés que celle-ci ait subi les deux étapes du recuit final.

Il est donc nécessaire de réaliser sur cet ensemble tole-feuillard un traitement thermique supplémentaire
destiné a faire diffuser I'aluminium. L'opération de diffusion comprend les étapes suivantes :

— une montée en température de 40°C par heure,

— un palier de quatre heures 4 1050°C sous gaz neutre.

- un refroidissement naturel sous gaz neutre.

Les caractéristiques magnétiques sont indiquées dans le tableau Ii ci-apres :

Le rapport
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Tableau II

Pertes en mW/cm3 Aimantation
Fe-Si 3% + 1.3% Al.

iT 1,5 T B800 en Tesla
en courant continu

50 Hz 2,86 6,32 1,813

400 Hz 55,2 125

L'aimantation & saturation est alors Bs=1,93 Tesla.

B800 _ 1,81 _ :

Bs 1,03 09%7

Ce rapport différe trés peu de celui obtenu avant aluminisation (Tableau 1). La texture n’est donc pas modifiée.
Le traitement 3 d’aluminisation est réalisé en disposant le feuillard d’aluminium sur les deux faces de la

tdle avant les deux étapes du recuit final, comme préconisé dans le FR-A-2 067 409.

Les caractéristiques magnétiques obtenues sont regroupées dans le Tableau lil ci-aprés.

Le rapport

Tableau III

Pertes en mW/cm3 Aimantation
Fe-S1 3% + 1,3% Al.

17 1,5 T B800 en Tesla
en courant continu

50 HZ 3,91 9,70 1,598 1

L'aimantation & saturation est Bs = 1,93
Le rapport B—gg—q = 0,827

L'aluminisation avant les deux étapes du recuit final joue un réle trés défavorable sur les mécanismes de
recristallisation secondaire. En observation macrographique, les grains apparaissent irréguliers, de petite taille,

tels qu'ils sont aprés le stade de croissance primaire. Les caractéristiques en pertes magnétiques confirment
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que le procédé d'alumisation avant les deux étapes du recuit final donne des résultats moins bons que dans
I'essai de recuit final sans aluminium.

Le traitement 4 d’aluminisation selon l'invention est réalisé en disposant le feuillard d’aluminium sur les
deux faces de la téle entre les deux étapes du recuit final, c'est-a-dire aprés une recristallisation secondaire
des grains de la tole.

Les caractéristiques magnétiques sont regroupées dans le tableau IV ci-apras.

TABLEAU IV

Pertes en mW/cm3 Aimantation
Fe-Si 3% + 1,3% Al.

1T 1,5 T B800 en Tesla
en courant continu

750 Hz 2,92 6,39 1,80

400 Hz 56,80 131

L’aimantation & saturation est Bs = 1,93
B80O _ 0,035
Bs

Les caractéristiques magnétiques mises en évidence lors du traitement 3 et regroupées dans le tableau
1li confirment que le procédé d’'aluminisation, avant recuit final, n'améliore pas les caractéristiques en pertes
de la tble. C'est la raison pour laquelle il a é6té procédé, en découpant en deux étapes le recuit final de recris-
tallisation secondaire, & 'addition de I'aluminium au stade intermédiaire, c’est a dire aprés que les mécanismes
de recristallisation secondaire se soient développés au moins partiellement.

La germination de la texture s'accomplit au cours de la premiére étape du recuit final durant laquelle les
mécanismes de recristallisation ont pu intervenir.

Cette étude montre que I'aluminisation réalisée au cours du recuit final, donne des résuitats sensiblement
identiques & ceux obtenus avec une aluminisation réalisée aprés le recuit final.

Le dépdt d'aluminium peut &tre effectué soit par évaporation sous vide, soit par trempage dans un bain
d’aluminium fondu.

Aprés traitement, la teneur en aluminium dans la téle est comprise entre 1 et 5%, et égale & 1,3% dans
'exemple.

Les variations du cycle d’hystérésis représenté sur la figure 2 pour une induction B = 1,5 Tesla en fonction
de I'aluminisation montre I'intérét d'un tel procédé.

Sur cette figure 2, les courbes représentent des cycles d'hystérésis des alliages Fe-Si (fraitement 1) et Fe-
Si-Al ; (traitements 2 et 4).

- la courbe 1 représente le cycle de I'alliage Fe-Si avant aluminisation et aprés I'opération de recuit final,

— la courbe 2 représente le cycle d'hystérésis de I'alliage Fe-Si-Al pour un traitement I’aluminisation aprés

le recuit en deux étapes suivi d’'une opération de diffusion de 'aluminium,

- la courbe 3 représente le cycle d’hystérésis de I'alliage Fe-Si-Al aprés aluminisation, I'aluminisation étant

effectuée aprés la premiére étape du recuit final.

On constate que les différences entre les cycles d’hystérésis pour les deux procédés d'aluminisation sont

Le rapport
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faibles et que la variation entre les deux cycles avec aluminisation et le cycle Fe-Si sans aluminium est impor-
tante.

Une tdle d'épaisseur 0,23 mm utilisée dans des dispositifs travaillant notamment a4 400 Hz est le siége de
courants induits importants qui générent des pertes supplémentaires et limitent le temps de réponse dans, par
exemple, des circuits de commande utilisant des composants de puissance semi-conducteur. Dans ces condi-
tion on a tout intérat a travailler avec des matériaux de plus faible épaisseur.

Dans un autre exemple, il a été réalisé une tdle d’acier magnétique & grains orientés par le procédé selon
l'invention corespondant au fraitement 4, |a téle ayant une épaisseur d'environ 0,15 mm.

Les caractéristiques de la tole ainsi réalisée sont regroupées dans le tableau V ci-aprés.

TABLEAU V
Pertes en mW/cm3 Aimentation
Fe-Si 3% + 1,5% Al
1T 1,51 B 800 en Tesla

au courant Continu

50 Hz 5,69 1,81

400 Hz | 101

On remarque que la tdle magnétique de 0,15mm obtenue par le procédé présente une diminution subs-
tantielle des caractéristiques en pertes magnétiques en comparaison aux caractéristiques en pertes de téles
d'épaisseur de 0,23 mm obtenue par le méme procédé.

Le procédé selon I'invention permet une aluminisation des t8les & grains orientés au cours de leur élabo-
ration en utilisant la deuxiéme étape du recuit final pour assurer la diffusion de I'aluminium et I'élémination du
soufre et autres impuretés.

De plus, ce procédé permet une économie importante, notamment d'énergie, en supprimant une étape de
fraitement thermique & haute température, en comparaison avec le procédé matérialisé par la courbe 2.

Les températures de traitement thermique et les durées sont susceptibles d’évoluer en fonction des épais-
seurs et des compositions initiales des téles 4 aluminiser, 'exemple qui vient d’étre donné concerne des tbles
magnétiques & grains orientés couramment utilisées.

De méme, le dépot d’aluminium estréalisé au moyen de feuillards, mais des résultats identiques sont obte-
nus par dépdt sous vide ou trempage dans un bain d’aluminium fondu.

Revendications

1. Procédé d’aluminisation d’'une tdle d'acier magnétique & grains orientés ayant subi au moins un laminage
a froid, au moins un recuit sous atmosphére d’hydrogéne, suivis d'un recuit de décarburation, les grains
de la tole étant alors & I'état de recristallisation primaire, caractérisé en ce qu'on effectue un dépdt d’alu-
minium sur ladite tle entre deux étapes d'un recuit final dont ia premiére étape réalise une recristallisation
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secondaire partielle ou totale des grains de |a téle et dont la seconde étape permet la diffusion de I'alumi-
nium et I'élimination des impuretés.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la premiére étape du recuit final comprend :
— une montée en température & environ 40°C par heure sous atmosphére de gaz neutre,
- un palier P4, dont la température T, est comprise entre 800°C et 1050°C et la durée entre une demi-
heure et cing heures, sous atmosphére de gaz neutre,
- un refroidissement naturel sous gaz neutre,

Procédé selon la revendication 2, caractérisé en ce que la température T, du palier P, est de 890°C.
Procédé selon la revendication 2, caractérisé en ce que la durée du palier P, est de quatre heures.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la deuxiéme étape de recuit final comprend :
- une montée de température rapide & environ 450°C par heure jusqu'a la température T,, puis une
montée en température d'environ 40°C par heure,
— un palier P, dont la température T, est comprise entre 1080°C et 1200°C et Ia durée entre une de-
mi-heure et cinq heures sous atmosphére d'hydrogéne,
- un refroidissement naturel sous hydrogéne.

Procédé selon la revendicaion 5, caractérisé en ce que la température T, du palier P, est de 1180°C.
Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce que la durée du palier P, est de quatre heures.

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé en ce que le dépo6t d’alumi-
nium est effectué 2 I'aide d’au moins un feuillard d’aluminium mis en contact avec la tble.

Procédé selon I'une des revendications 1 & 7, caractérisé en ce que le dépdt d’aluminium est effectué par
évaporation sous vide.

Procédé selon I'une des revendications de 1 & 7, caractérisé en ce que le dép6t d’aluminium est effectué
par trempage dans un bain d’aluminium fondu.

Procédé selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce qu'apres traitement, la teneur en
aluminium dans la t6le est comprise entre 1 et 5%.

Téle d'acier magnétique & grains orientés caractérisé en ce qu'elle est obtenue par le procédé selon les
revendications 1 & 11.
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