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Objet :    Expérience de production du Titane à Erasteel Commentry.
Ce document décrit :

- l’expérience passée d’Erasteel Commentry pour des essais et pour la production d’alliages de titane en produits longs et plats,

- les problématiques à traiter pour préparer une phase d’industrialisation de transformation à chaud et à froid d’alliages de Titane.

1) Expérience passée en Produits longs.

a. Discussions avec FORECREU

Des discussions se sont tenues fin 2001 pour produire des barres de Ф120mm en TA6V à partir de lingots de □ 450mm forgés en blooms de □185 mm.

Compte tenu des efforts de forgeage nécessaires et de l’imprécision de chauffage dans les fours de la presse et du gros mill, la demande a été déclinée.

b. Discussions et essais avec TIMET.

i.) Fin 2001 à 2003  Titane LCB.

Interlocuteurs :

MM. Frish :               PDG Timet Savoie

          Millet :             Directeur technique

          Pacqueau :      Responsable développement

          Reichmann :   Direction technique Timet Automotive

          De Veyrac :     Stratégie industrielle

Matériau: Titane LCB (Low Cost Béta) licence TIMET.
Marché visé: automobile, volume imaginé à 6000t/an pour des ressorts de suspensions en Ф13mm notamment, des ressorts pour soupapes en Ф 3,7mm, des barres de torsion en Ф 15 à 25mm et des suspensions de véhicules lourds (pompiers) en Ф 49mm.
Cette nuance est présentée avec les caractéristiques suivantes:
· Composition: Ti-1,5Al-4,5Fe-6,8Mo., densité 4,8.
· Faible coût d’obtention notamment du fait d’un bon rendement matière.

· Propriétés et structure et réponse aux traitements thermiques assez variables.

· Coût final environ 50% moins cher que des nuances β utilisées pour l’aéronautique dont par ex Ti-13V-11Cr-3Al, ou Ti-3Al-8V-6Mo-4Zr-4Cr

· Caractéristiques mécaniques : 1800MPa.

Nota : plaquette de présentation de cette nuance par TIMET disponible.

Chronologie de l’activité :
Septembre 2001 : Simulation  EDF du chauffage de billettes TA6V de Ф101mm à 4t/h et 3t/h à 920°C et 850°C. Faisabilité OK.
Janvier 2002 : Simulation de l’évolution de la température pendant le laminage par Timet pour du LCB avec θ°=920 et 850°C. OK.
Février 2002 à Avril 2003 : Essais de laminage sur environ deux dizaines de billettes de 101mm laminées en rond de 13mm.
Octobre 2002 : Communication avec un représentant du Technocentre Renault indiquant que Renault n’envisage pas d’intégrer le titane dans les véhicules de grande série pour des questions de coût et de disponibilité de ce matériau. L’usage hypothétique en serait alors éventuellement réservé aux véhicules de très haut de gamme.
Résultats :
Produit de départ : billettes écroutées Ф101mm, longueur 3300mm
Vitesse de défilement dans la chauffeuse : 1,75m/min (identique à celle du HSS en M2)
Potentiomètre : 7,53

Tension : 980V
θ° sortie billette : 780°C, émissivité en sortie : 0,8 puis 0,52 pendant le laminage suite à oxydation.
Four de maintien à 800°C

Stand by de 50 à 60s avant d’engager dans □37mm pour descendre de 830 à 800°C.
Température fin de laminage 835 à 850°C à ramener à 800°C.

Besoin de refroidir en sortie de Ф 25mm.

Viser vitesse de sortie à moins de 7m/s.

Des essais de rasage ont été effectués par Timet sur ces couronnes et ont donné des résultats très satisfaisants.

Des essais de pliage sur le brut de laminage ont donné de meilleurs résultats que sur le train d’AMSNA (grâce à l’effet protecteur de l’azote pendant la chauffe par induction).

La micro structure CTRY gagnerait être un peu plus fine (θ° laminage à ajuster) mais est acceptable et bien meilleure que celle obtenue sur le train de Latrobe-Timken aux USA.

Une éventuelle suite étant envisagée à partir de billettes brutes, les paramètres d’écroutage sont communiqués :
Plaquette carbure G1 ou G2, coupe négative, vitesse coupe 40 à 45 m/min, avance 0,25 à 0,4 mm/outil. Essais sur écrouteuse Calow 1.
Gamme envisagée en aval :

Constitution de couronnes de 500 à 600kg par soudage

Fabrication d’une soie par martelage ou écroutage

Rasage puis dressage.

Traitement thermique en ligne à 760°C puis trempe eau ou huile.

Traitement de nettoyage de la surface

Enroulement élastique sur un spooler de Ф 1800 à 2500mm.

Possibilité de continuer le laminage vers des diamètres inférieurs.

Il n’y a pas eu de suite à ces productions à partir de mi 2003.

i.i.) 2004  Titane TA6V.

Mai 2004 : Les discussions reprennent avec TIMET  dans la perspective de laminer des barres de Ф15 à Ф100mm en TA6V. Volume annuel estimé à 800tonnes.
Cette discussion était liée à des réflexions de TIMET relatives à la fermeture totale ou partielle du son site de production situé au Pays de Galles.
Le laminage du TA6V est annoncé comme plus facile que celui du LCB. Les parachèvements (écroutage et dressage) sont quant à eux réputés plus difficiles du fait des caractéristiques mécaniques.
Réunion technique et de bench marking des prix prévue pour juin 2004, essais prévus en septembre et synthèse en octobre.
Septembre 2004 : note interne de calcul des coûts, basée sur 2 campagnes par mois de 25tonnes en entrée Gros Mill chacune. Les gammes sont décrites depuis un bloom forgé de □ 180mm à des barres de diamètre final ≤65mm. Les cannelures Gros Mill et TAB sont calculées.
Il n’y a pas d’équipement industriel pour préchauffer les billettes ou les barres à 700°C avant le dressage.
Il n’y a pas eu de suite commerciale à ces échanges.

2) Expérience passée en Produits plats.

Le Quarto n’a encore jamais laminé d’alliage titane ou de titane pur.
Les laminages décrits ci-dessous ont été faits sur les trains de 800 avec recours au colaminage pour les faibles épaisseurs.
a. TU2.

On dispose de gammes de fabrication retraçant des productions de 1971 à 1973 pour le client « UGINE » et d’une fiche de 1997.
	Format
	Finitions

	  1,5 x 1000 x 2300
	Laminé à froid,    mis en solution, décapé

	  2,0 x 1000 x 2000
	Laminé à froid,   mis en solution, décapé, Vapor Blast

	  2,0 x 1100 x 1800
	Laminé à froid,   mis en solution, décapé, Vapor Blast

	  3,0 x   900 x 1200
	Laminé à froid,   mis en solution, décapé

	  7,5 x   520 x 1560
	Laminé à chaud, mis en solution, décapé, Vapor Blast

	10,0 x   900 x 2500
	Laminé à chaud, mis en solution, décapé, Vapor Blast

	10,0 x 1000 x 2500
	Laminé à chaud, mis en solution, décapé, Vapor Blast

	13,0 x   690 x 1850
	Laminé à chaud, mis en solution, décapé, Vapor Blast

	13,0 x 1000 x 1850
	Laminé à chaud, mis en solution, décapé, Vapor Blast


Les paramètres des gammes qui ont été utilisées sont les suivants :
Demi-produit : brame de section unique de 370 x 80 mm, avec des largets laminés quelquefois avec retournement pour mise à largeur. Provenance des brames ?
Laminage à chaud : consigne four à 790°C (four fuel)

Décapage HF/HNO3 avec enlèvement de matière spécifié allant de 0,05 à 0,1mm/face.

Réchauffage four gaz 800°C atmosphère oxydante au maximum du four, pour les autres chaudes de laminage.
Traitement thermique au passage : 790°C, Ox.

Décapage HF/HNO3 / -0,05mm par face.

Laminage à froid Sendzimir.

Traitement thermique au passage : 675°C, Ox, 15 minutes (selon épaisseur), refroidissement air.

Planage Lisse n°6

Traitement thermique au passage : 810°C, Ox, 40 minutes (selon épaisseur), refroidissement eau.

Passage au Vapor Blast.

Planage Lisse n°6

Décapage HF/HNO3 / -0,05mm par face et réglage épaisseur.

Contrôle dimensionnel
Réparations éventuelles de la surface au grattoir ou à la brosse.

Cisaillage
Marquage emballage.

La gamme type de décapage est donnée comme suit :
Bain sel Kolène 480°C 1 à 10 min
Rinçage eau froide

Acide sulfurique 20%vol à 65°C 30 s.

Acide HF/HNO3 à 2% / 10%, 50°C temps de trempe et températures à régler selon les cas.
Rinçage eau froide 

Rinçage eau chaude

b. TA6V.

On dispose de fiches datant d’Octobre 1969 à Mars 1982. Clients UGINE, CEZUS, ECAN,  DCAN, DASSAULT, SNECMA.
Les épaisseurs vont de 0,5mm à 2,5mm  x 2000 x 1000mm, globalement par pas de 0,5mm d’épaisseur.

Le 0,5 ne dépasse pas 850mm de large fini.

Il y a ensuite une catégorie de tôles bien plus épaisses allant de 8 à 25mm avec une majorité à 10 et 12mm.

Transformation : laminé à chaud, recuit, décapé et Vapor Blast ou laminé à froid avec les mêmes finitions. On trouve aussi du laminé à chaud, grenaillé et décapé.
Demi produit : brame de section 80/82 x 370/380mm. Provenance des brames ?
Les paramètres des gammes qui ont été réalisées sont les suivants :

Laminé à chaud, recuit.
Ebauchage du larget (élargissement dans certains cas par retournement) : on trouve des cas en chauffage « β » avec le four fuel à 1050 en consigne pour une température visée produit de 1020 à 1030°C et des cas qui se généralisent par la suite avec l’ébauche à 960°C.
Laminage à chaud 2ème chaude : 960°C.

Traitement thermique au passage : 770°C, Ox maxi, 39mn pour du 8,5mm

Décapage Kolène + HF/HNO3 pour enlèvement de 0,1 à 0,15mm par face

Recuit/planage sous charge : 680°C au couple de charge, Ox, entre marbres. Refroidissement dans le four (pouvait durer plusieurs jours).

Grenaillage

Décapage Kolène + HF/HNO3 pour enlèvement de 0,03 à 0,08mm par face. Réglage de l’épaisseur.

Contrôle, Marquage, Emballage.

Laminé à froid, recuit.

Ebauchage du larget (élargissement dans certains cas par retournement) : à 960°C.
Décapage Kolène
Décapage HF/HNO3 pour enlèvement de 0,1 à 0,15mm par face
Laminage à chaud 2ème chaude : 930°C. Ox maxi.

Refendage
Laminage à chaud 3ème chaude : 930°C. Ox maxi. Généralement fait en colaminage jusqu’à 3 feuilles.

Traitement thermique au passage : 770°C, Ox maxi, durée selon l’épaisseur.

Décriquage

Décapage Kolène + HF/HNO3 pour enlèvement de 0,03 à 0,08mm par face. Réglage de l’épaisseur.

Laminage à froid Sendzimir.

Traitement thermique au passage : 750°C, Ox maxi, durée selon l’épaisseur.

Décapage Kolène

Contrôle, traçage

Eboutage

Revenu planage en vase clos, 680°C au couple de charge, Ox, entre marbres. Refroidissement dans le four (pouvait durer plusieurs jours).

Vapor Blast

Décapage HF/HNO3 pour enlèvement de 0,05 à 0,10mm par face. Réglage de l’épaisseur.
Contrôle

Cisaillage pour mise au format.

Contrôle, Marquage, Emballage.

On trouve aussi des gammes de 1969 /1970 avec des températures de laminage de 800°C mais le 960°C devient le standard.

Nota : pour le TU2 tout comme pour le TA6V, on voit des gammes utilisant le passage par le Vapor Blast : installation de sablage en voie humide. Cet outil n’est utilisé aujourd’hui que pour les commandes pour MBDA pour les missiles. 
Je poursuivrai ma recherche pour savoir s’il reste des traces d’essais de qualification métallurgique au laboratoire, voir même des échantillons.
Il reste quelques morceaux de tôles en T40, TA5E, TA6V, TU2.
3) Questions (non exhaustives) à traiter pour l’industrialisation des alliages titane.

· Formation sécurité liée aux risques encourus lors de la manipulation et des transformations à chaud et à froid de ce type de matériau (risque incendie, vapeurs, fumées, hygiène….)

· Liste des spécifications clients applicables probables. 

· Moyen d’accès à ces spécifications et normes associées, coopération avec A&D pour leur « décodage » et leur mise en application.
· Formation du service méthodes CTRY, mise sous SAP des données de base.
· Contraintes de stockage O/N ? Contact ou pas avec les autres métaux ?

· Tronçonnage à sec possible ? Meulage ?

· Quelles règles de tri et de récupération des chutes, meulures, copeaux, poussières …
· Y a-t-il des démarches administratives à faire ? Reach ? Produits sensibles (défense, nucléaire…)
· Définition de l’ensemble des paramètres des opérations de gammes.

· Quel est le produit d’entrée à CTRY en produit long et en produit plat.

· Quel est l’état de surface approprié pour les largets.

· Températures, durées, atmosphères de chauffe. Classe de four ?
· Faut-il une traçabilité au lot ou à la pièce ?

· Types de bains de décapage, concentration, température, durée, les bains doivent ils être réservés exclusivement au Ti ou peuvent ils être aussi utilisés pour les HSS et superalliages ? Faut-il des supports de charge dans un matériau spécifique pour le Ti ? Envoi des effluents et/ou bains usés en centre de destruction ?
· Y a-t-il des modifications à faire dans la station de traitement des effluents du décapage du fait de contraintes environnementales ?

· Grenaillage autorisé O/N ?, risque de pollution surface ?, risque sur les caractéristiques mécaniques ? risque sur les poussières (incendie) ?
· Quelles sont les caractéristiques mécaniques finales visées ? Sommes-nous en mesure de planer les tôles avec nos planeuses, les barres avec nos dresseuses ?
· Jusqu’à quelle épaisseur mini sommes-nous en mesure de planer ?

· Est-il possible de découper au laser ?

· Températures et contraintes pour le dressage à chaud. Compatibilité du matériel existant.

· Types de filières (matériau et profil) et lubrifiants adéquats

· Types de meules de rectification ? Que fait-on des boues de rectification ?

· Outillage et paramètres d’écroutage.

· Possibilité de tronçonner pour prendre des échantillons ? Si oui comment ?

· Découpe au chalumeau, à la lance thermique ?
· Faut-il nettoyer les fours de chauffe du laminoir avant le passage du Ti ? Pollution par la calamine restant sur les longerons ? par le contact avec des rouleaux métalliques ?

· Traitements thermiques : Quelle classe de fours faut-il ? quelle qualification (NADCAP ?)
· Faut-il imaginer un recours systématique au Vapor Blast en finition de surface pour ce type de nuances comme ce fut le cas dans le passé ?

· Quelle répartition des tâches entre CTRY et ANCZ pour les contrôles finaux, pour l’expertise métallurgique ? Formation des personnels de CTRY.
· Y a-t-il des emballages et conditionnements spécifiques du fait de la nuance ou des clients ?

· Formation de nos personnels de production et de Maîtrise des Procédés à ce type de matériaux.

· ……
                                                                 R. BARET
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