
European  Patent  Office 

Office  européen  des  brevets 
vj)  Numéro  de  publication: 0  1 0 2   2 8 4  

A 1  

©  DEMANDE  DE  BREVET  E U R O P E E N  

@  Numéro  de  dépôt:  83401608.1  ©  Int.  Cl.3:  C  23  F  7 /08  

©  Date  de  dépôt:  03.08.83 

©  Priorite:  03.08.82  FR  8213550  @  Demandeur:  Roquette  Freres 

F-62136  Lestrem(FR) 
@  Date  de  publication  de  la  demande: 

07.03.84  Bulletin  84/10  @  Inventeur:  Lumaret,  Jean-Claude 
96,  Place  Lamartine 

©  Etats  contractants  designes:  F-62400  Bethune(FR) 
AT  BE  DE  FR  GB  IT  NL  SE 

©  Inventeur:  Gosset,  Serge 
393,  Chemin  du  Paradis 
F-62136  Lestrem(FR) 

©  Inventeur:  Boulinguiez,  Didier 
199,  rue  Paul  Doumer 
F-62400  Bethune(FR) 

©  Mandataire:  Koch,  Gustave  et  al. 
Cabinet  PLASSERAUD  84,  rue  d'Amsterdam 
F-75009  Paris(FR) 

©  Solution  et  procédé  pour  la  conversion  chimique  de  substrats  métalliques. 
(&)  Solution  acide  pour  la  conversion  chimique  de  substrats 
métalliques,  caractérisée  par  le  fait  qu'elle  comprend: 

—  un  polyphosphate,  soluble  dans  l'eau  et  de  formule 
(X  P03)n  dans  laquelle  n  »  3  et  dans  laquelle  X  est  un  métal 
alcalin,  alcalino-terreux  ou  l'ammonium, 

—  un  agent  chélatant  organique  et 
—  l'ion  zinc, 

le  pH  pouvant  être  amené  à  la  valeur  désirée  à  l'aide  d'un 
acide  minéral  choisi  dans  le  groupe  comprenant  les  acides 
sulfurique,  chlorhydrique  et  nitrique. 

00 
(S 

(M 
o  

£L 
LU 

Croydon  Pnnting  Company  Ltd 

  Solution  acide  pour  la  conversion  chimique  de  substrats 
métalliques,  caractérisée  par  le  fait  qu'elle  comprend: 

-   un  polyphosphate,  soluble  dans  l'eau  et  de  formule 
(X  PO3)n  dans  laquelle  n ≥  3  et  dans  laquelle  X  est  un  métal 
alcalin,  alcalino-terreux  ou  l'ammonium, 

-   un  agent  chélatant  organique  et 
-   l'ion  zinc, 

le  pH  pouvant  être  amené  à  la  valeur  désirée  à  l'aide  d'un 
acide  minéral  choisi  dans  le  groupe  comprenant  les  acides 
sulfurique,  chlorhydrique  et  nitrique. 



L ' i n v e n t i o n   a  pour   o b j e t   une  s o l u t i o n   a q u e u s e  
a c i d e   pour   la  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   de  s u b s t r a t s   m é t a l l i -  

q u e s ,   n o t a m m e n t   à  b a s e   de  f e r   ou  de  s e s   a l l i a g e s .  

E l l e   a  é g a l e m e n t   pour   o b j e t   un  p r o c é d é   de  c o n -  

v e r s i o n   c h i m i q u e   m e t t a n t   en  o e u v r e   l a d i t e   s o l u t i o n .  

E l l e   v i s e   e n f i n   l e s   p i è c e s   m é t a l l i q u e s   o b t e n u e s  

par  mise  en  o e u v r e   du  p r o c é d é   de  c o n v e r s i o n   c o n f o r m e   à 

l ' i n v e n t i o n .  

P a r   l ' e x p r e s s i o n   " c o n v e r s i o n   c h i m i q u e " ,   on  d é -  

s i g n e   l e s   t r a n s f o r m a t i o n s   c h i m i q u e s   s u p e r f i c i e l l e s   d e s  

m é t a u x ,   n o t a m m e n t   en  m i l i e u   a c i d e ,   p e r m e t t a n t   de  m o d i -  

f i e r   l e u r s   p r o p r i é t é s   i n t r i n s è q u e s   et  de  l e u r   c o n f é r e r  

de  n o u v e l l e s   c a r a c t é r i s t i q u e s   p h y s i q u e s   ou  p h y s i c o - c h i -  

m i q u e s ,   n o t a m m e n t   en  vue  d ' a c c r o î t r e   l e u r   r é s i s t a n c e   à 

la  c o r r o s i o n   e t / o u   en  vue  de  f a v o r i s e r   l ' a d h é r e n c e   d e s  

r e v ê t e m e n t s   f i l m o g è n e s   a p p l i q u é s   u l t é r i e u r e m e n t .  

T r a d i t i o n n e l l e m e n t ,   c e t t e   " c o n v e r s i o n   c h i m i q u e "  

de  s u b s t r a t s   m é t a l l i q u e s   e s t   r é a l i s é e   par   des  t r a i t e -  

ments   c l a s s i q u e s   de  p h o s p h a t a t i o n   et  c o n d u i t   au  d é p ô t   à 

la  s u r f a c e   du  m é t a l   d ' u n e   f i n e   c o u c h e   de  p h o s p h a t e   i n -  

s o l u b l e .  

C e t t e   c o u c h e   de  p h o s p h a t a t i o n   peu t   a v o i r   u n e  

s t r u c t u r e   d i t e   amorphe   ou  c r i s t a l l i n e .  

La  s t r u c t u r e   amorphe   e s t   o b t e n u e   par  une  c o n v e r -  

s i o n   à  base   de  p h o s p h a t e   de  f e r  ;   la  c o u c h e   de  p h o s p h a -  

t a t i o n   e s t   a l o r s   composée   e s s e n t i e l l e m e n t   d ' u n   p h o s p h a t e  

de  f e r ,   la  v i v i a n i t e   F e 3 ( P O 4 ) 2 ,   8  H2O  et  d ' o x y d e   de  f e r  

du  t ype   m a g n é t i t e   Fe304 .   Ce  t ype   de  c o u c h e   p e r m e t   u n e  
e x c e l l e n t e   a d h é r e n c e   des  p e i n t u r e s   et  une  a u g m e n t a t i o n  

s e n s i b l e   de  la  r é s i s t a n c e   à  la  c o r r o s i o n .  

La  s t r u c t u r e   c r i s t a l l i n e   e s t   o b t e n u e   quand  l a  

s o l u t i o n   de  t r a i t e m e n t   c o n t i e n t   par   e x e m p l e   du  p h o s p h a t e  



de  z i n c  ;   l e s   c o n s t i t u a n t s   e s s e n t i e l s   de  la  c o u c h e   s o n t  

a l o r s   l ' h o p é i t e   Z n 3 ( P O 4 ) 2 ,   4  H2O  et  la  p h o s p h o p h y l l i t e  

Z n 2 F e ( P O 4 ) 2 ,   4  H2O  qui   se  p r é s e n t e n t   sous   f o rme   de  c r i s -  

t a u x   o r i e n t é s   par   r a p p o r t   au  s u p p o r t .   Ce  t y p e   de  c o u c h e  

p r é s e n t e   une  c e r t a i n e   p o r o s i t é   due  à  l ' e x i s t e n c e   de  l a -  

c u n e s   i n t e r c r i s t a l l i n e s ,   qui   l u i   c o n f è r e n t   un  bon  p o u -  

v o i r   de  m o u i l l a b i l i t é   v i s - à - v i s   des  p r o d u i t s   t e l s   q u e  

p e i n t u r e s   et  v e r n i s .   La  p r o p r i é t é   e s s e n t i e l l e   des  c o u -  

c h e s   c r i s t a l l i n e s   e s t   c e p e n d a n t   de  f r e i n e r   la   c o r r o s i o n ;  

c e t t e   p r o p r i é t é   e s t   en  r e l a t i o n   avec   la  r é s i s t a n c e   d i é -  

l e c t r i q u e   du  r e v ê t e m e n t   p h o s p h a t i q u e   qui   s ' o p p o s e   au  

p a s s a g e   des  c o u r a n t s   l o c a u x   e n g e n d r é s   par   la  f o r m a t i o n  

de  m i c r o c o u p l e s   g a l v a n i q u e s   à  la   s u r f a c e   du  m é t a l .  

D ' u n e   m a n i è r e   g é n é r a l e ,   l e s   t r a i t e m e n t s   c l a s s i -  

ques   de  p h o s p h a t a t i o n   m e t t e n t   en  o e u v r e   des  s o l u t i o n s  

a c i d e s   q u i ,   a v a n t   u t i l i s a t i o n ,   c o n t i e n n e n t   l e s   c o n s t i -  

t u a n t s   s u i v a n t s  :  

-  a c i d e   p h o s p h o r i q u e   H3PO4 

-  un  p h o s p h a t e   m é t a l l i q u e   p r i m a i r e   ( H 2 P 0 4 ) 2   Me, 

Me  r e p r é s e n t a n t   s o u v e n t   le   z i n c   ou  le  f e r ,  

mais   p o u v a n t   a u s s i   r e p r é s e n t e r   le  m a n g a n è s e ,  

le  c a l c i u m ,   le  n i c k e l ,   le  c u i v r e   et   a u t r e s ,  

-  un  a c c é l é r a t e u r   c o n s t i t u é   par   un  é l é m e n t   o x y -  
d a n t   g é n é r a l e m e n t   d ' o r i g i n e   m i n é r a l e ,   c h o i s i  

pa rmi   l e s   c h l o r a t e s ,   l e s   n i t r a t e s   e t / o u   l e s  

n i t r i t e s   et  a s s o c i é   à  l ' u n   des  m é t a u x   p r é c é -  

demment  c i t é s ,   ou  e n c o r e  à   du  s o d i u m   ou  à  d e  

l ' a m m o n i u m .  

Ces  t r a i t e m e n t s   p e u v e n t   ê t r e   e f f e c t u é s   par   p u l -  

v é r i s a t i o n   de  ces   s o l u t i o n s   su r   l e s   o b j e t s   à  t r a i t e r   o u ,  
le  p l u s   s o u v e n t ,   par   i m m e r s i o n   des  o b j e t s   à  t r a i t e r   d a n s  

ces   s o l u t i o n s ,   g é n é r a l e m e n t   à  des  t e m p é r a t u r e s   s u p é r i e u -  

r e s   à  4 0 ° C  ;   le  t r a i t e m e n t   de  p u l v é r i s a t i o n   ou  d ' i m m e r -  

s i o n   s ' i n s è r e   comme  s u i t   d a n s   une  s é q u e n c e   d ' é t a p e s   o p é -  

r a t i o n n e l l e s   p o u v a n t   c o m p r e n d r e  :  

-  une  é t a p e   de  d é g r a i s s a g e ,  



-  une  é t a p e   de  r i n ç a g e   (à  f r o i d ,   p u i s   à  c h a u d ) ,  

-  u n e   é t a p e   de  d é c a p a g e   p o u r   la  p r é p a r a t i o n   d e  

la  s u r f a c e   à  t r a i t e r ,  

-  u n e   é t a p e   de  r i n ç a g e ,  

-  l ' é t a p e   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   p r o p r e m e n t  

d i t e ,  

-  u n e   é t a p e   de  l a v a g e   pour   l e s   p r o d u i t s   a c i d e s  

non  c o m b i n é s ,  

-  u n e   é t a p e   de  p a s s i v a t i o n   en  m i l i e u   c h r o m i q u e  

d e s t i n é e   à  a u g m e n t e r   la  r é s i s t a n c e   de  la  c o u -  

che  de  p h o s p h a t e   à  la  c o r r o s i o n ,  

-  u n e   é t a p e   de  r i n ç a g e ,  

-  u n e   é t a p e   de  s é c h a g e   et  d ' é t u v a g e ,  

-  u n e   é t a p e   de  " g r a i s s a g e "   ( p r o t e c t i o n   t e m p o r a i -  

re)   d e - l a   c o u c h e   o b t e n u e   dans   la  mesu re   où  l e  

v e r n i s ' o u   la  p e i n t u r e   ne  s o n t   pas  i m m é d i a t e -  

ment  a p p l i q u é s .  

On  a  d é j à   p r o p o s é   d ' a m é l i o r e r   de  d i v e r s e s   m a n i è -  

r e s   l e s   p e r f o r m a n c e s   ou  la  c o n d u i t e   des  b a i n s   de  p h o s -  

p h a t a t i o n   c l a s s i q u e s .  

En  p a r t i c u l i e r ,   i l   a  é t é   p r o p o s é   d ' a j o u t e r   a u x  

s u s d i t e s   s o l u t i o n s   une  q u a n t i t é ,   f a i b l e   par  r a p p o r t   au  

p h o s p h a t e   p r i m a i r e   p r é s e n t ,   de  p o l y p h o s p h a t e s   t e l s   q u e ,  

par  e x e m p l e ,   du  p y r o p h o s p h a t e   et  des  m é t a p h o s p h a t e s   p o -  

l y m è r e s   à  l o n g u e s   c h a î n e s ,   du  t y p e   s e l s   de  G r a h a m .  

C e t t e   a d d i t i o n   dans   un  b a i n   de  p h o s p h a t a t i o n   d e  

type   c l a s s i q u e ,   c ' e s t - à - d i r e   où  a p p a r a î t   t o u j o u r s   comme 

c o m p o s a n t   e s s e n t i e l   un  p h o s p h a t e   p r i m a i r e ,   a  r e n c o n t r é  

un  i n t é r ê t   l i m i t é   m a l g r é   l e s   a v a n t a g e s   a l o r s   mis  en  é v i -  

d e n c e ,   à  s a v o i r  :  

-  l e s   f a i b l e s   p o i d s   de  c o u c h e s   o b t e n u s   qui  a m é -  

l i o r e n t   l ' a d h é r e n c e   des  p e i n t u r e s   et  v e r n i s ,  

-  la  c o n s o m m a t i o n   m o i n d r e   à  l ' e n r i c h i s s e m e n t ,  

-  la  d i m i n u t i o n   du  vo lume   de  b o u e s .  

Ce  manque  d ' i n t é r ê t   pour   l e s   p o l y p h o s p h a t e s   e s t  

d û  :  



-  aux  d i f f i c u l t é s   de  c o n t r ô l e   de  l ' é v o l u t i o n   d e  

la  c o n c e n t r a t i o n   en  p o l y p h o s p h a t e s ,   d o n t   l a  

p r é s e n c e   n ' e s t   pas  f a c i l e   à  d é c e l e r   et  s u r t o u t  

-  aux  i n c o n v é n i e n t s   e n t r a î n é s   par   un  e x c è s   d e  

p o l y p h o s p h a t e s ,   par   e x e m p l e   en  p y r o p h o s p h a t e ,  

e x c è s   qui   p e u t   r a p i d e m e n t   e m p ê c h e r   t o u t e   g e r -  

m i n a t i o n   e t ,   par   c o n s é q u e n t ,   i n t e r d i r e   t o u t e  

f o r m a t i o n   de  c o u c h e   c r i s t a l l i n e .  

I l   a  é g a l e m e n t   é t é   p r o p o s é   d ' a j o u t e r   des  a g e n t s  

" c h é l a t a n t s "   à  des  b a i n s   c l a s s i q u e s   de  p h o s p h a t a t i o n  

a y a n t   comme  c o m p o s a n t   e s s e n t i e l   des  p h o s p h a t e s   p r i m a i -  

r e s  ;   ces   a g e n t s   c h é l a t a n t s   é t a i e n t   c h o i s i s   dans   l e  

g r o u p e   c o m p r e n a n t   l 'EDTA  ( a c i d e   é t h y l è n e - d i a m i n e - t é t r a -  

c é t i q u e ) ,   des  a c i d e s   m o n o h y d r o x y c a r b o x y l i q u e s   ( n o t a m m e n t  

l ' a c i d e   g l u c o n i q u e )   et  des  a c i d e s   p o l y c a r b o x y l i q u e s   t e l s  

que  l ' a c i d e   c i t r i q u e ,   l ' a c i d e   o x a l i q u e ,   l ' a c i d e   t a r t r i -  

que  et   a u t r e s .  

C e t t e   a d d i t i o n   d ' a g e n t s   c h é l a t a n t s   ou  c o m p l e -  

x a n t s   s ' é t a i t   t r a d u i t e   par   l e s   a v a n t a g e s   s u i v a n t s  :  

-  m o i n d r e   f o r m a t i o n   de  b o u e s ,  

-  d é p ô t s   de  p h o s p h a t e s   p l u s   é p a i s ,   c ' e s t - à - d i r e  

que ,   c o n t r a i r e m e n t   à  ce  que  l ' o n   o b s e r v e   e n  

p r é s e n c e   de  p o l y p h o s p h a t e s ,   i l   se  p r o d u i t   u n  

a c c r o i s s e m e n t   de  la  p r o p o r t i o n   de  d é p ô t   c r i s -  

t a l l i n .  

C e p e n d a n t ,   m a l g r é   t o u t e s   ces  a m é l i o r a t i o n s ,   l e s  

s o l u t i o n s   ou  b a i n s   de  p h o s p h a t a t i o n   de  l ' a r t   a n t é r i e u r  

ne  r é p o n d e n t   t o u j o u r s   pas  à  t o u t e s   l e s   e x i g e n c e s   de  l a  

t e c h n i q u e .  

En  p a r t i c u l i e r ,   l ' u n   des  i n c o n v é n i e n t s   m a j e u r s  

des  p r o c é d é s   de  p h o s p h a t a t i o n   c l a s s i q u e s   r é s i d e   dans   l e  

f a i t   que ,   même  a p r è s   p a s s i v a t i o n   c h r o m a t a n t e ,   la  t e n u e  

des  c o u c h e s   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   o b t e n u e s   et  la  r é -  

s i s t a n c e   à  la  c o r r o s i o n   des  s u b s t r a t s   t r a i t é s   ne  s o n t  

que  t r è s   l i m i t é e s   dans   le  t e m p s .  

D ' a u t r e s   i n c o n v é n i e n t s   r é s i d e n t   dans   l e s   p r o b l è -  



mes  p o s é s   à  l ' u t i l i s a t e u r  :  

-  d e   par   la  p r é s e n c e   de  q u a n t i t é s   de  b o u e s   d e  

p h o s p h a t e   q u i ,   b i e n   que  d i m i n u é e s   dans   c e r -  

t a i n s   c a s ,   r e s t e n t   t o u j o u r s   i m p o r t a n t e s   e t  

qu i   se  f o r m e n t   l o r s   de  l ' u t i l i s a t i o n   du  b a i n  

e t ,  

-  d e   par   la  p r é s e n c e   d ' i o n s   chrome  VI,  a m e n é s  

par   l ' é t a p e   de  p a s s i v a t i o n   et  qui  c o n s t i t u e n t  

des   a g e n t s   p o l l u a n t s   t o x i q u e s   et  g ê n a n t s .  

I l   e s t   du  m é r i t e   de  la  S o c i é t é   D e m a n d e r e s s e  

d ' a v o i r   mis  au  p o i n t   une  n o u v e l l e   s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n  

c h i m i q u e   r é p o n d a n t  m i e u x   que  c e l l e s   qui   e x i s t e n t   d é j à  

aux  d i v e r s e s   e x i g e n c e s   de  l a   t e c h n i q u e .  

La  s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n  

e s t   a c i d e   et  c o m p r e n d  :  

-  un  p o l y p h o s p h a t e ,   s o l u b l e   dans  l ' e a u   et  d e  

f o r m u l e   (X  P03)n   dans   l a q u e l l e   n  >   3  et  d a n s  

l a q u e l l e   X  e s t   un  m é t a l   a l c a l i n ,   a l c a l i n o -  

t e r r e u x   ou  l ' a m m o n i u m ,  

-  un  a g e n t   c h é l a t a n t   o r g a n i q u e   e t  

-  l ' i o n   z i n c ,  

le  pH  p o u v a n t   ê t r e   amené  à  la  v a l e u r   d é s i r é e   à  l ' a i d e  

d ' u n   a c i d e   m i n é r a l   c h o i s i   dans   le  g r o u p e   c o m p r e n a n t   l e s  

a c i d e s   s u l f u r i q u e ,   c h l o r h y d r i q u e   et  n i t r i q u e ,   l ' a c i d e  

n i t r i q u e   é t a n t   p r é f é r é   en  r a i s o n   de  son  c a r a c t è r e   o x y -  

dan t   qui   f a v o r i s e   l ' i n i t i a t i o n   de  la  r é a c t i o n   de  c o n v e r -  
s i o n .  

Le  p o l y p h o s p h a t e   e n t r a n t   dans  la  c o n s t i t u t i o n   de  

la  s o l u t i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   peu t   ê t r e   c h o i s i   n o -  

t amment   p a r m i   le  t r i m é t a - ,   le  t é t r a m é t a -   et  l ' h e x a m é t a -  

p h o s p h a t e   de  s o d i u m ,   l ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m   ou 

HMPP  é t a n t   p r é f é r é .  

L ' a g e n t   c h é l a t a n t   e n t r a n t   dans  la  c o n s t i t u t i o n  

de  la  s o l u t i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   peu t   ê t r e   c h o i s i  

p a r m i  :  



-  l 'EDTA  (ou  a c i d e   é t h y l è n e - d i a m i n e - t é t r a c é t i -  

q u e ) ,   le  NTA  (ou  a c i d e   n i t r i l o - t r i a c é t i q u e ) ,  

le  DTPA  (ou  a c i d e   d i é t h y l è n e - t r i a m i n e - p e n t a -  

c é t i q u e ) ,  

-  l e s   a c i d e s   p o l y c a r b o x y l i q u e s ,   t e l s   que  l ' a -  

c i d e   c i t r i q u e ,   l ' a c i d e   o x a l i q u e ,   l ' a c i d e   m a -  

l i q u e ,   l ' a c i d e   g l u t a m i q u e ,   l ' a c i d e   t a r t r i q u e ,  

l ' a c i d e   a s p a r t i q u e ,   l ' a c i d e   g l u t a r i q u e ,   l ' a -  

c i d e   m a l o n i q u e   et   l e u r s   s e l s ,  

-  l e s   a c i d e s   p o l y h y d r o x y c a r b o x y l i q u e s   t e l s   q u e  

l ' a c i d e   g l u c o n i q u e ,   l ' a c i d e   g l u c o h e p t o n i q u e  

et  l e u r s   s e l s ,  

-  l e s   a c i d e s   p o l y h y d r o x y p o l y c a r b o x y l i q u e s   t e l s  

que  l ' a c i d e   g l u c a r i q u e   ou  l ' a c i d e   g a l a c t a r i -  

que  et  l e u r s   s e l s .  

L ' a c i d e   g l u c o h e p t o n i q u e   et  t o u t   p a r t i c u l i è r e m e n t  

l ' a c i d e   g l u c o n i q u e   ou  l e u r s   s e l s   s o n t   p r é f é r é s .  

L ' i o n   z i n c   p e u t   ê t r e   amené  de  t o u t e   m a n i è r e   a p -  

p r o p r i é e   et  n o t a m m e n t   s o u s   la  fo rme  de  s e s   s e l s ,   t e l s  

que  le  n i t r a t e   ou  le  s u l f a t e   ou  de  son  o x y d e .  

Les  q u a n t i t é s   de  p o l y p h o s p h a t e ,   d ' a g e n t s   c h é l a -  

t a n t s   et   d ' i o n   z i n c   p r é s e n t e s   dans   l e s   s o l u t i o n s   c o n -  

f o r m e s   à  l ' i n v e n t i o n   s o n t   r e s p e c t i v e m e n t   d ' a u   moins   0 , 2  

m m o l e s ,   0 ,3   mmoles  e t   0 , 1 5   a t . - g .   par   l i t r e .  

C e p e n d a n t ,   l e s   m e i l l e u r s   r é s u l t a t s   s o n t   o b t e n u s  

quand   le  z i n c   e s t   amené  s o u s   fo rme   c o m b i n é e   avec   l ' a g e n t  

c h é l a t a n t ,   de  p r é f é r e n c e   s o u s   la  fo rme  du  c i t r a t e ,   du 

t a r t r a t e ,   du  g l u c o h e p t o n a t e   e t ,   t o u t   p a r t i c u l i è r e m e n t ,  

du  g l u c o n a t e .  

Une  s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   p a r t i c u l i è -  

r e m e n t   p r é f é r é e   c o m p r e n d   pa r   c o n s é q u e n t  :  

-  de  l ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m ,  

-  du  g l u c o n a t e   de  z i n c   e t  

-  un  a c i d e   m i n é r a l   c h o i s i   p a r m i   l e s   a c i d e s   s u l -  

f u r i q u e ,   c h l o r h y d r i q u e   et  n i t r i q u e ,   l ' a c i d e  

n i t r i q u e   é t a n t   p r é f é r é   en  r a i s o n   de  son  c a r a c -  



t è r e   o x y d a n t .  

Les  q u a n t i t é s   de  p o l y p h o s p h a t e   et  de  s e l s   de  

z i n c   d ' a u   moins   l ' u n   des  s u s d i t s   a g e n t s   c h é l a t a n t s   p r é -  

s e n t e s   dans   l e s   s o l u t i o n s   c o n f o r m e s   à  l ' i n v e n t i o n   s o n t  

r e s p e c t i v e m e n t   d ' a u   moins   0 ,2   mmoles  et  0 ,3   mmoles  p a r  

l i t r e  ;   dans   le  cas   du  HMPP  et   du  g l u c o n a t e   de  z i n c ,   c e s  

q u a n t i t é s   l i m i t e s   i n f é r i e u r e s   s o n t   r e s p e c t i v e m e n t   de  

0 , 1 2 2   et   0 , 1 3 6   g / 1 .  

Les  l i m i t e s   s u p é r i e u r e s   des  q u a n t i t é s   de  p o l y -  

p h o s p h a t e   d ' a g e n t   c h é l a t a n t   et  de  s e l   de  z i n c   de  l ' a g e n t  

c h é l a t a n t   e n t r a n t   dans   la  c o n s t i t u t i o n   de  la  s o l u t i o n  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   ne  c o n s t i t u e n t   pas  des  d o n n é e s  

c r i t i q u e s  ;   t h é o r i q u e m e n t ,   e l l e s   ne  s o n t   i m p o s é e s   q u e  

par   l e s   l i m i t e s   de  s o l u b i l i t é  ;   dans   la  p r a t i q u e   t o u t e -  

f o i s ,   on  c h o i s i t   la  q u a n t i t é   de  p o l y p h o s p h a t e   s u f f i s a m -  

ment  b a s s e   pour   que  l e s   q u a n t i t é s   de  b o u e s   f o r m é e s   ne  

s o i e n t   pas  g ê n a n t e s .  

Compte  t enu   de  ces  c o n s i d é r a t i o n s ,   la  s o l u t i o n  

de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   c o m p r e n d  

de  0 , 2 5   g/1  à  150  g/1  de  la  c o m p o s i t i o n   c o n s t i t u é e   du 

p o l y p h o s p h a t e   et  du  s e l   de  z i n c   de  l ' a g e n t   c h é l a t a n t  ;  

de  p r é f é r e n c e ,   c e t t e   q u a n t i t é   e s t   de  2  à  100  g/1  e t ,  

p l u s   p r é f é r e n t i e l l e m e n t   e n c o r e ,   de  10  à  80  g / 1 .  

Dans  le  cas  de  la  s u s d i t e   s o l u t i o n   p r é f é r é e ,   l e  

r a p p o r t   p o n d é r a l   e n t r e   le  g l u c o n a t e   de  z i n c   et  l ' h e x a -  

m é t a p h o s p h a t e   de  sod ium  e s t   c o m p r i s   e n t r e   e n v i r o n   1 0 / 1  

et  1 / 7 ,   de  p r é f é r e n c e   e n t r e   e n v i r o n   8/1  et  1 /4   e t ,   p l u s  

p r é f é r e n t i e l l e m e n t   e n c o r e ,   e n t r e   e n v i r o n   5/1  et  1 / 3 .  

T o u j o u r s   dans  le  cas  de  la  s u s d i t e   s o l u t i o n   p r é -  

f é r é e ,   la  q u a n t i t é   de  g l u c o n a t e   de  z i n c   e s t   de  10  à 

60  g /1   et  la  q u a n t i t é   d ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  2  à  30  g / 1 .  

T o u j o u r s   dans   le  cas  de  la  s u s d i t e   s o l u t i o n   p r é -  

f é r é e ,   le  pH  de  la  s o l u t i o n   e s t   i n i t i a l e m e n t ,   c ' e s t - à -  

d i r e   a v a n t   la  mise  en  o e u v r e ,   amené  à  une  v a l e u r   i n f é -  

r i e u r e   à  2,  de  p r é f é r e n c e   c o m p r i s e   e n t r e   e n v i r o n   0,7  e t  

1 , 7 .  



Le  p r o c é d é   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   c o n f o r m e   à 

l ' i n v e n t i o n   e s t   c a r a c t é r i s é   pa r   le  f a i t   q u ' i l   c o m p o r t e  

la  mise   en  o e u v r e   de  la  s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   par   p u l v é r i s a t i o n   su r   le   s u b s t r a t  

m é t a l l i q u e   à  t r a i t e r   ou  par   i m m e r s i o n   du  s u b s t r a t   d a n s  

la  s o l u t i o n ,   l ' i m m e r s i o n   é t a n t   p r é f é r é e .  

La  mise   en  o e u v r e   de  la   s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n ,   dans   le  c a d r e   du  p r o c é d é   de  c o n -  

v e r s i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n ,   se  s i t u e   dans   un  e n s e m -  

b le   d ' é t a p e s   de  t r a i t e m e n t   c o m p o r t a n t   p r é f é r e n t i e l l e -  

m e n t  :  

-  u n e   é t a p e   de  d é g r a i s s a g e ,  

-  u n e   é t a p e   de  r i n ç a g e ,  

-  u n e   é t a p e   a c i d e   de  d é c a p a g e   e t / o u   d ' a c t i v a t i o n  

-  u n e   é t a p e   f a c u l t a t i v e   de  r i n ç a g e ,   n o t a m m e n t   s i  

le  b a i n   a c i d e   e s t   c o n s t i t u é   par   une  s o l u t i o n  

d ' a c i d e   n i t r i q u e ,  

-  l ' é t a p e   de  c o n v e r s i o n   p r o p r e m e n t   d i t e ,  

-  u n e   é t a p e   de  r i n ç a g e ,   p u i s   une  é t a p e   f a c u l t a -  

t i v e   de  s é c h a g e   qui   e s t   f o n c t i o n   de  la  p e i n -  

t u r e   d e s t i n é e   à  ê t r e   é v e n t u e l l e m e n t   a p p l i q u é e  

dans   une  p h a s e   u l t é r i e u r e .  

De  la  c o m p a r a i s o n   avec   la  s u c c e s s i o n   d ' é t a p e s  

des  p r o c é d é s   de  c o n v e r s i o n   de  l ' a r t   a n t é r i e u r ,   i l   r é s u l -  

te  que  le  p r o c é d é   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   p e u t   ê t r e   s i m -  

p l i f i é   par   n o t a m m e n t   la  s u p p r e s s i o n   des  é t a p e s   de  p a s s i -  
v a t i o n   et  de  " g r a i s s a g e " .  

En  e f f e t ,   l e s   o b j e t s   t r a i t é s   par   mise   en  o e u v r e  

du  p r o c é d é   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   p e u v e n t   ê t r e   s t o c k é s   à 

l ' a i r   l i b r e ,   s a n s   aucun   t r a i t e m e n t   de  p r o t e c t i o n   ( p a r  

e x e m p l e   de  g r a i s s a g e )   p r é a l a b l e   et  ce  s a n s   q u ' i l   a p p a -  
r a i s s e   des  p h é n o m è n e s   de  d é g r a d a t i o n   de  la  c o u c h e .  

La  t e m p é r a t u r e   de  la  s o l u t i o n   e s t   c o m p r i s e   e n t r e  

e n v i r o n   40  et  100°C ,   p l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t   s u p é r i e u r e   à  

60°C  et  p r é f é r e n t i e l l e m e n t   c o m p r i s e   e n t r e   65  et  9 8 ° C .  

Le  c o n t a c t   e n t r e   la  s o l u t i o n   et  le  s u b s t r a t   m é -  



t a l l i q u e   e s t   m a i n t e n u   p e n d a n t   un  temps   v a r i a n t ,   dans   l a  

p r a t i q u e ,   de  2  s e c o n d e s   à  60  m i n u t e s .  

Quand  c ' e s t   la  s o l u t i o n   de  t r a i t e m e n t   p r é f é r é e  

c o m p r e n a n t   du  g l u c o n a t e   de  z i n c   et  de  l ' h e x a m é t a p h o s -  

p h a t e   de  sod ium  qui   e s t   mise   en  o e u v r e   sur   un  s u b s t r a t  

m é t a l l i q u e ,   on  c o n s t a t e   que  la  v a l e u r   du  pH,  i n i t i a l e -  

ment  c o m p r i s e   e n t r e   e n v i r o n   0 ,7   et  1 , 7 ,   a u g m e n t e   e n  
f o n c t i o n   du  nombre  d ' o b j e t s   t r a i t é s   ou  e n c o r e   de  la  s u r -  

f a c e   t r a i t é e ,   en  d é c r i v a n t   une  c o u r b e   qui   p r é s e n t e   d e u x  

z o n e s   c a r a c t é r i s t i q u e s   s e m b l a b l e s   à  des  p a l i e r s .   Le  p l u s  

g é n é r a l e m e n t ,   la  p r e m i è r e   d e s d i t e s   z o n e s   se  s i t u e   d a n s  

un  d o m a i n e   de  pH  c o m p r i s   e n t r e   e n v i r o n   1 ,9   et  2 ,6   et  l a  

d e u x i è m e   se  s i t u e   dans   un  d o m a i n e   de  pH  c o m p r i s   e n t r e  

e n v i r o n   2 ,2   à  3 , 5 ,   c e c i   d é p e n d a n t   n o t a m m e n t   des  s u r f a c e s  

t r a i t é e s   et  des  t r a i t e m e n t s   p r é a l a b l e s   à  l ' é t a p e   de  c o n -  

v e r s i o n   p r o p r e m e n t   d i t e .  

On  c o n s t a t e   que  l e s   o b j e t s   qui   s o n t   t r a i t é s  

l o r s q u e   la  v a l e u r   du  pH  c o r r e s p o n d   à  l ' u n e   des  z o n e s   ou 

p a l i e r s ,   p r é s e n t e n t   des  q u a l i t é s   p a r t i c u l i è r e m e n t   i n t é -  

r e s s a n t e s .  

On  a  c o n s t a t é   a i n s i ,   par  e x e m p l e ,   que  des  p o i d s  

de  c o u c h e   e x c e p t i o n n e l l e m e n t   é l e v é s   p o u v a i e n t   ê t r e   a t -  

t e i n t s ,   et  ce  dans  des  c o n d i t i o n s   n o r m a l e s   de  t r a i t e -  

m e n t .   A  t i t r e   d ' e x e m p l e ,   des  p o i d s   de  c o u c h e   de  l ' o r d r e  

de  40  à  60  g/m2  ont  é t é   o b t e n u s   par  i m m e r s i o n   de  p l a q u e s  
d ' a c i e r   dans   une  s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n -  

v e n t i o n   p e n d a n t   une  d u r é e   de  15  à  25  m i n u t e s   et  à  u n e  

t e m p é r a t u r e   de  9 0 ° C .  

N é a n m o i n s ,   on  peu t   s i g n a l e r   que  le  p o i d s   de  c o u -  
che  de  c o n v e r s i o n   o b t e n u e   à  une  v a l e u r   de  pH  c o r r e s p o n -  
d a n t   au  p r e m i e r   p a l i e r   (ou  c o u c h e s   de  " p r e m i è r e   z o n e " )  

e s t   i n f é r i e u r   à  c e l u i   des  c o u c h e s   o b t e n u e s   à  une  v a l e u r  

de  pH  c o r r e s p o n d a n t   au  s e c o n d   p a l i e r   (ou  c o u c h e s   de  

" d e u x i è m e   z o n e " ) .   Les  c o u c h e s   de  " d e u x i è m e   zone"   ont  u n e  
r é s i s t a n c e   à  la  c o r r o s i o n   e x c e p t i o n n e l l e  ;   mais   même  l e s  

c o u c h e s   de  " p r e m i è r e   zone"   ont  une  r é s i s t a n c e   à  la  c o r -  



r o s i o n   n e t t e m e n t   s u p é r i e u r e   à  c e l l e   que  p r é s e n t e n t   l e s  

c o u c h e s   de  c o n v e r s i o n   o b t e n u e s   s e l o n   l e s   p r o c é d é s   d e  

p h o s p h a t a t i o n   c l a s s i q u e s .  

C e t t e   r e m a r q u a b l e   r é s i s t a n c e   à  la  c o r r o s i o n ,   i n -  

c o n n u e   j u s q u ' à   ce  j o u r ,   p o u r r a i t   r é s u l t e r   d ' u n e   s y n e r g i e  

e n t r e   le   p o l y p h o s p h a t e   et   l ' a g e n t   c h é l a t a n t ,   don t   t o u t  

p a r t i c u l i è r e m e n t   l ' a c i d e   g l u c o n i q u e .   La  S o c i é t é   D e m a n d e -  

r e s s e   a  pu  c o n s t a t e r   q u ' e n   p r é s e n c e   de  la  s o l u t i o n   d e  

c o n v e r s i o n   s e l o n   l ' i n v e n t i o n ,   l ' é l é v a t i o n   de  la  c o n c e n -  

t r a t i o n   en  h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m   e n t r a î n a i t   u n e  

a u g m e n t a t i o n   de  l ' é p a i s s e u r   de  la  c o u c h e   de  c o n v e r s i o n .  

Sans  v o u l o i r   ê t r e   l i é   par   la   t h é o r i e ,   on  p e n s e   que ,   l o r s  

de  la  mi se   en  o e u v r e   de  la  s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n ,   i l  

a p p a r a î t   d i f f é r e n t s   c o m p l e x e s   d o n t   la   n a t u r e   n ' e s t   p a s  

e n c o r e   c o n n u e   et  qui   p e r m e t t e n t   le  d é p ô t   t r è s   h o m o g è n e  

de  s e l s   i n s o l u b l e s   à  la  s u r f a c e   de  m é t a l .  

L o r s q u e   c ' e s t   la  s o l u t i o n   p r é f é r é e   qui   e s t   m i s e  

en  o e u v r e   dans   le  c a d r e   du  p r o c é d é   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n -  

t i o n ,   on  amène  t o u t   d ' a b o r d   le  pH  de  c e t t e   s o l u t i o n   à 

une  v a l e u r   i n i t i a l e   d ' e n v i r o n   0 ,7   à  1 ,7   au  moyen  d ' u n  

des  s u s d i t s   a c i d e s   m i n é r a u x   p u i s ,   a v a n t   la  mise  en  o e u -  

vre   p r o p r e m e n t   d i t e ,   on  f a i t   m û r i r   le  b a i n   n o t a m m e n t   p a r  

mise  en  c o n t a c t   avec   du  f e r   m é t a l l i q u e ,   de  f a ç o n   à  a m e -  

ner   le  pH  de  la  s o l u t i o n   j u s q u ' à   une  v a l e u r   de  t r a i t e -  

ment  c o r r e s p o n d a n t   à  l ' u n   ou  l ' a u t r e   des  deux  s u s d i t s  

p a l i e r s ,   c ' e s t - à - d i r e   c o m p r i s e   s o i t   e n t r e   e n v i r o n   1 ,9   e t  

2 , 6 ,   s o i t   e n t r e   e n v i r o n   2 ,2   et  3 , 5 .  

Le  c h o i x   e n t r e   l ' u n   et  l ' a u t r e   de  ces  p a l i e r s  

e s t   f a i t   en  f o n c t i o n   des  c r i t è r e s   de  q u a l i t é   r e c h e r c h é s  

pour   la  c o u c h e   de  c o n v e r s i o n .  

Le  pH  p e u t   ê t r e   m a i n t e n u   à  ce  p a l i e r   si   b e s o i n  

e s t   par   a d d i t i o n   de  q u a n t i t é s   s u f f i s a n t e s   d ' u n   des  s u s -  

d i t s   a c i d e s   m i n é r a u x .  

S u i v a n t   un  mode  de  r é a l i s a t i o n   p r é f é r é   du  p r o c é -  

dé  c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n ,   on  f a i t   é v o l u e r   le  pH  de  l a  

s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   d e p u i s   la   v a l e u r   i n i t i a -  



le  c o m p r i s e   e n t r e   e n v i r o n   0 ,7   et  1 ,7   j u s q u ' à   une  v a l e u r  

c o r r e s p o n d a n t   au  p r e m i e r   e t / o u   au  s e c o n d   p a l i e r   en  a j o u -  

t a n t   à  la  s o l u t i o n   une  q u a n t i t é   s u f f i s a n t e   de  l i m a i l l e  

de  f e r ,   g é n é r a l e m e n t   de  0 ,5   à  4  g  e t ,   p l u s   p r é f é r e n t i e l -  

l e m e n t ,   de  0 ,75   à  3  g  par   l i t r e   de  s o l u t i o n  ;   la  s o l u -  

t i o n   a i n s i   " m û r i e "   e s t   mise   en  o e u v r e   par   i m m e r s i o n   ou 

p u l v é r i s a t i o n .  

La  p r é s e n c e   dans   la  s o l u t i o n   d ' u n e   q u a n t i t é   a p ~  

p r o p r i é e   de  l i m a i l l e   de  f e r ,   qui  j oue   le  r ô l e   d ' u n   a c -  

c é l é r a t e u r   de  c o n v e r s i o n ,   se  t r a d u i t   par   une  a u g m e n t a -  

t i o n   c o n s i d é r a b l e   de  la  r é s i s t a n c e   des  o b j e t s   t r a i t é s   a u  

t e s t   d i t   "au  b r o u i l l a r d   s a l i n " .  

Le  t emps   de  c o n t a c t   e n t r e   le  ba in   et  l ' o b j e t   m é -  

t a l l i q u e   à  t r a i t e r   p e u t   ê t r e   r a m e n é ,   d ' u n e   v a l e u r   c o u -  

ramment   s i t u é e   e n t r e   60  et  30  m i n u t e s   en  l ' a b s e n c e   d e  

l i m a i l l e ,   à  une  v a l e u r   de  15  m i n u t e s   et  même  de  5  m i n u -  

t e s .  

Cet  e f f e t   a c c é l é r a t e u r   de  la  l i m a i l l e   de  f e r  

peu t   e n c o r e   ê t r e   a c c r u   par   l ' a d d i t i o n   d ' u n e   q u a n t i t é   d e  

P04H3  f a i b l e   et  en  t o u t   cas  t r è s   i n f é r i e u r e   à  la  q u a n t i -  

té  de  HMPP  p r é s e n t e   dans   la  s o l u t i o n .  

O u t r e   l e s   c o n s t i t u a n t s   s u s d i t s ,   la  s o l u t i o n   d e  

c o n v e r s i o n   s e l o n   l ' i n v e n t i o n   peu t   a v a n t a g e u s e m e n t   c o m -  

p r e n d r e  :  
-  d e s   a g e n t s   m o u i l l a n t s ,  

-  d e s   a g e n t s   r é g é n é r a t e u r s   ( c o m p o s é s   a m i n é s ,  
a c i d e   b o r i q u e   et  a u t r e s ) ,  

-  d e s   a g e n t s   a m é l i o r a n t   la  c o n v e r s i o n   à  l a  

s u r f a c e   de  c o r p s   c r e u x   t e l s   que  c e r t a i n e s  

p i è c e s   de  c a r r o s s e r i e s   a u t o m o b i l e s   ( c o m p o s é s  

de  t i t a n e ,   t e l s   que  par  exemple   T i C l 4 ) ,  
-  d e s   a g e n t s   a c c é l é r a t e u r s   de  c o n v e r s i o n   a u t r e s  

que  le  f e r   ( t e l s   que  le  m a n g a n è s e ,   le  n i c k e l ,  

le  c u i v r e   et  a u t r e s )   amenés  sous   fo rme  de  n i -  

t r a t e s ,   n i t r i t e s ,   f l u o r u r e s ,   c h l o r a t e s ,   s u l -  

f u r e s ,   m o l y b d a t e s   ou  l e u r s   a c i d e s .  



On  s o u l i g n e   que ,   p a r m i   l e s   a c c é l é r a t e u r s   de  c o n -  

v e r s i o n ,   le  n i t r a t e   de  m a n g a n è s e   e s t   p a r t i c u l i è r e m e n t  

p r é f é r é   et  p e r m e t   d ' a m é l i o r e r   de  f a ç o n   c o n s i d é r a b l e   l a  

v i t e s s e   de  c r i s t a l l i s a t i o n   du  d é p ô t .  

L ' e f f i c a c i t é   du  n i t r a t e   de  m a n g a n è s e   e s t   i l l u s -  

t r é e   par   le  f a i t   q u ' u n   t r a i t e m e n t   à  l ' a i d e   de  la  s o l u -  

t i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   c o n t e n a n t   du  Mn(N03)2  d o n n e  

l i e u   à  un  f o i s o n n e m e n t   c r i s t a l l i n   du  d é p ô t ,   s e m b l a b l e   à 

c e l u i   que  l ' o n   o b t i e n t   en  l ' a b s e n c e   de  n i t r a t e   de  m a n g a -  

n è s e   mais   en  p r é s e n c e   de  l i m a i l l e   de  f e r   et  a p r è s   é t u v a -  

ge  à  135°C  p e n d a n t   15  m i n u t e s .   C e t t e   c o n s t a t a t i o n   p e u t  

ê t r e   f a i t e   par   examen  c o m p a r a t i f   au  m i c r o s c o p e   é l e c t r o -  

n i q u e   à  b a l a y a g e .  

La  c o n c e n t r a t i o n   p r é f é r é e   en  m a n g a n è s e   e s t   c o m -  

p r i s e   e n t r e   0 ,5  et   1 ,5   g/1  e t ,   p l u s   p r é f é r e n t i e l l e m e n t ,  

e n t r e   0 , 7 5   g/1  et  1 , 2 5   g / 1 .  

O u t r e   l ' e f f e t   a c c é l é r a t e u r ,   la  p r é s e n c e   de  m a n -  

g a n è s e   c o n c o u r t   à  a m é l i o r e r   la  s t a b i l i s a t i o n   du  pH  a u x  

v a l e u r s   p r é f é r é e s ,   ce  qui   o f f r e ,   c o n t r a i r e m e n t   aux  p r o -  

c é d é s   de  p h o s p h a t a t i o n   s e l o n   l ' a r t   a n t é r i e u r ,   une  r e -  

p r o d u c t i b i l i t é   des  e s s a i s   n e t t e m e n t   p l u s   g r a n d e .  

Les  q u a l i t é s   m é c a n i q u e s   e x c e p t i o n n e l l e s   des  c o u -  

c h e s   de  c o n v e r s i o n   o b t e n u e s   par   mise   en  o e u v r e   du  p r o c é -  

dé  c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   ont   é t é   m i s e s   en  é v i d e n c e   p a r  

des  e s s a i s   m é c a n i q u e s   de  p l i a g e   su r   m a n d r i n   qui   ont   m o n -  

t r é   que  la  c o u c h e   p e u t   s u b i r   une  d é f o r m a t i o n   i m p o r t a n t e  

s a n s   l a i s s e r   a p p a r a î t r e   la   m o i n d r e   t r a c e   de  d i s c o n t i n u i -  

té  par   d é c o l l e m e n t ,   et  c e c i   même  pour   des  p o i d s   de  c o u -  

che  é l e v é s .  

O u t r e   l e u r   e x c e l l e n t e   r é s i s t a n c e   aux  m i l i e u x  

a g r e s s i f s   et  n o t a m m e n t   au  b r o u i l l a r d   s a l i n ,   l e s   c o u c h e s  

de  c o n v e r s i o n   o b t e n u e s   par  mise  en  o e u v r e   du  p r o c é d é  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   c o n s t i t u e n t   une  e x c e l l e n t e   b a s e  

d ' a c c r o c h a g e   pour   t o u s   l e s   r e v ê t e m e n t s   o r g a n i q u e s   du 

t y p e   g l y c é r o p h t a l i q u e ,   v i n y l i q u e ,   é p o x y d e ,   p o l y u r é t h a n e ,  

a l k y d e   h y d r o d i l u a b l e ,   s é c h é   à  l ' a i r   ou  au  f o u r ,   a i n s i  



que  pour   t o u s   l e s   r e v ê t e m e n t s   m é t a l l i q u e s   du  t y p e   z i n c ,  

c admium,   é t a i n   et  a n a l o g u e s .  

Ces  r e v ê t e m e n t s   o r g a n i q u e s   ou  m é t a l l i q u e s   p e u -  
ven t   ê t r e   a p p l i q u é s   à  la  b r o s s e ,   au  t r e m p é   ou  au  p i s t o -  

l e t   p n e u m a t i q u e   ou  au  p i s t o l e t   s o u s   h a u t e   p r e s s i o n   s a n s  

a i r   ou  e n c o r e   par   v o i e   é l e c t r o s t a t i q u e   ou  e n c o r e   p a r  

é l e c t r o d é p o s i t i o n   par   v o i e   a n o d i q u e   ou  par  v o i e   c a t h o d i -  

que ,   su r   l e s   c o u c h e s   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   o b t e n u e s   a u  

p r é a l a b l e .  

De  p l u s ,   aux  c o n c e n t r a t i o n s   et  pour   l e s   r a p p o r t s  

p r é f é r é s   i n d i q u é s   p l u s   h a u t ,   l e s   b a i n s   o b t e n u s   à  l ' a i d e  

des  s o l u t i o n s   de  c o n v e r s i o n   c o n f o r m e s   à  l ' i n v e n t i o n   n e  

d o n n e n t   pas  l i e u   à  la  f o r m a t i o n   des  q u a n t i t é s   de  b o u e s  

r e n c o n t r é e s   dans  l e s   b a i n s   de  l ' a r t   a n t é r i e u r ,   s u p p r i -  

mant  a i n s i   l e s   p r o b l è m e s   de  p o l l u t i o n   et  g a r a n t i s s a n t  

une  e x c e l l e n t e   s t a b i l i t é   s a n s   r e n o u v e l l e m e n t ,   l e s   b a i n s  

de  l ' a r t   a n t é r i e u r   n é c e s s i t a n t ,   q u a n t   à  eux,   des  r e n o u -  

v e l l e m e n t s   f r é q u e n t s .  

U n  a u t r e   a v a n t a g e   r é s i d e   dans   le  f a i t   que  la  s o -  

l u t i o n   de  c o n v e r s i o n   p r é f é r é e   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   e s t  

e s s e n t i e l l e m e n t   à  base   de  p r o d u i t s   b i o d é g r a d a b l e s .  

L ' i n v e n t i o n   p o u r r a   ê t r e   e n c o r e   mieux  c o m p r i s e   à 

l ' a i d e   des  e x e m p l e s   qui  s u i v e n t   et  qui  s o n t   r e l a t i f s   à 

des  modes  de  r é a l i s a t i o n   a v a n t a g e u x .  

EXEMPLE  1 

C o m p a r a i s o n   e n t r e   l e s   r é s u l t a t s   o b t e n u s ,   d ' u n e   p a r t ,  

avec  une  s o l u t i o n   à  ba se   de  g l u c o n a t e   de  z i n c   et  d ' h e x a -  

m é t a p h o s p h a t e   de  sod ium  e t ,   d ' a u t r e   p a r t ,   avec  des  s o l u -  

t i o n s   à  b a s e   r e s p e c t i v e m e n t   de  g l u c o n a t e   de  z i n c   s e u l   e t  

d ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  sod ium  s e u l .  

Pour  ce  f a i r e ,   des  é p r o u v e t t e s   m é t a l l i q u e s   d ' a -  

c i e r   E  2 4  -   1  ( 0 , 2 2   X  de  c a r b o n e  -   0 , 0 7 5   X  de  p h o s p h a t e -  

0 , 0 6 2   Â  de  s o u f r e )   de  d i m e n s i o n s   a p p r o x i m a t i v e m e n t   é g a -  

l e s   à  9 ,5   x  6 ,5   cm,  a y a n t   p r é a l a b l e m e n t   s u b i   un  d é c a p a g e  

c h i m i q u e   à  f r o i d   en  m i l i e u   c h l o r h y d r i q u e   6  N,  s o n t   p l o n -  

gées   p e n d a n t   60  m i n u t e s   dans   des  b a i n s   d ' u n   l i t r e  à   b a s e  



de  t r o i s   s o l u t i o n s   de  c o n v e r s i o n   m a i n t e n u e s   à  95°C  ( s o -  

l u t i o n s   A,  B,  C ) .  

La  s o l u t i o n   A  c o n t i e n t   0 , 25   g/1  de  g l u c o n a t e   de  

z i n c   ou  GZ  d i h y d r a t e   ( l a   c o n c e n t r a t i o n   e s t   e x p r i m é e   s a n s  

t e n i r   compte   des  deux  m o l é c u l e s   d ' e a u   de  c r i s t a l l i s a -  

t i o n ) .  

La  s o l u t i o n   B  c o n t i e n t   0 , 25   g/1  d ' h e x a m é t a p h o s -  

p h a t e   de  sod ium  ou  HMPP. 

La  s o l u t i o n   C  e s t   o b t e n u e   par   m é l a n g e   à  v o l u m e s  

é g a u x   des  s o l u t i o n s   A  et  B .  

Le  pH  de  c h a c u n e   des  s o l u t i o n s   A,  B  et  C  e s t  

a j u s t é   à  la   v a l e u r   de  2,  par   a d d i t i o n   de  q u e l q u e s   ml 

d ' a c i d e   n i t r i q u e .  

L ' e f f i c a c i t é   du  t r a i t e m e n t   de  c o n v e r s i o n   e s t   a p -  

p r é c i é e   v i s u e l l e m e n t ,   l e s   r é s u l t a t s   é t a n t   p r é s e n t é s   d a n s  

le  t a b l e a u   I .  

Ces  r é s u l t a t s   m o n t r e n t   que,   dans   l e s   c o n d i t i o n s  

d ' e x p é r i e n c e ,   a u c u n e   c o n v e r s i o n   n ' a   l i e u   avec   le  g l u c o -  

n a t e   de  z i n c   s e u l   ou  l ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   s e u l .  

Par  c o n t r e ,   i l   s e m b l e   q u ' u n   d é b u t   de  c o n v e r s i o n  

u n i f o r m e   de  la  s u r f a c e   m é t a l l i q u e   a p p a r a i s s e   par   la   m i s e  

en  o e u v r e   de  la  s o l u t i o n   C,  m o n t r a n t   a i n s i   une  s y n e r g i e  

e n t r e   l e s   deux  c o n s t i t u a n t s .  

Une  n o u v e l l e   s é r i e   d ' e s s a i s   a  donc  é t é   e f f e c t u é e  

avec   des  c o n c e n t r a t i o n s   c r o i s s a n t e s   de  la  c o m p o s i t i o n  

GZ  +  HMPP. 



EXEMPLE  2 

I n f l u e n c e   de  la  c o n c e n t r a t i o n   de  la  s o l u t i o n   de  c o n v e r -  

s i o n   en  s e l   de  z i n c   de  l ' a g e n t   c h é l a t a n t ,   d ' u n e   p a r t ,   e n  

p o l y p h o s p h a t e ,   d ' a u t r e   p a r t .  

On  u t i l i s e   t o u j o u r s   l ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o -  

dium  ou  HMPP  e t   le   g l u c o n a t e   de  z i n c   ou  GZ. 

Pour   l e s   e s s a i s ,   comme  dans   l ' e x e m p l e   1,  l e s  

é p r o u v e t t e s   m é t a l l i q u e s   d ' a c i e r   E  2 4  -   1  de  d i m e n s i o n s  

a p p r o x i m a t i v e m e n t   é g a l e s   à  9 ,5   x  6 ,5  cm,  a y a n t   p r é a l a -  

b l e m e n t   s u b i   un  d é c a p a g e   c h i m i q u e   à  f r o i d   en  m i l i e u  

c h l o r h y d r i q u e   au  1/2  (6  N),  s o n t   p l o n g é e s   p e n d a n t   60  m i -  

n u t e s   dans   un  l i t r e   de  s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n ,   m a i n t e n u e  

à  9 5 ° C .  

Pour   a p p r é c i e r   le  d e g r é   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e ,  

l e s   d i v e r s e s   é p r o u v e t t e s   a i n s i   t r a i t é e s   s o n t   e x p o s é e s   à 

l ' a g g r e s s i v i t é   d ' u n   b r o u i l l a r d   s a l i n ,   o b t e n u   à  l ' a i d e  

d ' u n   a p p a r e i l   d ' e s s a i   au  b r o u i l l a r d   s a l i n .   Les  c o n d i -  

t i o n s   de  ces   e s s a i s   é t a i e n t   l e s   s u i v a n t e s  :  

h u m i d i t é   de  85  à  90  % -  p r e s s i o n   =  0 ,9   b a r .  

Q u a t r e   s o l u t i o n s   de  c o n v e r s i o n   ont  é t é   t e s t é e s  :  

-  S o l u t i o n   D  c o n t e n a n t   2 ,5   g/1  de  GZ  et  2 ,5   g/1  d 'HMPP 

-  S o l u t i o n   E  c o n t e n a n t   5  g/1  de  GZ  et  5  g/1  d 'HMPP 

-  S o l u t i o n   F  c o n t e n a n t   10  g/1  de  GZ  et  10  g/1  d 'HMPP 

-  S o l u t i o n   G  c o n t e n a n t   2 2 , 5   g/1  de  GZ  et  22 ,5   g/1  d 'HMPP. 

Les  o b s e r v a t i o n s   v i s u e l l e s   f a i t e s   à  l ' i s s u e   du  

t r a i t e m e n t   m o n t r e n t   q u ' u n e   c o u c h e   u n i f o r m e   de  t e i n t e  

g r i s â t r e   e s t   a p p a r u e   sur   l ' e n s e m b l e   des  é c h a n t i l l o n s  

t r a i t é s ,   et  que  l ' i n t e n s i t é   de  la  t e i n t e   g r i s â t r e   a i n s i  

que  son  u n i f o r m i t é   a u g m e n t e n t   au  fur   et  à  m e s u r e   que  l a  

c o n c e n t r a t i o n   des  b a i n s   en  GZ  +  HMPP  s ' é l è v e .  

Pour   v é r i f i e r   que  l ' i n t e n s i t é   de  la  t e i n t e   e s t  



en  r e l a t i o n   avec   le  d e g r é   de  c o n v e r s i o n ,   on  a  s o u m i s   l e s  

p l a q u e s   t r a i t é e s . à   l ' e s s a i   du  b r o u i l l a r d   s a l i n   d u r a n t   2 4  

h e u r e s .  

Avan t   e x p o s i t i o n ,   l e s   b o r d s   des  é p r o u v e t t e s   o n t  

é t é   p r o t é g é s   à  l ' a i d e   d ' u n   a d h é s i f   et  une  s c a r i f i c a t i o n  

en  fo rme   de  V  a  é t é   r é a l i s é e   au  bas   des   p l a q u e s .  

Les  r é s u l t a t s   o b t e n u s   s o n t   p r é s e n t é s   dans   le  t a -  

b l e a u   I I .  

On  c o n s t a t e   à  l ' e x a m e n   des  r é s u l t a t s   r é u n i s   au  

t a b l e a u   II  q u ' u n e   c o n c e n t r a t i o n   de  45  g /1   de  la  c o m p o s i -  

t i o n   dans   le  b a i n   de  c o n v e r s i o n   p e r m e t   d ' o b t e n i r   u n e  

e x c e l l e n t e   p r o t e c t i o n .  

La  r é s i s t a n c e   à  la  c o r r o s i o n   des  p l a q u e s   t r a i -  

t é e s   avec   la  s o l u t i o n   G  a  e n s u i t e   é t é   t e s t é e   pour   p l u -  

s i e u r s   t emps   d ' e x p o s i t i o n   au  b r o u i l l a r d   s a l i n ,   et  a  é t é  

c o m p a r é e   à  c e l l e   o b t e n u e   avec   des  p l a q u e s   t r a i t é e s   d e  

f a ç o n   c o n v e n t i o n n e l l e ,   par   p h o s p h a t a t i o n   c l a s s i q u e   au  

f e r   et  au  z i n c ,   d i s p o n i b l e s   dans   le  c o m m e r c e .  

Les  r é s u l t a t s   a p p a r a i s s e n t   au  t a b l e a u   I I I .  



On  peu t   c o n s t a t e r   que  la  p r o t e c t i o n   o b t e n u e   p a r  
t r a i t e m e n t   des  p l a q u e s   m é t a l l i q u e s   avec  la  s o l u t i o n   de  

c o n v e r s i o n   c o n t e n a n t   45  g/1  de  la  c o m p o s i t i o n   h e x a m é t a -  

p h o s p h a t e   de  s o d i u m  -   g l u c o n a t e   de  z i n c   e s t   b i en   s u p é -  

r i e u r e   à  c e l l e   o b t e n u e   par  p h o s p h a t a t i o n   c l a s s i q u e ,   au  

f e r   et  au  z i n c .   Ceci   e s t   d ' a u t a n t   p l u s   r e m a r q u a b l e   q u e  
l e s   p l a q u e s   t r a i t é e s   c o n f o r m é m e n t   à  l ' i n v e n t i o n   n ' o n t  

pas  é té   s o u m i s e s   à  une  p a s s i v a t i o n   c h r o m a t a n t e ,   c o n t r a i -  

r e m e n t   aux  p l a q u e s   p h o s p h a t é e s   s e l o n   l ' a r t   a n t é r i e u r .  

La  c o n c e n t r a t i o n   en  g l u c o n a t e   de  z i n c   dans  l a  

s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n   r e s t a n t   f i x é e   à  2 2 , 5   g / 1 ,   la  c o n -  

c e n t r a t i o n   en  h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  sod ium  a  é t é   é t a b l i e  

à  d i f f é r e n t e s   v a l e u r s ,   a f i n   de  mieux  d é t e r m i n e r   son  i n -  

f l u e n c e   sur   la  q u a l i t é   de  la  c o n v e r s i o n .  

La  mé thode   d ' e x p é r i m e n t a t i o n   u t i l i s é e   a  é t é   l a  

s u i v a n t e  :  



On  immerge   s u c c e s s i v e m e n t   des  p l a q u e s   d ' a c i e r  

E  2 4  -   1,  p r é a l a b l e m e n t   d é c a p é e s   c h i m i q u e m e n t ,   dans   l e  

b a i n   de  c o n v e r s i o n   m a i n t e n u   à  95°C,   don t   le  pH  i n i t i a l  

e s t   amené  à  une  v a l e u r   de  1  par   a d d i t i o n   d ' a c i d e   n i t r i -  

que ,   et  c o n t e n a n t   1  g/1  de  l i m a i l l e   de  f e r .   Après   un  

t emps   de  t r a i t e m e n t   de  30  m i n u t e s ,   l e s   p l a q u e s   s o n t   r i n -  

c é e s   p u i s   s é c h é e s   à  l ' a i r   l i b r e .   L ' é p a i s s e u r   de  la  c o u -  

che  de  c o n v e r s i o n   o b t e n u e   e s t   a l o r s   m e s u r é e   à  l ' a i d e  

d ' u n e   j a u g e   d ' é p a i s s e u r   du  t y p e   DIAMETER  SM  c o m m e r c i a l i -  

sée  par   la  S o c i é t é   ERICHSEN.  P u i s ,   la  r é s i s t a n c e   à  l a  

c o r r o s i o n   e s t   d é t e r m i n é e   comme  p r é c é d e m m e n t ,   par   m e s u r e  

de  la  t e n u e   au  b r o u i l l a r d   s a l i n .  

C o r r é l a t i v e m e n t ,   le  pH  du  b a i n   de  c o n v e r s i o n   e s t  

m e s u r é   a p r è s   le  t r a i t e m e n t   de  c h a c u n e   des  p l a q u e s .   P o u r  

ce  f a i r e ,   on  u t i l i s e   un  p H - m è t r e   du  t y p e   601  A  /  D i g i t a l  

IONALYSER,  c o m m e r c i a l i s é   par   la  S o c i é t é   ORION  RESEARCH', 

muni  d ' u n e   é l e c t r o d e   h a u t e   t e m p é r a t u r e   et  é t a l o n n é   s u r  

9 5 ° C .  

Cec i   p e r m e t   de  s u i v r e   la  v a r i a t i o n   de  l ' é p a i s -  

s e u r   de  la  c o u c h e   de  c o n v e r s i o n ,   la  r é s i s t a n c e   au  

b r o u i l l a r d   s a l i n   et  l ' é v o l u t i o n   du  pH  en  f o n c t i o n   du 

nombre   de  p l a q u e s   t r a i t é e s .  

T r o i s   b a i n s   de  c o n v e r s i o n   ont   é t é   t e s t é s ,   c o n t e -  

n a n t   r e s p e c t i v e m e n t  :  

Pour   c h a c u n e   des  s o l u t i o n s   H,  I  et  J,  on  a  r e -  

p r é s e n t é   r e s p e c t i v e m e n t   sur   l e s   g r a p h i q u e s   des  f i g u r e s  

1,  2  et  3  :  

-  l ' é v o l u t i o n   du  pH  ( c o u r b e s   C1H,  C1I  et  C1J  s u r  

l e s   f i g u r e s   1,  2  et  3)  en  f o n c t i o n   du  nombre  n  de  p l a -  

ques   t r a i t é e s ,  



-  l ' é v o l u t i o n   de  l ' é p a i s s e u r ,   en  µ,  de  la  c o u c h e  

de  c o n v e r s i o n   ( c o u r b e s   C2H,  C2I  et  C2J  sur   l e s   f i g u r e s  

1,  2  et  3)  en  f o n c t i o n   du  nombre   n  de  p l a q u e s   t r a i t é e s ,  

-  l ' é v o l u t i o n   de  la  r é s i s t a n c e ,   en  h e u r e s   h,  a u  

b r o u i l l a r d   s a l i n   ( c o u r b e s   C3H;  C3I  et  C3J  sur   l e s   f i g u -  

res   1,  2  et  3)  en  f o n c t i o n   du  nombre   n  de  p l a q u e s   t r a i -  

t é e s .  

A  l ' e x a m e n   des  g r a p h i q u e s   des   f i g u r e s   1,  2  et  3 ,  

on  s ' a p e r ç o i t   que  le  pH  é v o l u e   au  fu r   et  à  m e s u r e   du  

nombre  de  p l a q u e s   t r a i t é e s   et  que ,   q u e l l e   que  s o i t   l a  

c o n c e n t r a t i o n   c h o i s i e   en  HMPP,  la  zone  de  pH  la  p l u s   f a -  

v o r a b l e ,   s i   l ' o n   p r e n d   comme  c r i t è r e   de  c h o i x   la  r é s i s -  

t a n c e   au  b r o u i l l a r d   s a l i n ,   s e m b l e   se  s i t u e r   dans   c e s  

c o n d i t i o n s   e n t r e   2 ,5   et  2 , 9 .  

C ' e s t   en  e f f e t   dans   c e t t e   zone  ( c ' e s t   la  d e u x i è -  

me  zone ,   la  p r e m i è r e   se  s i t u a n t   v e r s   pH  2 ± 0 , 1 )   que  l ' o n  

o b t i e n t   l ' é p a i s s e u r   la  p l u s   f o r t e   de  la  c o u c h e   de  c o n -  

v e r s i o n   a i n s i   que  la  m e i l l e u r e   r é s i s t a n c e   au  b r o u i l l a r d  

s a l i n   ( q u i   é v o l u e n t   d ' a i l l e u r s   c o r r é l a t i v e m e n t   l ' u n e   p a r  

r a p p o r t   à  l ' a u t r e ) .  

On  c o n s t a t e   une  m e i l l e u r e   r é s i s t a n c e   au  b r o u i l -  

l a r d   s a l i n   des  c o u c h e s   c o r r e s p o n d a n t   à  la  d e u x i è m e   z o n e  

de  pH.  Mais  q u e l l e   que  s o i t   la  zone  c o n s i d é r é e ,   l ' é -  

p a i s s e u r   des  c o u c h e s   et  l e u r   r é s i s t a n c e   au  b r o u i l l a r d  

c r o i s s e n t   en  même  t emps   que  la  c o n c e n t r a t i o n   en  HMPP. 

Dans  l e s   m e i l l e u r e s   c o n d i t i o n s ,   on  o b t i e n t ,  

a i n s i   q u ' i l   r é s u l t e   des  c o u r b e s ,   l e s   r é s i s t a n c e s  

s u i v a n t e s   au  b r o u i l l a r d   s a l i n  :  

Ces  v a l e u r s   de  la  r é s i s t a n c e   à  la  c o r r o s i o n   p e u -  
ven t   ê t r e   c o n s i d é r é e s   comme  r e m a r q u a b l e s   et  a u c u n e   p h o s -  

p h a t a t i o n   a c t u e l l e m e n t   connue   ne  p e r m e t   d ' a t t e i n d r e   d e  

t e l l e s   p e r f o r m a n c e s .  

Mais  l ' a u g m e n t a t i o n   de  la  c o n c e n t r a t i o n   en  HMPP, 



si  e l l e   a  un  e f f e t   f a v o r a b l e   sur   l ' é p a i s s e u r   de  la  c o u -  

che  de  c o n v e r s i o n   et   sur   la  r é s i s t a n c e   au  b r o u i l l a r d   s a -  

l i n ,   e s t   par   c o n t r e   g ê n a n t e   du  p o i n t   de  vue  de  la  f o r m a -  

t i o n   de  b o u e s .  

A i n s i ,   a p r è s   é p u i s e m e n t   de  c h a c u n   des  b a i n s ,   s i  

l ' o n   p r o c è d e   à  une  f i l t r a t i o n ,   on  p e u t   c o n s t a t e r   u n e  

a b s e n c e   de  b o u e s   q u a s i   t o t a l e   l o r s q u e   la  c o n c e n t r a t i o n  

en  HMPP  e s t   de  5  g / 1 ,   une  q u a n t i t é   de  b o u e s   de  5  g / 1  

( e x p r i m é e   en  m a t i è r e s   s è c h e s )   pour   une  c o n c e n t r a t i o n   d e  

10  g/1  d'HMPP  et   une  q u a n t i t é   de  b o u e s   de  20  g/1  ( e x p r i -  

mée  en  m a t i è r e s   s è c h e s )   pour   une  c o n c e n t r a t i o n   en  HMPP 

de  30  g / 1 .  

Le  m e i l l e u r   c o m p r o m i s   e n t r e   la  r é s i s t a n c e   à  l a  

c o r r o s i o n   et   la   f o r m a t i o n   de  b o u e s   s e m b l e   donc  ê t r e   r é a -  

l i s é   dans   ces   c o n d i t i o n s   l o r s q u e   la  c o n c e n t r a t i o n   en  h e -  

x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m   se  s i t u e   e n t r e   5  g/1  et  l O g / 1 .  

EXEMPLE  3 

C o m p a r a i s o n   e n t r e   l e s   r é s u l t a t s   d ' u n e   c o n v e r s i o n   o b t e n u e  

a v e c ,   d ' u n e   p a r t ,   une  s o l u t i o n   à  b a s e   de  s u l f a t e   de  z i n c  

et  d ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  sod ium  e t ,   d ' a u t r e   p a r t ,   a v e c  

une  s o l u t i o n   à  b a s e   de  g l u c o n a t e   de  z i n c   et  d ' h e x a m é t a -  

p h o s p h a t e   de  s o d i u m .  

La  m é t h o d e   e x p é r i m e n t a l e   u t i l i s é e   e s t   i d e n t i q u e  

à  c e l l e   d é c r i t e   à  l ' e x e m p l e   2  ( i n f l u e n c e   de  la  c o n c e n -  

t r a t i o n   de  HMPP),  à  l ' e x c e p t i o n   du  t emps   de  t r a i t e m e n t  

qui  e s t   l i m i t é   à  15  m i n u t e s .  

La  c o n c e n t r a t i o n   des  s o l u t i o n s   de  c o n v e r s i o n   e s t  

m a i n t e n u e   q u e l l e   que  s o i t   la  c o m p o s i t i o n .  

A u t r e m e n t   d i t ,   q u ' i l   s ' a g i s s e   de  s u l f a t e   de  z i n c  

ou  de  g l u c o n a t e   de  z i n c ,   l e s   c o n c e n t r a t i o n s   en  c a t i o n s  

z i n c   s o n t   é q u i v a l e n t e s .  

La  c o n c e n t r a t i o n   en  HMPP  e s t   i n c h a n g é e   q u e l l e  

que  s o i t   la   c o m b i n a i s o n   é t u d i é e .  

Les  s o l u t i o n s   t e s t é e s   s o n t   d o n c  :  



Les  r é s u l t a t s   s o n t   r e p r i s   dans   l e s   c o u r b e s   d e s  

f i g u r e s   4  et  5,  à  s a v o i r   comme  à  l ' e x e m p l e   2,  qui   m o n -  

t r e n t  :  

-  l ' é v o l u t i o n   du  pH  ( c o u r b e s   C1N,  C1O)  en  f o n c -  

t i o n   du  nombre   n  de  p l a q u e s   t r a i t é e s ,  

-  l ' é v o l u t i o n   de  l ' é p a i s s e u r ,   en  µ,  ( c o u r b e s   C2N 

et  C20)  en  f o n c t i o n   de  n  e t  

-  l ' é v o l u t i o n   de  la  r é s i s t a n c e   à  la  c o r r o s i o n ,  

en  h e u r e s   h  ( c o u r b e s   C3N  et  C30)  en  f o n c t i o n   de  n .  

On  c o n s t a t e   t r è s   n e t t e m e n t ,   à  la  s u i t e   de  c e s  

e s s a i s ,   que  la  m e i l l e u r e   c o m p o s i t i o n   e s t   b i e n   c e l l e   à 

b a s e   de  g l u c o n a t e   de  z i n c   p u i s q u e ,   s i   l ' o n   se  p l a c e   d a n s  

l e s   c o n d i t i o n s   o p t i m a l e s   pour   l ' o b t e n t i o n   d ' u n e   r é s i s -  

t a n c e   à  la   c o r r o s i o n   s a t i s f a i s a n t e ,   on  a  :  

-  60  h e u r e s   au  b r o u i l l a r d   s a l i n   avec   la  s o l u t i o n   0 

et  s e u l e m e n t  

-  8  h e u r e s   au  b r o u i l l a r d   s a l i n   avec   la  s o l u t i o n   N. 

D ' a u t r e   p a r t ,   on  c o n s t a t e   q u ' i l   n ' e x i s t e   pas  de  

p a l i e r s   de  pH  b i e n   p r o n o n c é s   dès  l o r s   que  le  b a i n   de  

c o n v e r s i o n   ne  c o n t i e n t   pas  de  c o m p l e x a n t .  

EXEMPLE  4 

Cet  e x e m p l e   i l l u s t r e   l ' u t i l i s a t i o n   d ' a c i d e   c i -  

t r i q u e   comme  a g e n t   c h é l a t a n t .  

La  m é t h o d e   e x p é r i m e n t a l e   u t i l i s é e   e s t   i d e n t i q u e  

à  c e l l e   d é c r i t e   à  l ' e x e m p l e   3 .  

La  s o l u t i o n   t e s t é e   a  la  c o m p o s i t i o n   s u i v a n t e  :  



Les  r é s u l t a t s   s o n t   m a t é r i a l i s é s   par  l e s   c o u r b e s  

de  la  f i g u r e   6  ;   ces   c o u r b e s   m o n t r e n t  :  

-  l ' é v o l u t i o n   du  pH  ( c o u r b e   C1R)  en  f o n c t i o n   du 

nombre   n  de  p l a q u e s   t r a i t é e s ,  

-  l ' é v o l u t i o n   de  l ' é p a i s s e u r ,   e x p r i m é e   e n  µ  
( c o u r b e   C2R)  en  f o n c t i o n   de  n  e t  

-  l ' é v o l u t i o n   de  la   r é s i s t a n c e   à  la  c o r r o s i o n   e n  

h e u r e s   h  ( c o u r b e   C3R)  en  f o n c t i o n   de  n .  

La  c o m p a r a i s o n   de  ces   r é s u l t a t s   à  ceux  o b t e n u s  

avec   la  s o l u t i o n   N  de  l ' e x e m p l e   3  m o n t r e   l ' i n t é r ê t   d ' a -  

j o u t e r   un  a g e n t   c o m p l e x a n t .  

EXEMPLE  5 

Cet  e x e m p l e   m o n t r e   é g a l e m e n t   l ' i n t é r ê t   q u ' i l   y  a  

à  i n t r o d u i r e   l ' i o n   z i n c   s o u s   la  fo rme  du  s e l   de  l ' a g e n t  

c h é l a t a n t .  

On  c o m p a r e   l e s   p e r f o r m a n c e s   o b t e n u e s ,   d ' u n e  

p a r t ,   avec   une  s o l u t i o n   à  b a s e   de  g l u c o n a t e   de  s o d i u m  

p l u s   n i t r a t e   de  z i n c   en  m é l a n g e   avec   de  l ' h e x a m é t a p h o s -  

p h a t e   e t ,   d ' a u t r e   p a r t ,   avec   une  s o l u t i o n   à  b a s e   de  g l u -  

c o n a t e   de  z i n c   et  d ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m .  

Les  c o n d i t i o n s   e x p é r i m e n t a l e s   u t i l i s é e s   s o n t  

c e l l e s   d é c r i t e s   à  l ' e x e m p l e   2  à  p r o p o s   de  l ' é t u d e   d e  

l ' i n f l u e n c e   de  la  c o n c e n t r a t i o n   en  HMPP.  Les  é p r o u v e t t e s  

a n a l y s é e s   s o n t   c e l l e s   t r a i t é e s   à  une  v a l e u r   de  pH  c o r -  

r e s p o n d a n t   à  la  d e u x i è m e   zone   de  pH.  

Les  c o n c e n t r a t i o n s   en  a n i o n s   g l u c o n a t e   et  en  c a -  

t i o n s   z i n c   s o n t   é q u i v a l e n t e s   dans   l e s   deux  b a i n s   é t u -  

d i é s .  

La  c o n c e n t r a t i o n   de  l ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   e s t   l a  

même  dans   l e s   deux  c a s .  

La  c o m p o s i t i o n   des  deux  s o l u t i o n s   é t u d i é e s   e s t  

la  s u i v a n t e  :  



Dans  le  t a b l e a u   IV,  on  a  i n d i q u é   l ' a s p e c t   d e s  

é p r o u v e t t e s   a p r è s   t r a i t e m e n t   et  l e u r   r é s i s t a n c e   a u  

b r o u i l l a r d   s a l i n   e x p r i m é e   en  h e u r e s .  

De  l ' e x a m e n   de  ces   r é s u l t a t s ,   l ' i n t é r ê t   q u ' i l   y 

a  à  u t i l i s e r   l ' i o n   z i n c   sous   la  forme  du  s e l   de  l ' a g e n t  

c h é l a t a n t   a p p a r a î t   c l a i r e m e n t .  

EXEMPLE  6 

Cet  e x e m p l e   i l l u s t r e   l ' a v a n t a g e   q u ' i l   y  a  à  u t i -  

l i s e r   l ' i o n   p o l y p h o s p h a t e   à  la  p l a c e   de  l ' i o n   p h o s p h a t e  

a p p o r t é   par   le  d i h y d r o g é n o p h o s p h a t e   de  s o d i u m .  

On  c o m p a r e   l e s   p e r f o r m a n c e s   o b t e n u e s ,   d ' u n e  

p a r t ,   avec  une  c o m p o s i t i o n   à  base   de  g l u c o n a t e   de  z i n c  

et  de  d i h y d r o g é n o p h o s p h a t e   de  sod ium  e t ,   d ' a u t r e   p a r t ,  

avec   une  c o m p o s i t i o n   à  base   de  g l u c o n a t e   de  z i n c   e t  

d'HMPP  dans  la  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   d ' é p r o u v e t t e s   de  9 , 5  

x  6 ,5   cm  en  a c i e r   E  2 4  -   1 .  

Le  mode  o p é r a t o i r e   e s t   c e l u i   d é c r i t   p l u s   h a u t .  

Le  temps  d ' i m m e r s i o n   e s t   de  30  m i n u t e s .  

Le  pH  du  b a i n   a  s u c c e s s i v e m e n t   é t é   amené  d i r e c -  

t e m e n t   à  2,  2 ,5   et  3  avec  de  l ' a c i d e   n i t r i q u e   et  de  l a  

l i m a i l l e   de  f e r .  

La  c o n c e n t r a t i o n   des  deux  s o l u t i o n s   de  c o n v e r -  

s i o n   e s t   d e  :  

-  22 ,5   g/1  de  GZ 

-  5  g/1  d'HMPP  ou  de  N a H 2 P 0 4 .  



Les  r é s u l t a t s   du  p o i n t   de  vue  de  l ' é p a i s s e u r   e t  

de  la  r é s i s t a n c e   au  b r o u i l l a r d   s a l i n   s o n t   r é u n i s   dans   l e  

t a b l e a u   V  dans   l e q u e l   " B . S .   ( h ) "   d é s i g n e   la  r é s i s t a n c e  

au  b r o u i l l a r d   s a l i n   e x p r i m é e   en  h e u r e s   et  "Ep  ( p ) "   l ' é -  

p a i s s e u r   de  la   c o u c h e   de  c o n v e r s i o n   e x p r i m é e   e n  p .  

Les  r é s u l t a t s   o b t e n u s   avec   HMPP  s o n t   n e t t e m e n t  

s u p é r i e u r s   à  ceux   o b t e n u s   avec   le  d i h y d r o g é n o p h o s p h a t e  

de  s o d i u m   du  p o i n t   de  vue  des  t e n u e s   au  b r o u i l l a r d   s a l i n  

et  c e l a   m a l g r é   des  é p a i s s e u r s   p l u s   f a i b l e s   pour   l e s   c o u -  

c h e s   de  c o n v e r s i o n .  

EXEMPLE  7 

A v a n t a g e   r é s u l t a n t   de  l ' a d d i t i o n   d ' u n   a g e n t   a c c é l é r a t e u r  

de  la  c o n v e r s i o n ,   n o t a m m e n t   du  p o i n t   de  vue  de  la  c r i s -  

t a l l i n i t é   du  r e v ê t e m e n t .  

On  a j o u t e   1  g/1  s o i t   de  l i m a i l l e   de  f e r ,   s o i t   d e  

Mn  s o u s   fo rme   de  n i t r a t e   de  Mn  à  un  b a i n   de  c o n v e r s i o n  

c o n t e n a n t   2 2 , 5   g /1   de  g l u c o n a t e   de  z i n c   et  5  g/1  d ' h e x a -  

m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m .  

Les  é c h a n t i l l o n s   s o n t   d é g r a i s s é s   à  l ' a c é t o n e  

p u i s   au  t r i c h l o r é t h y l è n e   et   e n s u i t e   d é c a p é s   dans   une  s o -  
l u t i o n   a q u e u s e   d ' a c i d e   c h l o r h y d r i q u e   6  N  p e n d a n t   5  m i n u -  

t e s   à  4 0 ° C .  

Les  t r a i t e m e n t s   s o n t   r é a l i s é s   de  la  même  m a n i è r e  

q u ' a u x   e x e m p l e s   p r é c é d e n t s .  

A  l ' e x a m e n   au  m i c r o s c o p e   é l e c t r o n i q u e   à  b a l a y a g e  

de  deux  j e u x   de  t r o i s   é c h a n t i l l o n s   t r a i t é s   r e s p e c t i v e -  

ment  dans   l e s   b a i n s   au  f e r   et  au  m a n g a n è s e ,   on  c o n s t a t e  

q u e  :  

-  dans   le  cas  du  b a i n   au  f e r ,   le  d é p ô t   e s t   p l u s  

ou  moins   c r i s t a l l i s é  ;   le  d é p ô t   a m é l i o r e   la  t o p o g r a p h i e  



mais   ne  masque   pas  t o t a l e m e n t   le  s u p p o r t  ;  

-  dans   le   cas   du  b a i n   au  m a n g a n è s e ,   le  d é p ô t   e s t  

b e a u c o u p   p l u s   c r i s t a l l i s é   que  dans  le  cas   du  b a i n   p r é c é -  

d e n t .  

Donc,   le  n i t r a t e   de  Mn,  en  t a n t   q u ' a c c é l é r a t e u r ,  

a g i t   de  f a ç o n   p l u s   s e n s i b l e   que  la  l i m a i l l e   de  f e r   s u r  

la  c r i s t a l l i s a t i o n   du  d é p ô t .  

On  n o t e   que ,   pour   o b t e n i r   une  c r i s t a l l i s a t i o n  

i d e n t i q u e   avec   le   f e r ,   on  d o i t   é t u v e r   l e s   p l a q u e s   15  m i -  

n u t e s   à  1 3 0 ° C .  

EXEMPLE  8 

On  m o n t r e   que  le  t r a i t e m e n t   de  c o n v e r s i o n   d e s  

é p r o u v e t t e s   m é t a l l i q u e s   par   une  s o l u t i o n   à  base   de  g l u -  

c o n a t e   de  z i n c   et  d ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m   n ' a l t è r e  

pas  l ' a d h é r e n c e   des  p e i n t u r e s ,   c o m p a r a t i v e m e n t   aux  t r a i -  

t e m e n t s   de  s u r f a c e   c l a s s i q u e s   du  t ype   p h o s p h a t a t i o n   au  

z i n c   ou  au  f e r .  

La  m é t h o d e   u t i l i s é e   c o n s i s t e   à  m e s u r e r   la  f o r c e  

n é c e s s a i r e   pour   a r r a c h e r   un  p l o t   de  3 , 1 4   cm2  de  s u r f a c e ,  

c o l l é   sur   un  r e v ê t e m e n t   f i l m o g è n e   d é p o s é   à  la  s u r f a c e  

d ' u n e   é p r o u v e t t e .  

Les  m e s u r e s   s o n t   r é a l i s é e s   avec  un  d y n a m o m è t r e  

du  t y p e   I n s t r o n .  

Les  r e v ê t e m e n t s   f i l m o g è n e s   e x a m i n é s   s o n t   d e s  

p e i n t u r e s   de  t ype   i n d u s t r i e l ,   a p p l i q u é e s   en  une  s e u l e  

c o u c h e   avec   un  a p p l i c a t e u r   a u t o m a t i q u e   de  f i l m .  

On  c h o i s i t   q u a t r e   j e u x   d ' é p r o u v e t t e s   r e s p e c t i v e -  

m e n t  :  

-  s i m p l e m e n t   d é g r a i s s é e s ,  

-  t r a i t é e s   avec   la  s o l u t i o n   à  b a s e   de  GZ  et  d e  

HMPP, 

-  t r a i t é e s   par  une  p h o s p h a t a t i o n   c l a s s i q u e   au  

z i n c ,  

-  t r a i t é e s   par  une  p h o s p h a t a t i o n   c l a s s i q u e   au  

f e r .  

On  a p p l i q u e   à  ces  é p r o u v e t t e s   d i v e r s   l i a n t s   e t ,  



a p r è s   s é c h a g e ,   on  p r o c è d e   au  s u s d i t   t e s t   d ' a r r a c h a g e ,   c e  

qui   donne   la  f o r c e   F  e x p r i m é e   en  kgf  pour   la  s u r f a c e   de  

3 , 1 4   c m 2 .  

On  r é u n i t   l e s   r é s u l t a t s   dans   le  t a b l e a u   VI  c i -  

a p r è s ,   F  é t a n t   la  moyenne   o b t e n u e   à  p a r t i r   de  5  m e s u r e s  

s u c c e s s i v e s .  

L ' e x a m e n   des  r é s u l t a t s   r é u n i s   au  t a b l e a u   VI 

m o n t r e  :  

-  que  la  n a t u r e   de  la  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   ne  mo-  

d i f i e   pas  l ' a d h é r e n c e   des   p e i n t u r e s   du  t y p e   g l y c é r o p h t a -  

l i q u e   à  base   d ' h u i l e   de  l i n ,   a l k y d e   h y d r o s o l u b l e ,   a c r y -  

l i q u e ,  

-  q u ' i l   y  a  une  d i m i n u t i o n   de  l ' a d h é r e n c e   d e s  

p e i n t u r e s   du  t ype   p o l y u r é t h a n e   sur   l e s   t ô l e s   t r a i t é e s  

avec   la  c o m p o s i t i o n   GZ  +  HMPP,  c o m p a r a t i v e m e n t   aux  t ô l e s  

p h o s p h a t é e s   au  f e r   ou  au  z i n c ,   ou  s i m p l e m e n t   d é g r a i s -  

s é e s ,  

-  q u ' i l   y  a  un  c o m p o r t e m e n t   i d e n t i q u e   des  p e i n -  

t u r e s   v i n y l i q u e s   sur   l e s   t ô l e s   t r a i t é e s   avec  GZ  +  HMPP 



et  sur   l e s   t ô l e s   p h o s p h a t é e s   au  f e r ,  

-  q u ' i l   y  a  une  m e i l l e u r e   a d h é r e n c e   des  p e i n t u -  

r e s   du  t y p e   é p o x y d e   sur   t ô l e s   t r a i t é e s   au  GZ  +  HMPP, 

c o m p a r a t i v e m e n t   aux  t ô l e s   p h o s p h a t é e s   au  f e r   ou  au  z i n c .  



1.  S o l u t i o n   a c i d e   pour   la  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e  

de  s u b s t r a t s   m é t a l l i q u e s ,   c a r a c t é r i s é e   par   le  f a i t  

q u ' e l l e   c o m p r e n d  :  

-  un  p o l y p h o s p h a t e ,   s o l u b l e   dans   l ' e a u   et  d e  

f o r m u l e   (X  PO3)n  dans   l a q u e l l e   n  ≥   3  et  d a n s  

l a q u e l l e   X  e s t   un  m é t a l   a l c a l i n ,   a l c a l i n o -  

t e r r e u x   ou  l ' a m m o n i u m ,  

-  un  a g e n t   c h é l a t a n t   o r g a n i q u e   e t  

-  l ' i o n   z i n c ,  

le  pH  p o u v a n t   ê t r e   amené  à  la  v a l e u r   d é s i r é e   à  l ' a i d e  

d ' u n   a c i d e   m i n é r a l   c h o i s i   dans   le  g r o u p e   c o m p r e n a n t   l e s  

a c i d e s   s u l f u r i q u e ,   c h l o r h y d r i q u e   e t   n i t r i q u e .  

2.  S o l u t i o n   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é -  

r i s é e   par   le  f a i t   que  le  p o l y p h o s p h a t e   e n t r a n t   dans   s a  

c o n s t i t u t i o n   e s t   c h o i s i   p a r m i   le  t r i m é t a - ,   le   t é t r a m é t a -  

et  l ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m .  

3.  S o l u t i o n   s e l o n   l ' u n e   des  r e v e n d i c a t i o n s   1  e t  

2,  c a r a c t é r i s é e   par   le  f a i t   que  l ' a g e n t   c h é l a t a n t   e n -  

t r a n t   dans   sa  c o n s t i t u t i o n   e s t   c h o i s i   p a r m i  :  

-  l 'EDTA  (ou  a c i d e   é t h y l è n e - d i a m i n e - t ê t r a c é t i -  

q u e ) ,   le  NTA  (ou  a c i d e   n i t r i l o - t r i a c é t i q u e ) ,  

le   DTPA  (ou  a c i d e   d i é t h y l è n e - t r i a m i n e - p e n t a -  

c é t i q u e ) ,  

-  l e s   a c i d e s   p o l y c a r b o x y l i q u e s ,   t e l s   que  l ' a -  

c i d e   c i t r i q u e ,   l ' a c i d e   o x a l i q u e ,   l ' a c i d e   m a -  

l i q u e ,   l ' a c i d e   g l u t a m i q u e ,   l ' a c i d e   t a r t r i q u e ,  

l ' a c i d e   a s p a r t i q u e ,   l ' a c i d e   g l u t a r i q u e ,   l ' a -  

c i d e   m a l o n i q u e   et  l e u r s   s e l s ,  

-  l e s   a c i d e s   p o l y h y d r o x y c a r b o x y l i q u e s   t e l s   q u e  
l ' a c i d e   g l u c o n i q u e ,   l ' a c i d e   g l u c o h e p t o n i q u e  

et  l e u r s   s e l s ,  

-  l e s   a c i d e s   p o l y h y d r o x y p o l y c a r b o x y l i q u e s   t e l s  

que  l ' a c i d e   g l u c a r i q u e   ou  l ' a c i d e   g a l a c t a r i -  

que  et  l e u r s   s e l s .  

4.  S o l u t i o n   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é -  



r i s é e   par   le  f a i t   que  le  p o l y p h o s p h a t e   e s t   l ' h e x a m é t a -  

p h o s p h a t e   de  s o d i u m .  

5.  S o l u t i o n   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é -  

r i s é e   par   le   f a i t   que  l ' a g e n t   c h é l a t a n t   e s t   c h o i s i   p a r m i  

l e s   a c i d e s   h y d r o x y - c a r b o x y l i q u e s .  

6.  S o l u t i o n   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é -  

r i s é e   par   le   f a i t   que  le  z i n c   e s t   amené  sous   fo rme  c o m -  

b i n é e   avec   l ' a g e n t   c h é l a t a n t .  

7.  S o l u t i o n   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é -  

r i s é e   par   le   f a i t   q u ' e l l e   c o m p r e n d  :  

-  de  l ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  s o d i u m ,  

-  du  g l u c o n a t e   de  z i n c   e t  

-  un  a c i d e   m i n é r a l   c h o i s i   p a r m i   l e s   a c i d e s   s u l -  

f u r i q u e ,   c h l o r h y d r i q u e   et  n i t r i q u e .  

8.  S o l u t i o n   s e l o n   l ' u n e   des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à 

7,  c a r a c t é r i s é e   par  le  f a i t   q u ' e l l e   c o n t i e n t   au  m o i n s  

0,2  mmoles  par  l i t r e   de  p o l y p h o s p h a t e ,   0 ,3   mmoles  p a r  

l i t r e   d ' a g e n t   c h é l a t a n t   et  0 , 1 5   a t . - g .   d ' i o n   z i n c .  

9.  S o l u t i o n   s e l o n   l ' u n e   des  r e v e n d i c a t i o n s   1  e t  

7,  c a r a c t é r i s é e   par  le  f a i t   q u ' e l l e   c o m p r e n d   de  0 ,25   à 

150  g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  2  à  100  g /1   e t ,   p l u s   p r é f é r e n -  

t i e l l e m e n t   e n c o r e ,   de  10  à  80  g/1  de  la  c o m p o s i t i o n  

c o n s t i t u é e   du  p o l y p h o s p h a t e   et  du  s e l   de  z i n c   de  l ' a g e n t  

c h é l a t a n t .  

10.  S o l u t i o n   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   7,  c a r a c t é -  

r i s é e   par  le  f a i t   que  le  r a p p o r t   p o n d é r a l   e n t r e   le  g l u -  

c o n a t e   de  z i n c   et  l ' h e x a m é t a p h o s p h a t e   de  sod ium  e s t   c o m -  

p r i s   e n t r e   e n v i r o n   10 /1   et  1 / 7 ,   de  p r é f é r e n c e   e n t r e   e n -  

v i r o n   8/1  et  1/4  e t ,   p l u s   p r é f é r e n t i e l l e m e n t   e n c o r e ,  

e n t r e   e n v i r o n   5/1  et  1 / 3 .  

11.  S o l u t i o n   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   7,  c a r a c t é -  

r i s é e   par  le  f a i t   q u ' e l l e   c o m p r e n d   de  10  à  60  g/1  de  

g l u c o n a t e   de  z i n c   et  de  2  à  30  g/1  d ' h e x a m é t a p h o s p h a t e  

de  s o d i u m .  

12.  P r o c é d é   pour  la  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   de  s u b -  

s t r a t s   m é t a l l i q u e s ,   c a r a c t é r i s é   par   le  f a i t   q u ' i l   c o m -  



p o r t e   la  mise   en  o e u v r e   par   p u l v é r i s a t i o n   ou  par  i m m e r -  

s i o n   de  la  s o l u t i o n   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   s e l o n   l ' u n e  

des   r e v e n d i c a t i o n s   1  à  1 1 .  

13.  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   12,  c a r a c t é -  

r i s é   par   le  f a i t   que  l ' o n   met  en  o e u v r e   la  s o l u t i o n  

s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   7  a p r è s   a v o i r   amené  son  pH  i n i -  

t i a l e m e n t   à  une  v a l e u r   c o m p r i s e   e n t r e   e n v i r o n   0 ,7   et  1 , 7  

p u i s   f a i t   é v o l u e r   ce  pH  par   mise  en  c o n t a c t   avec   du  f e r  

m é t a l l i q u e   j u s q u ' à   une  v a l e u r   de  t r a i t e m e n t   c h o i s i e   s o i t  

e n t r e   e n v i r o n   1 ,9   et  2 , 6 ,   s o i t   e n t r e   e n v i r o n   2 ,2  et  3 , 5 .  

14.  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   13,  c a r a c t é -  

r i s é   par   le  f a i t   que  la  mise   en  c o n t a c t   avec   du  f e r   mé-  

t a l l i q u e   e s t   r é a l i s é e   par   l ' a d d i t i o n   de  l i m a i l l e   de  f e r  

en  une  q u a n t i t é   de  0 ,5   à  4  g,  de  p r é f é r e n c e   de  0 ,75   à  3g  

pa r   l i t r e   de  s o l u t i o n .  

15.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   des  r e v e n d i c a t i o n s   12  à 

14,   c a r a c t é r i s é   pa r   le   f a i t   que  la  t e m p é r a t u r e   de  la  s o -  

l u t i o n   t e l l e   que  mise   en  o e u v r e   e s t   de  40  à  100°C,   de  

p r é f é r e n c e   s u p é r i e u r e   à  60°C  e t ,   p l u s   p r é f é r e n t i e l l e m e n t  

e n c o r e ,   de  65  à  9 8 ° C .  

16.  P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   des  r e v e n d i c a t i o n s   12  à 

15,   c a r a c t é r i s é   par   le  f a i t   que  le  c o n t a c t   e n t r e   la  s o -  

l u t i o n   et  le   s u b s t r a t   m é t a l l i q u e   e s t   m a i n t e n u   p e n d a n t   2 

s e c o n d e s   à  60  m i n u t e s .  
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