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(§)  Procédé  de  traitement  par  conversion  chimique  de  substrats  en  zinc  ou  en  l'un  de  ses  alliages,  concentré  et  bain  utilisés 
pour  la  mise  en  oeuvre  de  ce  procédé. 

  Procédé  de  traitement  par  conversion  chimique  de 
substrats  en  zinc  ou  en  l'un  de  ses  alliages,  caractérisé  par 
le  fait  que  le  bain  mis  en  oeuvre  lors  de  l'étape  de  phosphata- 
tion  proprement  dite  comporte,  outre  les  constituants  classi- 
ques,  une  proportion  de  0,3  à  2  g/l  d'ions  Fe2+,  ce  bain  conte- 
nant  en  outre  de  0,2  à  1,5  g/l,  de  préférence  de  0,2  à  1,2  g/l 
d'ions  Zn2+  et  de  0,3  à  2  g/l,  de  préférence  de  0,3  à  1,2  g/l, 
d'ions  Ni2+,  les  rapports  pondéraux 

étant  compris  en  ce  qui  concerne  le  premier  entre  0,1  et  5,  de 
préférence  0,4  et  2,  et  en  ce  qui  concerne  le  second  entre  0,1 
et  5,  de  préférence  entre  0,25  et  4. 



L ' i n v e n t i o n   a  pou r   o b j e t   un  p r o c é d é   de  t r a i t e m e n t  

par   c o n v e r s i o n   c h i m i q u e ,   en  des  t emps   t r è s   c o u r t s ,   n o t a m -  

ment   i n f é r i e u r s   à  30  s e c o n d e s ,   de  s u b s t r a t s   en  z i n c   ou  e n  
l ' u n   de  ses   a l l i a g e s .  

E l l e   v i s e   é g a l e m e n t   un  c o n c e n t r é   et   un  b a i n   u t i l i -  

sés   pou r   la  m i s e   en  o e u v r e   de  ce  p r o c é d é .  

L ' i n v e n t i o n   s ' a p p l i q u e   e s s e n t i e l l e m e n t   mais   n o n  

e x c l u s i v e m e n t   à  la   p h o s p h a t a t i o n   des  b a n d e s   d ' a c i e r   z i n g u é  

en  c o n t i n u  ;   e l l e   p e r m e t   en  e f f e t ,   comme  d é j à   i n d i q u é ,   d e s  

t emps   de  t r a i t e m e n t   t r è s   c o u r t s   i n f é r i e u r s   même  à  10  s e -  

c o n d e s ,   p r é c i s é m e n t   e x i g é s   par   l ' i n d u s t r i e   des   b a n d e s  

z i n g u é e s   en  c o n t i n u .  

Les  t r a i t e m e n t s   de  s u b s t r a t s ,   c ' e s t - à - d i r e   d ' a r -  

t i c l e s   en  z i n c   ou  en  l ' u n   de  ses   a l l i a g e s ,   pa r   c o n v e r s i o n  

c h i m i q u e ,   c ' e s t - à - d i r e   par   p h o s p h a t a t i o n   au  z i n c ,   v i s e n t   à 

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

a i n s i   que  l ' a d h é r e n c e   des  p e i n t u r e s .  

I l   e s t   connu   que  ces  t r a i t e m e n t s   c o m p r e n n e n t ,   d e  

f a ç o n   c l a s s i q u e ,   p l u s i e u r s   é t a p e s   s u c c e s s i v e s ,   à  s a v o i r  :  

1*)  une  é t a p e   de  d é g r a i s s a g e   a l c a l i n ,  

2*)  un  ou  p l u s i e u r s   r i n ç a g e s   à  l ' e a u ,  

3*)  une  é t a p e   de  p r é a c t i v a t i o n   à  l ' a i d e   de  s e l s   d e  

t i t a n e ,  

4*)  l ' é t a p e   de  p h o s p h a t a t i o n   p r o p r e m e n t   d i t e ,  

5*)  un  ou  p l u s i e u r s   r i n ç a g e s   à  l ' e a u ,  

6*)  un  r i n ç a g e   p a s s i v a n t   c h r o m i q u e ,  

7*)  une  é t a p e   de  s é c h a g e ,  

c h a c u n e   des   s i x   p r e m i è r e s   é t a p e s   du  t r a i t e m e n t   p o u v a n t  

ê t r e   r é a l i s é e   au  j e t   ou  au  t r e m p é .  

Les  é t a p e s   de  d é g r a i s s a g e   a l c a l i n   et   r i n ç a g e   à 

l ' e a u   p e u v e n t   ê t r e   o m i s e s   dans   l e   cas   où  i l   s ' a g i t   d e  

t r a i t e r   des   b a n d e s   d ' a c i e r   z i n g u é   s o r t a n t   du  z i n g a g e   e t  



q u i   s o n t   donc   p r o p r e s .  

I l   e s t   é g a l e m e n t   connu   que ,   c l a s s i q u e m e n t ,   l e s  

b a i n s   de  p h o s p h a t a t i o n   au  z i n c   c o m p r e n n e n t  :  

-  de  0 ,3  à  10  g / 1   de  Zn 2+ 

-  de  5  à  50  g /1   de  P O 4 3 -  

-  de  1  à  40  g /1   de  NO3- 
-  de  0 , 1  à   4  g / 1   de  N i  

-  de  0 , 1  à   3  g /1   de  F  .  

Ces  b a i n s   p e u v e n t   c o n t e n i r   des   a g e n t s   d e s t i n é s   à 

d i m i n u e r   l e s   p o i d s   de  c o u c h e ,   t e l s   que  l ' a c i d e   l a c t i q u e ,  

l ' a c i d e   t a r t r i q u e   ou  le   p h o s p h a t e   d ' a m i d o n   à  des  c o n c e n -  

t r a t i o n s   p o u v a n t   a l l e r   j u s q u ' à   5  g / 1 .  

I l s   p e u v e n t   é g a l e m e n t   c o n t e n i r   des   a g e n t s   a c c é l é -  

r a t e u r s   t e l s   que  l e s   i o n s   C l O 3 - ,   d o n t   la  t e n e u r   p e u t   a t -  

t e i n d r e   5  g / 1 .  

L o r s q u e ,   pa r   m i s e   en  o e u v r e   de  ces   p r o c é d é s   e t  

b a i n s   c o n n u s ,   on  o b t i e n t  

-  des   p o i d s   de  c o u c h e   s u p é r i e u r s   à  1,5  g /m2 ,   l e  

r e v ê t e m e n t   d é p o s é   e s t   à  c r i s t a u x   d e n s e s ,   ma i s   p o s s è d e   d e  

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

p e i n t u r e   u l t é r i e u r e m e n t   a p p l i q u é e ,   un  é c a i l l a g e   de  l a  

p e i n t u r e   se  p r o d u i s a n t   s i   l e s   a r t i c l e s   r e v ê t u s   et   p e i n t s  

s o n t   s o u m i s   à  des   d é f o r m a t i o n s ,  

-  des   p o i d s   de  c o u c h e   i n f é r i e u r s   à  1,5  g /m2 ,   l e s  

c r i s t a u x   d e v i e n n e n t   peu  d e n s e s ,   e t   la  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   c o n d u i t   à  des  r e v ê t e m e n t s   h é t é r o g è n e s ,   l a i s s a n t  

pa r   e n d r o i t   l e   m é t a l   à  nu,  d ' o ù   une  r é s i s t a n c e   à  la   c o r r o -  

s i o n   d i m i n u é e .  

L ' i n v e n t i o n   a  p o u r   b u t ,   s u r t o u t ,   de  r e m é d i e r   a u x  

i n c o n v é n i e n t s   de  l ' a r t   a n t é r i e u r   e t   de  f o u r n i r   un  p r o c é d é  

p e r m e t t a n t   d ' o b t e n i r ,   su r   des  s u b s t r a t s   en  z i n c   ou  en  l ' u n  

de  ses   a l l i a g e s ,   n o t a m m e n t   su r   des  b a n d e s   d ' a c i e r   z i n g u é ,  

en  des   t e m p s   t r è s   c o u r t s ,   n o t a m m e n t   i n f é r i e u r s   à  e n v i r o n  

10  s e c o n d e s ,   un  r e v ê t e m e n t   de  c r i s t a u x   f i n s   et  d e n s e s ,  

a v e c   des   p o i d s   de  c o u c h e ,   de  p h o s p h a t e s   d é p o s é s ,   i n f é -  

r i e u r s   ou  é g a u x   à  1  g /m2,   l e s d i t s   r e v ê t e m e n t s   f a v o r i s a n t  



l ' a d h é r e n c e   des  p e i n t u r e s .  

Or,  la   S o c i é t é   D e m a n d e r e s s e   a  t r o u v é   que  ce  b u t  

p o u v a i t   ê t r e   a t t e i n t   en  a j o u t a n t ,   d a n s   un  b a i n   de  p h o s p h a -  

t a t i o n   de  c o m p o s i t i o n   c l a s s i q u e ,   des   i o n s   Fe2+,   en  u n e  

q u a n t i t é   0 ,3  à  2  g / l ,   ce  b a i n   c o n t e n a n t   en  o u t r e   de  0 ,2   à 

1,5  g / l ,   de  p r é f é r e n c e   de  0 ,2   à  1,2  g /1   d ' i o n s   Zn2+  e t   d e  

0,3  à  2  g / l ,   de  p r é f é r e n c e   de  0 ,3   à  1,2  g / l ,   d ' i o n s   N i 2 + ,  

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

é t a n t   c o m p r i s   e n t r e   U71  e t   5,  ces   r a p p o r t s   é t a n t   d e  

p r é f é r e n c e   c o m p r i s   r e s p e c t i v e m e n t   e n t r e   0,4  et   2  et   e n t r e  

0 , 2 5   e t   4 .  

I l   s ' e n s u i t   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  

e s t   c a r a c t é r i s é   pa r   le  f a i t   que  l e   b a i n   mis  en  o e u v r e   l o r s  

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

t r e   l e s   c o n s t i t u a n t s   c l a s s i q u e s ,   une  p r o p o r t i o n   de  0 ,3   à  2 

g /1   d ' i o n s   Fe2+,   ce  b a i n   c o n t e n a n t   en  o u t r e   de  0 ,2   à  1 , 5  

g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  0 ,2  à  1,2  g / 1   d ' i o n s   Zn2+  et   de  0 , 3  

à  2  g / l ,   de  p r é f é r e n c e   de  0 ,3   à  1,2  g / l ,   d ' i o n s   N i2+ ,   l e s  

r a p p o r t s   p o n d é r a u x  

é t a n t   c o m p r i s   en  ce  qu i   c o n c e r n e   le   p r e m i e r   e n t r e   0,1  e t  

5,  de  p r é f é r e n c e   0 ,4  et   2,  e t   en  ce  q u i   c o n c e r n e   le   s e c o n d  

e n t r e   0,1  e t   5,  de  p r é f é r e n c e   e n t r e   0 , 2 5   et   4 .  

Le  b a i n   de  p h o s p h a t a t 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   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   o u t r e   l e s   c o n s -  

t i t u a n t s   c l a s s i q u e s ,   une  p r o p o r t i o n   de  0 ,3  à  2  g /1   d ' i o n s  

F e  ,   ce  b a i n   c o n t e n a n t   en  o u t r e   de  0 ,2  à  1,5  g / 1 ,   d e  

p r é f é r e n c e   de  0 ,2  à  1,2  g /1   d ' i o n s   Zn2+  et   de  0 ,3   à  2 

g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  0 ,3   à  1 ,2   g / l ,   d ' i o n s   N i2+ ,   l e s  

r a p p o r t s   p o n d é r a u x  

é t a n t   c o m p r i s   en  ce  qu i   c o n c e r n e   l e   p r e m i e r   e n t r e   0,1  e t  

5,  de  p r é f é r e n c e   0,4  et   2,  e t   en  ce  q u i   c o n c e r n e   le   s e c o n d  

e n t r e   0,1  et  5,  de  p r é f é r e n c e   e n t r e   0 , 2 5   et   4 .  



Pour   des  c o n c e n t r a t i o n s   en  Fe 2+  du  b a i n   de  p h o s -  

p h a t a t i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n ,   i n f é r i e u r e s   à  0 ,3   g / l ,  

i l   n ' y   a  p l u s   d ' e f f e t   b é n é f i q u e   e t ,   d a n s   le   cas   où  la  c o n -  

c e n t r a t i o n   e s t   s u p é r i e u r e   à  2  g / l ,   l e   r e v ê t e m e n t   d e v i e n t  

p o u d r e u x   et  non  a d h é r e n t .  

Les  p r o p o r t i o n s   des  a u t r e s   c o n s t i t u a n t s ,   c l a s -  

s i q u e s ,   du  b a i n   de  p h o s p h a t a t i o n   s o n t   l e s   s u i v a n t e s  :  

-  d e  5  à   20  g /1   de  P O 4 3 -  

-  d e  2   à  12  g /1   de  N O 3 - .  

Le  pH  du  b a i n   de  p h o s p h a t a t i o n   e s t   a j u s t é   à  u n e  

v a l e u r   c o m p r i s e   e n t r e   2  et   3  à  l ' a i d e   d ' u n   a l c a l i ,   comme 

p a r   e x e m p l e   la  s o u d e   c a u s t i q u e .  

L o r s q u e   l e   r a p p o r t   p o n d é r a l   Z n / N i   e s t   s u p é r i e u r  

à  5,  le   r e c o u v r e m e n t   de  la  p h o s p h a t a t i o n   d e v i e n t   i n s u f f i -  

s a n t  ;   pou r   l e s   t e m p s   t r è s   c o u r t s   i n f é r i e u r s   à  10  s e -  

c o n d e s ,   i l   e s t   p r é f é r a b l e   de  m a i n t e n i r   ce  r a p p o r t   i n f é -  

r i e u r   à  2.  Pour   des   v a l e u r s   de  ce  r a p p o r t   i n f é r i e u r e s   à 

0 , 1 ,   on  ne  n o t e   p l u s   d ' a m é l i o r a t i o n   et  i l   n ' e s t   pas  j u s t i -  

f i é   é c o n o m i q u e m e n t   d ' u t i l i s e r   ces   t a u x   en  n i c k e l   p r o p o r -  

t i o n n e l l e m e n t   t r o p   é l e v é s  ;   d a n s   la  p r a t i q u e ,   l ' a m é l i o r a -  

t i o n   n o t é e   pour   des   v a l e u r s   d u d i t   r a p p o r t   i n f é r i e u r e s   à  

0 ,4   n ' e s t   a s s e z   s e n s i b l e   pour   j u s t i f i e r   un  s u r c r o i t   e n  

n i c k e l .  

L o r s q u e   l e   r a p p o r t   p o n d é r a l   Z n / F e   e s t   s u p é r i e u r   à 

5,  l e s   e f f e t s   b é n é f i q u e s   du  f e r   d i s p a r a i s s e n t   et   l e   b a i n  

se  c o m p o r t e   comme  un  b a i n   c l a s s i q u e   e x e m p t   de  f e r  ;   p o u r  

des   t emps   de  t r a i t e m e n t   t r è s   c o u r t s ,   i n f é r i e u r s   à  10  s e -  

c o n d e s ,   i l   e s t   p r é f é r a b l e   de  t r a v a i l l e r   à  un  r a p p o r t  

maximum  de  4  pour   é v i t e r   l e s   a l é a s   et   a s s u r e r   la   m e i l l e u r e  

c o n s t a n c e   p o s s i b l e   du  t r a i t e m e n t .   Pour   des  v a l e u r s   i n f é -  

r i e u r e s   à  0,1  du  r a p p o r t   Z n / F e ,   l e   r e v ê t e m e n t   d e v i e n t  

p o u d r e u x   et  non  a d h é r e n t  ;   la   c o n s t a n c e   des   r é s u l t a t s   p o u r  

des  t emps   i n f é r i e u r s   à  10  s e c o n d e s   i m p l i q u e   de  t r a v a i l l e r  

de  p r é f é r e n c e   à  un  r a p p o r t   Z n / F e   s u p é r i e u r   à  0 , 2 5 .  

E t a n t   d o n n é   le   c a r a c t è r e   t r è s   o x y d a b l e   des   i o n s  
Fe2+  q u i ,   au  c o n t a c t   de  l ' a i r ,   p e u v e n t   se  t r a n s f o r m e r   e n  



i o n s   Fe3+,   c o n d u i s a n t   à  la  f o r m a t i o n   de  b o u e s   i n s o l u b l e s  

de  p h o s p h a t e s   f e r r i q u e s ,   on  a j o u t e   de  p r é f é r e n c e   une  q u a n -  
t i t é   s u f f i s a n t e   d ' u n   a g e n t   r é d u c t e u r   des  i o n s   Fe3+  t e l   q u e  
l ' a c i d e   a s c o r b i q u e ,   l ' a c i d e   o x a l i q u e   ou  t o u t   a u t r e   r é d u c -  

t e u r   connu   des   i o n s   Fe3+,   n o t a m m e n t   d a n s   des  p r o p o r t i o n s  

s t o e c h i o m é t r i q u e s ,   ce  q u i ,   d a n s   le  cas   de  l ' a c i d e   a s c o r -  

b i q u e ,   c o r r e s p o n d   à  une  c o n c e n t r a t i o n   de  0 ,5   à  3  g / l .  

Le  c o n c e n t r é ,   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n ,   c o m p o r t e   à 

l ' é t a t   c o n c e n t r é ,   d a n s   deux  r é c i p i e n t s   s é p a r é s   ma i s   r é u n i s  

de  p r é f é r e n c e   sous   la  f o r m e   de  ce  q u ' o n   a p p e l l e   g é n é r a l e -  

ment   un  " k i t "   de  t r a i t e m e n t ,  

-  en  ce  q u i   c o n c e r n e   le   p r e m i e r   r é c i p i e n t ,   l e s  

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

-  en  ce  q u i   c o n c e r n e   le   s e c o n d   r é c i p i e n t ,   l e   f e r  

f e r r e u x ,   par   e x e m p l e   sous   fo rme   de  p h o s p h a t e   d a n s   d e  

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

a g e n t   r é d u c t e u r   en  r a i s o n   du  c a r a c t è r e   t r è s   o x y d a b l e   d u  

f e r   f e r r e u x   i n d i q u é   p l u s   h a u t .  

Le  z i n c   e s t   a p p o r t é   sous   la  f o r m e ,   pa r   e x e m p l e ,  

d ' o x y d e   ou  de  c a r b o n a t e ,   par   e x e m p l e   en  s o l u t i o n   d a n s  

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

Le  n i c k e l   (ou  le  c o b a l t   qu i   p e u t   le  r e m p l a c e r )  

p e u t   ê t r e   a p p o r t é   sous   f o r m e   d ' o x y d e   ou  de  n i t r a t e ,   l e  

n i t r a t e   l u i - m ê m e   p r o v e n a n t ,   par   e x e m p l e ,   de  l ' a c i d e  

n i t r i q u e   ou  d ' u n   n i t r a t e   a l c a l i n   t e l   que  le  NaNO3.  
A  t i t r e   d ' e x e m p l e   de  c o n c e n t r é ,   on  p e u t   r e t e n i r   l a  

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

-  p r e m i e r   r é c i p i e n t  :  



-  d e u x i è m e   r é c i p i e n t  :  

La  c o m p o s i t i o n   c o n t e n u e   d a n s   le   p r e m i e r   r é c i p i e n t ,  

d i l u é e   à  une  c o n c e n t r a t i o n   de  23  g / l ,   d o n n e   le   b a i n   s u i -  

v a n t  :  

ce  q u i   c o r r e s p o n d   à  un  r a p p o r t   p o n d é r a l   Z n / N i   de  0 , 5 1 .  

Pour   o b t e n i r ,   d a n s   ce  b a i n ,   une  c o n c e n t r a t i o n   e n  

f e r   f e r r e u x   de  1  g / l ,   on  y  a j o u t e   une  q u a n t i t é   du  c o n t e n u  

du  s e c o n d   r é c i p i e n t   c o r r e s p o n d a n t   à  13  g / l   de  b a i n ,   ce  q u i  

f a i t   p a s s e r ,   par   a i l l e u r s ,   la   c o n c e n t r a t i o n   du  b a i n   f i n a l  

à  P O 4 3 -  à   10  g / l .  

Le  r a p p o r t   p o n d é r a l   Z n / F e   e s t   de  0 , 3 6 .  

Le  r é d u c t e u r   c o n s t i t u é ,   pa r   e x e m p l e ,   p a r   l ' a c i d e  

a s c o r b i q u e ,   e s t   a j o u t é   à  p a r t .  

Comme  d é j à   i n d i q u é   p l u s   h a u t ,   ce  b a i n   de  p h o s p h a -  

t a t i o n   e s t   a p p l i c a b l e   au  j e t   ou  au  t r e m p é  ;   l e s   t e m p s   d e  

c o n t a c t   v a r i e n t   de  1  à  10  s e c o n d e s   e t   l e s   t e m p é r a t u r e s   d e  

40  à  7 0 ° C .  

Pour   o b t e n i r   un  r e v ê t e m e n t   c r i s t a l l i n   de  f i n e s s e  

maximum,  on  a j o u t e   des   a g e n t s   a f f i n e u r s   t e l s   que  l e s   a c i -  

des   l a c t i q u e ,   t a r t r i q u e ,   c i t r i q u e   ou  g l u c o n i q u e   d a n s   d e s  

p r o p o r t i o n s   v a r i a n t   de  0 ,5  à  5  g / l .  

Dans  l e s   e x e m p l e s   q u i   s u i v e n t   et   q u i   i l l u s t r e n t  

des  modes  de  r é a l i s a t i o n   a v a n t a g e u x   de  l ' i n v e n t i o n ,   on  

s o u m e t   des   p i è c e s   z i n g u é e s ,   n o t a m m e n t   des   p l a q u e t t e s ,   à  l a  

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

t o u t e s   l e s   é t a p e s ,   s a u f   l ' é t a p e   de  p h o s p h a t a t i o n  

p r o p r e m e n t   d i t e ,   s o n t   c o n s t a n t e s .  



La  s é q u e n c e   de  t r a i t e m e n t s   en  q u e s t i o n   c o m p o r t e  

l e s   é t a p e s   s u i v a n t e s  :  

a)  une  é t a p e   de  d é g r a i s s a g e   a l c a l i n   par   a s p e r s i o n  

sous   une  p r e s s i o n   de  1,5  kg / cm2   et  à  une  t e m p é r a t u r e   d e  

60°C  p e n d a n t   8  s e c o n d e s ,   à  l ' a i d e   d ' u n   p r o d u i t   d é g r a i s s a n t  

a l c a l i n   u s u e l  ;   on  p e u t   a v o i r   r e c o u r s   à  c e l u i   q u i   e s t   c o m -  

m e r c i a l i s é   par   la  S o c i é t é   D e m a n d e r e s s e   sous   la  m a r q u e   d e  

f a b r i q u e   "RIDOLINE  1 0 8 9 "  ;   i l   e s t   amené  à  une  c o n c e n t r a -  

t i o n   de  8  g / 1  ;  

b)  une  é t a p e   d ' u n   ou  p l u s i e u r s   r i n ç a g e s   à  l ' e a u  

t i è d e   pa r   a s p e r s i o n  ;  

c)  une  é t a p e   de  p r é a c t i v a t i o n   à  l ' a i d e   de  s e l s   d e  

t i t a n e   c o l l o i d a u x   t e l s   que  ceux   c o m m e r c i a l i s é s   pa r   l a  

S o c i é t é   D e m a n d e r e s s e   sous   la  m a r q u e   "FIXODINE  5 "  ;   on  t r a -  

v a i l l e   à  la  c o n c e n t r a t i o n   de  1  g / l ,   à  la   t e m p é r a t u r e   am-  

b i a n t e ,   pa r   a s p e r s i o n ,   m a i n t e n u e   p e n d a n t   3  s e c o n d e s  ;  

d)  l ' é t a p e   de  p h o s p h a t a t i o n   p r o p r e m e n t   d i t e ,   a u  

j e t   ou  au  t r e m p é ,   avec   d i f f é r e n t s   b a i n s   d é c r i t s   c i - a p r è s  ;  

e)  une  é t a p e   d ' u n   ou  p l u s i e u r s   r i n ç a g e s   à  l ' e a u   à 

t e m p é r a t u r e   a m b i a n t e  ;  

f)  une  é t a p e   de  r i n ç a g e   f i n a l   p a s s i v a n t   à  l ' a i d e  

d ' u n   m é l a n g e   de  s e l s   de  c h r o m e   h e x a v a l e n t   et   de  c h r o m e  

t r i v a l e n t  ;   on  p e u t   u t i l i s e r   le   p r o d u i t   c o m m e r c i a l i s é   p a r  

la  S o c i é t é   D e m a n d e r e s s e   sous   la  m a r q u e   "DEOXYLYTE  41"  q u i  

e s t   u t i l i s é   à  0,3  Z  en  v o l u m e ,   à  4 0 ° C  ;  

g)  une  é t a p e   de  s é c h a g e .  

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

n é e s   au  m i c r o s c o p e   à  b a l a y a g e   é l e c t r o n i q u e   ( g r o s s i s s e m e n t  

1500)   ;  p u i s   i l   e s t   p r o c é d é   à  une  m e s u r e   du  p o i d s   de  c o u -  

c h e .  

C e t t e   m e s u r e   e s t   e f f e c t u é e   de  la  m a n i è r e   e x p o s é e  

c i - a p r è s .  

Les  p l a q u e t t e s   t r a i t é e s   s o n t   s é c h é e s   et   p e s é e s ,   c e  

q u i   d o n n e   un  p o i d s   P  (en  g r a m m e s ) .  

E l l e s   s o n t   e n s u i t e   d é c a p é e s .  



Pour  ce  f a i r e ,   on  p e u t   l e s   p l o n g e r   p e n d a n t   5  m i -  

n u t e s   dans   un  b a i n ,   à  t e m p é r a t u r e   a m b i a n t e ,   c o m p o r t a n t  

1 0 g / l   de  b i c h r o m a t e   d ' a m m o n i u m   dans   une  s o l u t i o n   d ' a m m o -  

n i a q u e   à  28°  Baumé  ( 3 3 , 3   %  de  N H 3 ) .  
On  r i n c e   l e s   p l a q u e t t e s   d é c a p é e s ,   on  l e s   s è c h e   e t  

on  l e s   p è s e ,   ce  qu i   d o n n e   un  p o i d s   P  (en  g r a m m e s ) .  

Le  p o i d s   de  c o u c h e ,   en  g / m  ,   e s t   a l o r s   d o n n é   p a r  

la  f o r m u l e  

S  é t a n t   la  s u r f a c e   des  p l a q u e t t e s   e x p r i m é   e n  2 
m  .  

En  r a p p o r t   avec   l e s   e x e m p l e s ,   on  m o n t r e ,   su r   l e s  

f i g u r e s   1  à  6  c i - a n n e x é e s ,   l e s   i m a g e s   des  s u r f a c e s   t r a i -  

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

s i s s e m e n t   1 5 0 0 .  

EXEMPLE  1 

Des  p l a q u e t t e s   d ' a c i e r   g a l v a n i s é   à  f l e u r a g e   m i n i -  

m i s é   Sk in   p a s s é   ( a c i e r   g a l v a n i s é   r é p o n d a n t   aux  n o r m e s   d e  

l ' i n d u s t r i e   a u t o m o b i l e   e t   a y a n t   é t é   t r a i t é   pa r   l e s   v o i e s  

m é c a n i q u e   et   c h i m i q u e   p o u r   p r é s e n t e r   une  s u r f a c e   l i s s e   à 

c r i s t a u x   de  z i n c   de  t a i l l e   r é d u i t e ) ,   s o n t   s o u m i s e s   à  l a  

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

t i o n   s e l o n   l ' i n v e n t i o n   a y a n t   la   c o m p o s i t i o n   s u i v a n t e  :  

-  Z n 2 +  :   0 , 3 5   g / l ,  
-  N i 2 +  :   0 ,7   g / l ,  
-  F e 2 +  :   1  g / l ,  

-  P 0 4 3  .   10  g / l ,  

-  N 0 3   5  g / l ,  

-  a c i d e   a s c o r b i q u e  :   1,5  g / l ,  

-  a c i d e   g l u c o n i q u e  :   1,5  g / l ,  

l e s   r a p p o r t s   p o n d é r a u x   Z n / N i   et   Z n / F e   é t a n t   r e s p e c t i v e m e n t  

de  0 ,5   et   0 , 3 5 .   Le  pH  e s t   a j u s t é   a v e c   de  la   s o u d e   à  2 , 3 .  

La  t e m p é r a t u r e   e s t   de  58°C  e t   la   d u r é e   d ' a p p l i c a t i o n   e s t  

de  6  s e c o n d e s   pa r   i m m e r s i o n .  

Le  p o i d s   de  c o u c h e   o b t e n u   e s t   de  0 , 8 5   g/m2  e t   l a  

s t r u c t u r e   c r i s t a l l o g r a p h i q u e   de  c e t t e   c o u c h e ,   i l l u s t r é e  

pa r   la  f i g u r e   1,  m o n t r e   que  l e s   c r i s t a u x   s o n t   f i n s   e t  



d e n s e s ,   a v e c   un  t a u x   de  r e c o u v r e m e n t   de  90  %. 

EXEMPLE  2 

Les  mêmes  p l a q u e t t e s   que  c e l l e s   u t i l i s é e s   d a n s  

l ' e x e m p l e   1  s o n t   s o u m i s e s   à  une  s é q u e n c e   de  t r a i t e m e n t  

c o m p o r t a n t   une  é t a p e   de  p h o s p h a t a t i o n   p r o p r e m e n t   d i t e   a v e c  

mi se   en  o e u v r e   d ' u n   b a i n   de  p h o s p h a t a t i o n   s e l o n   l ' i n v e n -  

t i o n   a y a n t   la  c o m p o s i t i o n   s u i v a n t e  :  

-  Zn2+ :  0 ,5   g / l ,  

-  N i 2 +  :   1  g / 1 ,  

-  Fe2+  :  1,5  g / l ,  

-  P O 4 3 - :   10  g / l ,  

-  N03  5  g / l ,  

-  a c i d e   a s c o r b i q u e  .   2  g / l ,  

-  a c i d e   g l u c o n i q u e  :   2  g / l ,  

l e s   r a p p o r t s   p o n d é r a u x   Z n / N i   et   Z n / F e   é t a n t   r e s p e c t i v e m e n t  

de  0 ,5   e t   0 , 3 3 .   Le  pH  e s t   a j u s t é   à  2 ,3   a v e c   de  la  s o u d e .  

La  t e m p é r a t u r e   du  b a i n   e s t   de  55°C,   la   d u r é e   d ' a p p l i c a -  

t i o n ,   par   i m m e r s i o n ,   de  6  s e c o n d e s .  

Le  p o i d s   de  c o u c h e   o b t e n u   e s t   de  1  g /m2 .   La  s t r u c -  

t u r e   c r i s t a l l o g r a p h i q u e ,   e x a m i n é e   comme  i n d i q u é   p l u s   h a u t  

e t   i l l u s t r é e   pa r   la   f i g u r e   2,  m o n t r e   que  l e   r e v ê t e m e n t   e s t  

à  c r i s t a u x   t r è s   f i n s   et   d e n s e s ,   a v e c   un  t a u x   de  r e c o u v r e -  

ment   de  90  à  95  X. 

EXEMPLE  3 

Des  p l a q u e t t e s   d ' a c i e r   é l e c t r o z i n g u é   s o n t   s o u m i s e s  

à  une  s é q u e n c e   c o m p o r t a n t   le   b a i n   de  p h o s p h a t a t i o n   d e  

l ' e x e m p l e   1,  l e s   p a r a m è t r e s   é t a n t   i d e n t i q u e s ,   e x c e p t é   l a  

t e m p é r a t u r e   qu i   e s t   é g a l e   à  4 5 ° C .  

Le  p o i d s   de  c o u c h e   e s t ,   c e t t e   f o i s - c i ,   de  0 , 9 5  
g /m2 .   La  s t r u c t u r e   c r i s t a l l o g r a p h i q u e ,   i l l u s t r é e   pa r   l a  

p h o t o g r a p h i e   de  la  f i g u r e   3,  e s t   à  c r i s t a u x   t r è s   f i n s   e t  

d e n s e s ,   avec   un  t a u x   de  r e c o u v r e m e n t   de  85  à  90  %. 

EXEMPLE  4 

Des  p l a q u e t t e s   en  a l l i a g e   f e r - z i n c   c o m p o r t a n t   e n -  

v i r o n   10  %  de  f e r   t e l   q u e ,   pa r   e x e m p l e ,   l ' a l l i a g e   c o m m e r -  

c i a l i s é   sous   la  m a r q u e   "MONOGAL"  (USINOR),   s o n t   s o u m i s e s   à 



une  s é q u e n c e   de  t r a i t e m e n t   c o m p o r t a n t   le   b a i n   de  p h o s p h a -  

t a t i o n   de  l ' e x e m p l e   1  ;  l e s   p a r a m è t r e s   r e s t e n t   l e s   m ê m e s ,  

e x c e p t é   la  t e m p é r a t u r e   f i x é e   à  53°C  e t   le   t emps   de  t r a i t e -  

ment   q u i ,   c e t t e   f o i s - c i ,   e s t   é g a l   à  10  s e c o n d e s .  

Le  p o i d s   de  c o u c h e   e s t   de  1 ,25   g / m 2 .  

La  s t r u c t u r e   c r i s t a l l o g r a p h i q u e   ( f i g u r e   4)  m o n t r e  

des  c r i s t a u x   f i n s   et  d e n s e s   avec   un  t a u x   de  r e c o u v r e m e n t  

de  90  %. 

EXEMPLE  5 

I l   s ' a g i t   d ' u n   e x e m p l e   c o m p a r a t i f .  

Des  p l a q u e t t e s   d ' a c i e r   g a l v a n i s é ,   i d e n t i q u e s   à 

c e l l e s   u t i l i s é e s   dans   l ' e x e m p l e   1,  s o n t   s o u m i s e s   à  un  

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

v a n t ,   l e s   a u t r e s   é t a p e s   é t a n t   l e s   mêmes  q u ' à   l ' e x e m p l e   1  : 

-  Z n 2 +  :   0 ,55   g / 1 ,  

-  Ni2+ :  0 ,85   g / 1 ,  

-  P O 4 3 -  :   5,3  g / l ,  

-  NO3- :  2,1  g / l ,  

-  C l O 3 -  :   1 ,35  g / 1 .  

Le  pH  e s t   a j u s t é   à  e n v i r o n   2,3  avec   de  la  s o u d e   c a u s t i q u e .  

La  t e m p é r a t u r e   e s t   de  55  à  6 0 ° C .  

Le  t emps   d ' a p p l i c a t i o n   e s t   de  6  s e c o n d e s ,   pa r   i m m e r s i o n .  

Le  p o i d s   de  c o u c h e   e s t   de  1,1  g / m 2 .  

La  s t r u c t u r e   c r i s t a l l o g r a p h i q u e   e s t   c a r a c t é r i s é e  

par   des  c r i s t a u x   g r o s s i e r s   d o n t   le   t a u x   de  r e c o u v r e m e n t  

e s t   de  90  %. 

EXEMPLE  6 

I l   s ' a g i t   d ' u n   a u t r e   e x e m p l e   c o m p a r a t i f .  

On  p r o c è d e   comme  à  l ' e x e m p l e   5  ma i s   en  r é a l i s a n t  

une  p h o s p h a t a t i o n   m i c r o c r i s t a l l i n e   à  l ' a i d e   d ' u n e   c o m p o s i -  

t i o n   u t i l i s é e   pour   sa  c o m p a t i b i l i t é   a v e c   un  l a q u a g e   u l t é -  

r i e u r  :  

-  Zn2+ :  1,5  g / 1 ,  

-  N i 2 +  :   0 ,6   g / l ,  

-  P O 4 3 -  :   8,3  g / l ,  

-  N03  1 ,05  g / l ,  



-  H B F 4  :   0 ,75   g / l ,  

-  a c i d e   l a c t i q u e  :   1,8  g / 1 ,  

Le  pH  e s t   a j u s t é   à  e n v i r o n   2,3  avec   de  la  s o u d e   c a u s t i q u e .  

La  t e m p é r a t u r e   e s t   de  60°C  et  l e   t emps   d ' a p p l i c a t i o n   e s t  

de  6  s e c o n d e s ,   pa r   i m m e r s i o n .  

Le  p o i d s   de  c o u c h e   e s t   de  1,3  g / m 2 .  

La  s t r u c t u r e   c r i s t a l l o g r a p h i q u e   e s t   c a r a c t é r i s é e  

par   des   c r i s t a u x   g r o s s i e r s   d o n t   le   t a u x   de  r e c o u v r e m e n t  

e s t   de  60  %. 

* * *  

En  t r a i t a n t ,   dans   le  cas   des   e x e m p l e s   5  et  6,  d e s  

t ô l e s   en  "MONOGAL"  ou  en  a c i e r   é l e c t r o z i n g u é ,   on  r é a l i s e  

une  p h o s p h a t a t i o n   g r o s s i è r e ,   h é t é r o g è n e   et   à  des  p o i d s   d e  

c o u c h e   t r è s   s u p é r i e u r s   à  1,5  g / m 2 .  

* * *  

Pour   f a c i l i t e r   la  c o m p a r a i s o n   des  r é s u l t a t s   e n r e -  

g i s t r é s   d a n s   l e s   e x e m p l e s   1  à  6,  on  a  r é u n i   ces   r é s u l t a t s  

s e l o n   le   t a b l e a u   r é c a p i t u l a t i f   s u i v a n t  :  



Comme  i l   va  de  s o i   et   comme  i l   r é s u l t e   d ' a i l l e u r s  

d é j à   de  ce  qu i   p r é c è d e ,   l ' i n v e n t i o n   ne  se  l i m i t e   n u l l e m e n t  

à  ceux   de  ses   modes  d ' a p p l i c a t i o n   et  de  r é a l i s a t i o n   q u i  

on t   é t é   p l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t   e n v i s a g é s  ;   e l l e   en  e m b r a s s e  

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



1.  P r o c é d é   de  t r a i t e m e n t   pa r   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   en  z i n c   ou  en  l ' u n   de  ses   a l l i a g e s ,   c a r a c t é -  

r i s é   pa r   le   f a i t   que  le   b a i n   mis  en  o e u v r e   l o r s   de  l ' é t a p e  

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

c o n s t i t u a n t s   c l a s s i q u e s ,   une  p r o p o r t i o n   de  0 ,3   à  2  g / 1  

d ' i o n s   Fe2+,   ce  b a i n  c o n t e n a n t   en  o u t r e   de  0 ,2   à  1,5  g / l ,  

de  p r é f é r e n c e   de  0 ,2   à  1,2  g /1   d ' i o n s   Zn2+  e t   de  0 ,3   à  2 

g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  0 ,3   à  1,2  g / 1 ,   d ' i o n s   N i2+ ,   l e s  

r a p p o r t s   p o n d é r a u x  

é t a n t   c o m p r i s   en  ce  qu i   c o n c e r n e   le   p r e m i e r   e n t r e   0,1  e t  

5,  de  p r é f é r e n c e   0,4  et  2,  et  en  ce  q u i   c o n c e r n e   l e   s e c o n d  

e n t r e   0,1  et   5,  de  p r é f é r e n c e   e n t r e   0 , 2 5   et   4 .  

2.  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   1,  c a r a c t é r i s é  

pa r   le   f a i t   que  le   b a i n   mis  en  o e u v r e   c o n t i e n t   une  q u a n t i -  

té   s u f f i s a n t e   d ' a g e n t   r é d u c t e u r   des  i o n s   F e 3 + .  

3.  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   2,  c a r a c t é r i s é  

pa r   le   f a i t   que  l ' a g e n t   r é d u c t e u r   e s t   c o n s t i t u é   par   d e  

l ' a c i d e   a s c o r b i q u e   ou  de  l ' a c i d e   o x a l i q u e .  

4.  Bain   de  p h o s p h a t a t i o n   pa r   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   en  z i n c   ou  en  l ' u n   de  ses   a l l i a g e s ,   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 ,   o u t r e   l e s   c o n s t i t u a n t s  

c l a s s i q u e s ,   une  p r o p o r t i o n   de  0 ,3  à  2  g /1   d ' i o n s   Fe2+,   c e  

b a i n   c o n t e n a n t   en  o u t r e   de  0 ,2   à  1,5  g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   d e  

0 ,2   à  1,2  g /1   d ' i o n s   Zn2+  e t   de  0 ,3   à  2  g / l ,   d e  

p r é f é r e n c e   de  0,3  à  1,2  g / 1 ,   d ' i o n s   Ni2+,   l e s   r a p p o r t s  

p o n d é r a u x  

é t a n t   c o m p r i s   en  ce  qu i   c o n c e r n e   l e   p r e m i e r   e n t r e   0,1  e t  

5,  de  p r é f é r e n c e   0 ,4  e t   2,  e t   en  ce  q u i   c o n c e r n e   le   s e c o n d  

e n t r e   0,1  et   5,  de  p r é f é r e n c e   e n t r e   0 , 2 5   et   4 .  

5.  Bain  s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   4,  c a r a c t é r i s é   p a r  

l e   f a i t   q u ' i l   c o n t i e n t   une  q u a n t i t é   s u f f i s a n t e   d ' a g e n t  

r é d u c t e u r   des  i o n s   F e 3 + .  



6.  Bain   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   5,  c a r a c t é r i s é   p a r  
l e  f a i t   q u ' i l   c o n t i e n t   de  l ' a c i d e   a s c o r b i q u e   ou  de  l ' a c i d e  

o x a l i q u e .  

7.  C o n c e n t r é   pour   la  p r é p a r a t i o n   d ' u n   b a i n   s e l o n  

la  r e v e n d i c a t i o n   4,  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 é ,   d i s p o s é s   d a n s   deux  r é c i p i e n t s   d i f f é r e n t s   a v a n t a g e u s e -  

ment   r é u n i s   dans   un  " k i t "  :  

-  p o u r   ce  q u i   e s t   du  p r e m i e r   r é c i p i e n t ,   l e s   c o n s -  
t i t u a n t s   c l a s s i q u e s   du  b a i n ,  

-  p o u r   ce  qu i   e s t   du  s e c o n d   r é c i p i e n t ,   l e   f e r   f e r -  

r e u x ,   n o t a m m e n t   sous   f o rme   de  p h o s p h a t e   d a n s   de  l ' a c i d e  

p h o s p h o r i q u e   e t ,   é v e n t u e l l e m e n t ,   un  a g e n t   r é d u c t e u r .  
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