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(57)  Procédé de fabrication d'une bande en alliage
du type fer-nickel contenant, principalement, de 25% &
50% en poids de nickel et de 50% a 75% en poids de
fer, et, éventuellement, un ou plusieurs éléments d'al-
liage tels que, notamment, le cobalt, le chrome, le mo-
lybdéne, le manganése, le silicium, le vanadium, le tan-
tale, le titane, I'aluminium, en des teneurs inférieures a
8 % en poids, le reste étant des impuretés résultant de

I'élaboration, selon lequel on coule en continu une ban-
de mince d'épaisseur inférieure 2 10 mm, on lamine la
bande mince, et on effectue avant ou aprés laminage,
untraitement d'homogénéisation consistant en un main-
tien & une température T (en °C) pendant un temps t
(en heures) tels que : t > 0,5 x 10712 exp(38000/(T +
273)), de fagon a obtenir un « taux de ségrégation stan-
dard » du nickel inférieure a 0,4 %.
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Description

[0001] La présente invention concerne la fabrication d'une bande en alliage du type fer-nickel obtenue a partir d'une
bande mince obtenue par coulée directe d'une bande mince.

[0002] Les alliages du type fer-nickel sont bien connus et utilisés pour leurs propriétés magnétiques ou pour leurs
propriétés de dilatation. Leur composition chimique comprend, principalement, de 25% a 50% en poids de nickel, de
50% a 75% en poids de fer, éventuellement au moins un élément d'alliage pris parmi le cobalt, le chrome et le moly-
bdéne, en des teneurs inférieures & 5%. On connait, par exemple, les alliages a trés faibles coefficients de dilation
contenant environ 36% de nickel ou environ 33 % de nickel et environ 4% de cobalt, le reste étant essentiellement du
fer, éventuellement quelques éléments complémentaires en faibles quantités, et des impuretés. Ces alliages a faible
coefficient de dilatation sont utilisés également pour leurs bonnes propriétés magnétiques, notamment sous forme de
bande laminée a froid d'épaisseur généralement comprise entre un dixiéme et quelques dixiemes de millimétres. Les
propriétés magnétiques obtenues sont caractérisées notamment par un champ coercitif inférieur & 55 A/m.

[0003] Pourfabriquerces bandes afroid, on coule l'alliage sous forme de lingots ou de brames d'épaisseur supérieure
a 100 mm, puis on effectue un laminage a chaud pour obtenir une bande & chaud d'épaisseur inférieure 8 5 mm. Cette
bande & chaud est laminée & froid pour obtenir une bande a froid sur laquelle on effectue un recuit de recristallisation
aune température voisine de 750 °C. Cette technique présente l'inconvénient de nécessiter des opérations de laminage
a chaud importantes.

[0004] Pour limiter, voire éviter, le laminage a chaud, il est possible de couler l'alliage en continu directement sous
forme de bande mince d'épaisseur inférieure & 10 mm. Pour cela, on peut utiliser une machine de coulée continue de
bande mince entre deux cylindres rotatifs & axes horizontaux. Cependant, les inventeurs ont constaté de fagon sur-
prenante que les bandes laminées a froid obtenues a partir de bandes minces coulées en continu ont un champ coerecitif
sensiblement plus élevé que celui des bandes laminées a froid issues de lingots ou de brames.

[0005] Le but de la présente invention est de remédier a cet inconvénient en proposant un moyen pour fabriquer
des bandes laminées a froid d'alliage du type fer-nickel obtenus a partir d'une bande mince obtenue par coulée directe
de bande mince, ayant des propriétés magnétiques aussi satisfaisantes que les propriétés magnétiques des bandes
du méme alliage, fabriquées a partir de lingots ou de brames.

[0006] A cet effet, I'invention a pour objet un procédé de fabrication d'une bande en alliage du type fer-nickel con-
tenant, principalement, de 25% a 50% en poids de nickel et de 50% a 75% en poids de fer, et, éventuellement, un ou
plusieurs éléments d'alliage tels que, notamment, le cobalt, le chrome, le molybdéne, le manganése, le silicium, le
vanadium, le tantale, le titane, I'aluminium, en des teneurs inférieures a 8 % en poids, le reste étant des impuretés
résultant de I'élaboration, selon lequel on coule en continu une bande mince d'épaisseur inférieure & 10 mm, on lamine
la bande mince, et on effectue avant ou aprés laminage, un traitement d'homogénéisation consistant en un maintien
a une température T (en °C) pendant un temps t (en heures) tels que :

t>0,5x 1072 exp(38000/(T + 273))

de fagon a obtenir un « taux de ségrégation standard » du nickel inférieure & 0,4 %.

[0007] Depréférence, lasomme desteneurs en cobalt, chrome, molybdéne, manganése, silicium, vanadium, tantale,
titane et aluminium est inférieure ou égale a 8 %.

[0008] De préférence, le taux de ségrégation standard du nickel est inférieure & 0,35 %.

[0009] Le traitement d'homogénéisation peut é&tre effectué sur la bande mince directement issue de la coulée con-
tinue ou bien aprés laminage a chaud de la bande mince, ou encore, aprés une opération de laminage a froid.
[0010] De préférence, aprés le traitement dhomogénéisation on effectue un laminage a froid jusqu'a I'épaisseur
finale de la bande, de fagon a conférer & la bande une texture contrélée.

[0011] Lorsque la teneur en nickel est comprise entre 35 % et 37 %, le champ coercitif Hc est inférieur & 45 A/m
aprés un recuit & 750 °C pendant 15 minutes.

[0012] Lorsque la teneur en nickel est comprise entre 32 % et 34 % et la teneur en cobalt est comprise entre 3,5 %
et 6,5 %, le champ coercitif Hc est inférieur & 55 A/m aprés un recuit & 750 °C pendant 15 minutes.

[0013] L'invention va maintenant é&tre décrite plus en détails mais de fagcon non limitative, et étre illustrée par des
exemples.

[0014] Les inventeurs ont constaté, de fagon nouvelle et tout a fait surprenante, que les propriétés magnétiques des
alliages du type fer-nickel étaient affectées par la micro ségrégation du nickel dans les espaces interdendritiques
résultant de la solidification.

[0015] Pourmettire en évidence cet effet, ils ont défini un « taux de ségrégation standard » qui permet de caractériser
la micro ségrégation du nickel aussi bien sur une bande laminée a froid, que sur une bande & chaud destinée & étre
laminée a froid. La bande a chaud destinée a étre laminée a froid peut &tre une bande mince obtenue directement par



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 0 905 263 A1

coulée continue de bande mince et ayant, éventuellement, subi un laminage & chaud ou un traitement thermique
complémentaire. Pour fixer les idées, et a titre indicatif, la bande mince obtenue directement par coulée continue de
bande mince a une épaisseur comprise entre 1 mm et 10 mm.

[0016] Le «taux de ségrégation standard » défini par les inventeurs est |'estimateur sans biais de I'écart type de la
distribution de la teneur en nickel dans I'épaisseur d'un feuillard laminé a froid d'épaisseur inférieure a 0,2 mm, ayant
subi un recuit de recristallisation & 850 °C pendant 15 minutes.

[0017] Pour déterminer ce taux de ségrégation standard, on prend un feuillard d'épaisseur inférieure a 0,2 mm et
on mesure, par microscopie électronique a balayage couplée a de la spectrométrie par dispersion d'énergie (EDS), la
teneur en nickel en une pluralité de points répartis dans I'épaisseur, tous les 1um, le long d'une ligne perpendiculaire
a la surface. On obtient ainsi n valeurs de teneur en nickel (Ni); j variant de 1a n, et on calcule le taux de ségrégation
standard, appelé oy;, par la formule :

oni =[S ((Ni)- (Ni)ey ) 1(0-1) ]2

J=

Dans cette formule, (Ni)moy est la moyenne arithmétique des (Ni)j, et n le nombre de mesures.

[0018] Avec cette définition, en I'absence de traitement particulier, conformément a l'art antérieur, le « taux de sé-
grégation standard » du nickel est supérieur a 0.5 % pour une bande a froid issue d'une bande mince & chaud obtenue
directement par coulée continue directe de bande mince, alors qu'il est inférieur & 0,35 % pour une bande a froid issue
d'un lingot.

[0019] Pour fabriquer une bande laminée a froid issue de coulée continue de bande mince, on élabore au four & arc
électrique et par affinage en poche un alliage du type fer-nickel tel que défini plus haut, et pour lequel on vise par
exemple une teneur en nickel de 36 % et une teneur en manganése comprise, de préférence, entre 0,02 % et 0,5 %,
le reste étant du fer et des impuretés résultant de I'élaboration. L'alliage liquide ainsi obtenu est coulé sous forme d'une
bande mince a l'aide d'une machine de coulée continue de bandes minces qui comporte deux cylindres disposés
horizontalement, parallélement I'un & l'autre, de fagon a former une fente de largeur inférieure & 10 mm, et, en général,
comprise entre 1 mm et 5 mm. Les deux cylindres tournent en sens inverse l'un de l'autre, autour de leurs axes res-
pectifs, de fagon & entrainer l'alliage vers le bas en le faisant passer a travers la fente. Les deux rouleaux sont refroidis
par une circulation intérieure d'eau, si bien que l'alliage est refroidi au contact des cylindres et sort de leur emprise
sous forme d'une bande solidifiée d'épaisseur sensiblement égale & la largeur de l'entrefer des cylindres. La bande
mince est alors enroulée & I'aide d'une bobineuse pour obtenir une bobine qu'on laisse refroidir, en général, naturel-
lement.

[0020] Aprés la coulée, la bande mince peut, éventuellement, subir un laminage a chaud effectué, de préférence,
aprés réchauffage entre 1050 °C et 1300 °C.

[0021] La bande a chaud ainsi obtenue, est alors laminée a froid aprés décapage pour obtenir une bande a froid
ayant I'épaisseur finale souhaitée qui peut étre comprise entre 0,1 mm et 0,25 mm. En général, ce laminage a froid
se fait en plusieurs étapes séparées par des recuits de recristallisation & des températures de l'ordre de 1000 °C. A
titre d'exemple, une premiére étape permet d'atteindre une épaisseur comprise entre 0,5 mm et 2 mm, une deuxiéme
étape permet d'atteindre une épaisseur de 0,15 mm a 0,3 mm, et une derniére étape conduit & I'épaisseur finale. Le
laminage a froid ne sert pas uniquement & obtenir I'épaisseur finale, mais également a conférer a la bande une texture
qui, de préférence, doit étre du type « cubique », et & contréler la taille du grain qui doit, de préférence, avoir un indice
AFNOR compris entre 8 et 9, environ.

[0022] Outre les opérations de laminage a chaud et a froid, la fabrication de la bande est complétée par un traitement
d'homogénéisation consistant en au moins un maintien d'une durée t (en heures) a une température T (en°C), tels que :

t > A exp(38000/(T + 273))

Le coefficient A est supérieur ou égal & 0,5 x 10712, et de préférence supérieur & 1 x 10-12,
[0023] On peut, également, effectuer plusieurs traitements d'homogénéisation successifs, & des températures T,
T,... T, pendant des durées 14, t5,....1,. Dans ce cas, les temps et les températures doivent étre tels que :

St expl- (38000/(T; + 273))] = A

s=
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(avec A supérieur &2 0,5 x 10712, et de préférence supérieur a 1 x 10°712).

[0024] Ces conditions correspondent, par exemple, & un maintien de 0,5 heures & 1150 °C ou de 10 minutes & 1200
°C pour une bande de 3 mm d'épaisseur (obtenue directement par coulée continue de bande mince).

[0025] Bien que le traitement d'homogénéisation soit d'autant plus efficace et facile a réaliser que le produit sur
lequel il est effectué est mince, lorsque le laminage a froid final de la bande a froid est destiné, notamment, & conférer
une texture et une taille de grain, le traitement d'homogénéisation doit étre effectué impérativement avant ce laminage
a froid final. Dans le cas contraire, il détruirait la structure et ferait grossir le grain.

[0026] Lorsque le traitement d'homogénéisation est terminé sur la bande mince, celle-ci ou la bande laminée a froid
qui en est issue est caractérisée par un « taux de ségrégation standard » du nickel inférieur & 0,4 % ou méme 0,35
%. Lorsque le traitement d'homogénéisation n'est terminé que sur la bande laminée a froid, seule cellei est carac-
térisée par un « taux de ségrégation standard » du nickel inférieur & 0,4 % ou 0,35 %.

[0027] Lorsque la bande laminée & froid selon l'invention est en alliage a faible coefficient de dilatation contenant
principalement de 35 % & 37 % de nickel, son champ coercitif Hc est inférieur & 45 A/m aprés un recuit & 750 °C
pendant 15 minutes. Lorsque la bande laminée & froid est en alliage & faible coefficient de dilatation contenant princi-
palement de 32 % & 34 % de nickel et de 3,5 % & 6,5 % de cobalt, son champ coercitif Hc est inférieur & 55 A/m aprés
un recuit & 750 °C pendant 15 minutes.

[0028] A titre d'exemple et de comparaison, on a deux coulées directes de bandes minces CCBM3 et CCBM2, et
deux coulées en lingots CL1 et CL2 d'un alliage contenant 36 % de nickel, 0,3 % de manganeése, le reste étant du fer
et des impuretés résultant de I'élaboration.

[0029] Avec ces coulées, on a fabriqué des bandes laminées a froid de 0,12 mm d'épaisseur qu'on a recuit & 750°C
et 850°C.

[0030] Les lingots des coulées CL1 et CL2 ont d'abord été laminés & chaud pour obtenir des bandes & chaud de 3
mm d'épaisseur, qui ont, ensuite, été laminées a froid jusqu'a I'épaisseur finale. On a obtenu ainsi les bandes a froid
BL1 et BL2, données a titre de comparaison.

[0031] Les bandes minces obtenues par coulée directe de bandes minces avaient une épaisseur de 3 mm et on été
utilisées pour fabriquer plusieurs bandes laminées & froid :

- atitre de comparaison, BM3C et BM2C, qui ont été obtenues directement par laminage a froid,
- conformément a l'invention, BM3I1, BM3I2, BM3I3, BM2I1 et BM2I2 qui, outre le laminage a froid, ont été soumises
a des traitements d'homogénéisation.

[0032] Les traitements d'homogénéisation étaient :

- BMB3I1: maintien & 1150°C pendant 30 mn,

- BMB3I2: maintien & 1250°C pendant 30 mn,

- BMBS3I3: maintien & 1200°C pendant 20 mn précédé d'un laminage a froid avec réduction de 50%,

- BM2I2: maintien & 1250°C pendant 30 minutes, suivi d'un laminage a chaud avec réduction de 35 %.

[0033] Surtoutes les bandes laminées a froid ainsi obtenues, on a mesuré le « taux de ségrégation standard » du
nickel oy;, le champ coercitif He et la perméabilité magnétique Ly, axce-
[0034] Les résultats ont été les suivants :
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recuit @ 750°C recuit a 850°C

oni Yo Hc A/M | ptmaxee Hc A/m Umaxce
BL1 0,30 34,2 9300 26,3 11800
BL2 0,32 39,0 5400 28,2 6400
BM3C 0,54 64,6 3200 52,2 3700
BM2C 0,75 68,3 3200 56,7 3600
BM311 0,39 43,4 5200 38,2 5500
BM3I2 0,38 446 5400 34,5 6400
BM3I3 0,36 43,2 5100 36,2 5700
BM2I2 0,32 39,4 6200 30,0 7600
BC1 0,30 33,9 9700 25,8 12100

[0035] Ces résultats montrent d'une part qu'en fabriquant directement la bande & froid & partir d'une bande mince
coulée en continu, sans effectuer de traitement d'homogénéisation, il n'est pas possible d'obtenir un champ coercitif
inférieur 2 50 A/m aprés un traitement thermique de 15 mn & 750 °C, comme cela est obtenu sans difficultés avec des
bandes issues de lingots. Par contre, lorsqu'on compléte la fabrication de la bande laminée a froid issue d'une bande
mince coulée en continu par un traitement d'homogénéisation permettant de faire tomber la ségrégation du nickel en
dessous de 0,4 %, on obtient un champ coercitif inférieur & 45 A/m.

[0036] De plus, les bandes conformes a l'invention avaient un coefficient de dilatation entre 20°C et 100°C de
0,99x10-¢, une taille de grain Gapnog de 9, une texture cubique {100}<001>, une densité de pdles I/ = 5, et la texture
était isotrope aprés un traitement thermique de recristallisation de 15 mn a 750°C.

Revendications

1. Procédé de fabrication d'une bande en alliage du type fer-nickel contenant, principalement, de 25% & 50% en
poids de nickel et de 50% & 75% en poids de fer, et, éventuellement, un ou plusieurs éléments d'alliage tels que,
notamment, le cobalt, le chrome, le molybdéne, le manganése, le silicium, le vanadium, le tantale, le titane, 'alu-
minium, en des teneurs inférieures & 8 % en poids, le reste étant des impuretés résultant de I'élaboration, carac-
térisé en ce que on coule en continu une bande mince d'épaisseur inférieure & 10 mm, on lamine la bande mince,
et on effectue avant ou aprés laminage, un traitement d'homogénéisation consistant en un maintien & une tempé-
rature T (en °C) pendant un temps t (en heures) tels que :

t>0,5x 1072 exp(38000/(T + 273))

de fagon a obtenir un « taux de ségrégation standard » du nickel inférieure & 0,4 %.

2. Procédé selon la revendication 1 caractérisé en ce que le taux de ségrégation standard du nickel est inférieure a
0,35 %.

3. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 & 2 caractérisé en ce que le traitement d'homogénéisation
est effectué sur la bande mince directement issue de la coulée continue.
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Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 & 2 caractérisé en ce que le traitement dhomogénéisation
est effectué aprés laminage a chaud de la bande mince issue de coulée continue.

Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 & 2 caractérisé en ce que le traitement dhomogénéisation
est effectué aprés une opération de laminage a froid.

Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 & 5 caractérisé en ce que aprés le traitement d'homogénéi-
sation on effectue un laminage a froid jusqu'a I'épaisseur finale de la bande, de fagon a conférer a la bande une
texture contrlée.

Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 & 6 caractérisé en ce que la composition chimique de l'alliage
est telle que la teneur en nickel est comprise entre 35 % et 37 %, et le champ coercitif Hc est inférieur & 45 A/m
aprés un recuit & 750°C pendant 15 minutes.

Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 & 6 caractérisé en ce que la composition chimique de l'alliage
est telle que la teneur en nickel est comprise entre 32 % et 34 %, la teneur en cobalt est comprise entre 3,5 % et
6,5 %, et le champ coercitif Hc est inférieur & 55 A/m aprés un recuit & 750 °C pendant 15 minutes.
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