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(64)  Composition  et  procédé  pour  revêtir  des  surfaces  métalliques  d'une  couche  de  conversion  au  phosphate  de  zinc. 
(g)  Bain  de  conversion  chimique  au  zinc  caractérisé  par  le 
fait  qu'il  comporte,  outre  les  constituants  conventionnels, 
une  quantité  efficace  d'ion  fluorophosphate  de  formule: 

F  -  PfV" 

qui  peut  être  amené  sous  la  forme  de  l'acide  correspondant, 
d'un  de  ses  sels  alcalins,  alcalino-terreux  ou  d'ammonium  ou 
de  son  sel  de  zinc. 
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L ' i n v e n t i o n   a  pour   o b j e t   un  b a i n   et  un  p r o c é d é   d e  

c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   au  z i n c   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   ceux  à  b a s e   de  f e r ,   de  z i n c ,   d ' a l u m i n i u m   et   d e s  

a l l i a g e s   de  ces  m é t a u x .  

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   p r o p r e   à  p e r m e t -  

t r e   la  p r é p a r a t i o n   des  s u s d i t s   b a i n s .  

On  r a p p e l l e   que ,   par   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   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 i 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   et  de  f a v o r i s e r   l ' a d h é r e n c e   des   r e v ê t e m e n t s   f i l m o g è -  

nes  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   d e  

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 m e n t 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   au  z i n c   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 .  

D 'une   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 q u e s  

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  :  

-  de  l ' a c i d e   p h o s p h o r i q u e   H3PO 4# 
-  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 O 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   e t / o u   le   f e r ,   ma i s   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 ,   l e   n i c k e l ,   l e   c u i v r e ,   l e  

c a l c i u m ,   le   m a g n é s i u m   ou  l e u r s   m é l a n g 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   des   é l é m e n t s   t e l s  

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

m é t a n i t r o b e n z è n e s u l f o n a t e   de  s o d i u m ,   l e s   p e r o x y d e s .  



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   des  s u s d i t e s   s o l u t i o n s   sur   l e s   o b j e t s   à  t r a i t e r  

ou  pa r   i m m e r s i o n   de  c e u x - c i   dans   des  b a i n s   c o n s t i t u é s   p a r  

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  3 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  ou  p l u s i e u r s   é t a p e s   de  d é g r a i s s a g e ,  

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

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

s u r f a c e   du  s u b s t r a t   à  t r a i t e r ,  

-  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   au  z i n c   p r o p r e m e n t  

d i t e ,  

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

-  de  p r é f é r e n c e ,   une  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 ,  

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

-  une  é t a p e   de  s é c h a g e   ou  d ' é t u v a g e .  

I l   e x i s t e   d é j à   de  t r è s   n o m b r e u x   b a i n s   de  c o n v e r -  

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

l i b r e s   ou  c o m p l e x e s   sous   la  fo rme   n o t a m m e n t   des   a c i d e s  

f l u o r h y d r i q u e   (HF),   f l u o r o s i l i c i q u e   ( H 2 S i F 6 )   ou  f l u o b o -  

r i q u e   (HBF 4 ) .  
D e v a n t   l e s   e x i g e n c e s   t o u j o u r s   p l u s   g r a n d e s   d e s  

u t i l i s a t e u r s   en  m a t i è r e   de  t e n u e   à  la  c o r r o s i o n   d ' o b j e t s   à 

b a s e   de  f e r ,   de  z i n c ,  d ' a l u m i n i u m   et   de  l e u r s   a l l i a g e s ,   l a  

S o c i é t é   D e m a n d e r e s s e   s ' e s t   e m p l o y é e   à  p e r f e c t i o n n e r   l e s  

b a i n s   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   e x i s t a n t s   e t   a  eu  le   m é r i t e  

de  t r o u v e r ,   à  l ' i s s u e   de  r e c h e r c h e s   a p p r o f o n d i e s ,   que  l a  

m i s e   en  o e u v r e   dans   un  b a i n   de  p h o s p h a t a t i o n   au  z i n c   d ' u n e  

q u a n t i t é   e f f i c a c e   d ' a u   moins   un  c o m p o s é   c o m p o r t a n t   a u  

m o i n s   un  a t o m e   de  f l u o r   l i é   c h i m i q u e m e n t   à  un  a t o m e   d e  

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

r o p h o s p h a t e ,   p e r m e t t a i t   d ' a b o u t i r   au  bu t   r e c h e r c h é .  

I l   s ' e n s u i t   que  le  b a i n   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   a u  



z i n c   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 ,   o u t r e   l e s   c o n s t i -  

t u a n t s   c o n v e n t i o n n e l s ,   une  q u a n t i t é   e f f i c a c e   d ' a u   m o i n s   un  

composé   c o m p o r t a n t   au  m o i n s   un  a tome   de  f l u o r   l i é   c h i m i -  

q u e m e n t   à  un  a tome   de  p h o s p h o r e ,   de  p r é f é r e n c e   une  q u a n t i -  

té  e f f i c a c e   d ' i o n   f l u o r o p h o s p h a t e   de  f o r m u l e  :  

F  -   PO3  
2 -  

qu i   p e u t   ê t r e   amené  sous   la  f o r m e   de  l ' a c i d e   c o r r e s p o n -  

d a n t ,   d ' u n   de  ses  s e l s   a l c a l i n s ,   a l c a l i n o - t e r r e u x   o u  

d ' a m m o n i u m   ou  de  son  s e l   de  z i n c .  

S e l o n   un  mode  de  r é a l i s a t i o n   a v a n t a g e u x ,   le   s u s d i t  

b a i n   c o m p o r t e   de  1  à  10  g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  2  à  7  g / 1 ,  

d ' i o n   z i n c   e t   de  1  à  10  g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  2  à  7  g / 1 ,  

d ' i o n   f l u o r o p h o s p h a t e .  

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   c o n s i s t e   à  m e t t r e   en  o e u v r e   sur   l e s   s u b s t r a t s   à 

t r a i t e r   le   s u s d i t   b a i n   par   p u l v é r i s a t i o n   ou  par   t r e m p e   d e s  

s u b s t r a t s ,   la   t e m p é r a t u r e   du  b a i n   é t a n t   de  30  à  70°C,   d e  

p r é f é r e n c e   de  5 0  à   55°C,   le   c o n t a c t   e n t r e   b a i n   et   s u b s t r a t  

é t a n t   m a i n t e n u   p e n d a n t   5  à  200  s e c o n d e s .  

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   l ' i o n  

f l u o r o p h o s p h a t e ,   l ' i o n   z i n c   e t   l e s   c o n s t i t u a n t s   c o n v e n -  

t i o n n e l s   du  b a i 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 ' i n v e n t i o n  

en  des  p r o p o r t i o n s   t e l l e s   que  ce  b a i n   p u i s s e   ê t r e   o b t e n u  

par   d i l u t i o n   avec   la  q u a n t i t é   a p p r o p r i é e   d ' e a u .  

S u i v a n t   un  mode  de  r é a l i s a t i o n   a v a n t a g e u x ,   l e d i t  

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

-  i on   z i n c   c o m p r i s   e n t r e   2  et   20  g,  de  p r é f é r e n c e  

e n t r e   2  et   14  g  pour   100  g  de  c o n c e n t r é ,  

-  ion   m o n o f l u o r o p h o s p h a t e   c o m p r i s   e n t r e   2  e t   20  g ,  

de  p r é f é r e n c e   e n t r e   1  et  14  g  p o u r   100  g  de  c o n c e n t r é ,  

-  ion   p h o s p h a t e   c o m p r i s   e n t r e   6  et   40  g,  de  p r é f é -  

r e n c e   e n t r e   6  e t   30  g  pou r   100  g  de  c o n c e n t r é ,  

-  ion   n i c k e l   e n t r e   1  et   4  g,  de  p r é f é r e n c e   1  à  2  g 

pour   100  g  de  c o n c e n t r é .  

L ' i n v e n t i o n   v i s e   e n c o r e   un  c e r t a i n   nombre   d ' a u t r e s  

d i s p o s i t i o n s   d o n t   i l   s e r a   q u e s t i o n   p l u s   l o i n   e t ,   en  p a r t i -  



c u l i e r ,   1 - a p p l i c a t i o n   de  1  i o n   f l u o r o p h o s p n a z e   dans   1 e s  

b a i n s   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e .  

E l l e   p o u r r a ,   de  t o u t e   f a ç o n ,   ê t r e   b i e n   c o m p r i s e   à 

l ' a i d e   du  c o m p l é m e n t   de  d e s c r i p t i o n   qu i   s u i t   et  des  e x e m -  

p l e s ,   l e d i t   c o m p l é m e n t   de  d e s c r i p t i o n   et   l e s d i t s   e x e m p l e s  

é t a 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 .  

Se  p r o p o s a n t ,   par   c o n s é q u e n t ,   de  c o n s t i t u e r   l e  

b a i 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 ,   on  

f a i t   c o m p o r t e r   à  un  b a i n   c o n v e n t i o n n e l   de  c o n v e r s i o n   c h i -  

m i q u e   au  z i n c   une  q u a n t i t é   de  1  à  10  g / l ,   de  p r é f é r e n c e   d e  

2  à  7  g / l ,   d ' i o n   z i n c   et   de  1  à  10  g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  2 

à  7  g / l ,   d ' i o n   f l u o r o p h o s p h a t e .  

Le  s u s d i t   b a i n   e s t   a c i d e ,   de  p r é f é r e n c e   de  pH  2 , 6  

à  3 , 3 ,   e t   c o m p r e n d ,   o u t r e   l ' i o n   z i n c   e t   l ' i o n   f l u o r o p h o s -  

p h a t e ,  

-  de  l ' a c i d e   o r t h o p h o s p h o r i q u e   H3PO4,  
-  l ' i o n   n i c k e l ,  

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

l e s   b a i n s   de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e ,   à  s a v o i r   Ca,  Fe,  Mn  e t  

a u t r e s ,  

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

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

L ' a n i o n   f l u o r o p h o s p h a t e   p e u t   ê t r e   amené  sous   f o r m e  

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

p o t a s s i u m   K2PO3F,  de  m o n o f l u o r o p h o s p h a t e   de  z i n c   ZnPO3F  e t  

a u t r e s ,   ou  de  l e u r s   m é l a n g e s .  

L ' i o n   z i n c   peu 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   e t   n o t a m m e n t   sous   fo rme   de  ses   s e l s   t e l s   que  le   n i -  

t r a t e   ou  le   p h o s p h a t e   ou  de  son  o x y d e .  

L ' i o n   n i c k e l   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   e t   n o t a m m e n t   sous   f o r m e   de  s e s   s e l s   t e l s   que  l e  

c a r b o n a t e   ou  le   n i t r a t e .  

Les  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   q u a n d   le   z i n c  

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

p h a t e .  

L ' i o n   p h o s p h a t e   e s t   p r é s e n t   en  une  q u a n t i t é   c o m -  



p r i s e   e n t r e   3  et  20  g l l ,   de  p r é f é r e n c e   e n t r e   3  et  15  g / l ,  

et   l ' i o n   n i c k e l   en  une  q u a n t i t é   c o m p r i s e   e n t r e   0 ,5   et  2 

g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   0 ,5   à  1  g / 1 .  

L ' a c c é l é r a t e u r   p e u t   ê t r e   p r é s e n t   en  une  q u a n t i t é  

c o m p r i s e   e n t r e   40  et  150  m g / 1 .  

Les  i o n s   c l a s s i q u e s   t e l s   que  Fe,  Ca,  Mn  p e u v e n t  

ê t r e   p r é s e n t s   en  une  q u a n t i t é   c o m p r i s e   e n t r e   0  et  5  g / 1 .  

Des  c o m p o s i t i o n s   p a r t i c u l i è r e s   de  b a i 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   s o n t   d o n n é e s   dans   l e s   e x e m -  

p l e s .  

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

s u i v a n t e  :  

Pour   a j u s t e r   é v e n t u e l l e m e n t   la   t e n e u r   en  K 2 P O 3 F ,  
on  p e u t   p r é v o i r   une  s o l u t i o n   de  ce  p r o d u i t   c o m p o r t a n t   3 , 8 g  

de  K2PO3F  dans   9 6 , 2   g  d ' e a u   i n d u s t r i e l l e .  

On  p e u t   é g a l e m e n t   p r é v o i r   la   c o m m e r c i a l i s a t i o n   d u  

c o n c e n t r é   sous   la  f o rme   d ' u n   " k i t "   à  deux   r é c i p i e n t s   r e n -  

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

de  K 2 P 0 3 F .  
Pour   p r é p a r e r   le   b a i n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   à 

p a r t i r   d ' u n   t e l   c o n c e n t r é ,   on  d i l u e   c e l u i - c i   avec   e n v i r o n  

95  %  d ' e a u   i n d u s t r i e l l e .  

La  m i s e   en  o e u v r e   du  b a i n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n  

d a n s   le   c a d r e   du  p r o c é d é   s e l o n   l ' i n v e n t i o n   c o n d u i t   à  d e s  

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

ce  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   o b t e n u e s   s e l o n   l e s   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 .  

Dans  l e s   e x e m p l e s   qu i   s u i v e n t ,   on  met  en  é v i d e n c e  

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



l e s q u e l s   un  a tome   de  f l u o r   e s t   l i é   c h i m i q u e m e n t   à  un  a t o m e  

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

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

c o m p o r t a n t   un  a tome   de  f l u o r   l i b r e   ou  c o m p l e x é .   Pour   i l -  

l u s t r e r   la  t e n u e   à  la  c o r r o s i o n   des  c o u c h e s   de  c o n v e r s i o n  

d a n s   l ' é d i f i c a t i o n   d e s q u e l l e s   l e s   c o m p o s é s   u t i l i s é s   c o n -  

f o r m é m e n t   à  l ' i n v e n t i o n   et  n o t a m m e n t   l ' i o n   m o n o f l u o r o p h o s -  

p h a t e   p a r t i c i p e n t   f a v o r a b l e m e n t ,   on  a  s o u m i s   des  s u b s t r a t s  

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

à  des   t e s t s   de  c o r r o s i o n   a c c é l é r é e   comme  c e l u i   d i t   " a u  

b r o u i l l a r d   s a l i n "   s u i v a n t   la  norme  NF  X  4 1 - 0 0 2 .  

Les  s u b s t r a t s   u t i l i s é s   s o n t   des  é p r o u v e t t e s   m é t a l -  

l i q u e s   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 ,   v o i s i n e s   d e  

10  x  10  cm,  c o n s t i t u é e s   p a r  

-  des   t ô l e s   d ' a c i e r   l a m i n é   à  f r o i d ,  

-  des   t ô l e s   g a l v a n i s é e s ,  

-  des   t ô l e s   é l e c t r o z i n g u é e s .  

Ces  é p r o u v e t t e s   s o n t   t r a i t é e s   s o i t   d a n s   un  b a i n   d e  

c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   au  t r e m p é   c l a s s i q u e m e n t   u t i l i s é   d a n s  

l ' i n d u s t r i e ,   s o i t   dans   d i v e r s   b a i n s   c o n f o r m e s   à  l ' i n v e n -  

t i o n .  

P r é a l a b l e m e n t   à  ce  t r a i t e m e n t   de  c o n v e r s i o n   c h i m i -  

q u e ,   l e s   é p r o u v e t t e s   s o n t   t o u t e s   s o u m i s e s   à  une  même  gamme 

de  p r é t r a i t e m e n t s   p r é c o n i s é s   pa r   la   S o c i é t é   D e m a n d e r e s s e ,  

à  s a v o i r  :  

1 . )   un  d é g r a i s s a g e   a l c a l i n   au  t r e m p é   (en  deux   s t a -  

d e s )   u t i l i s a n t   un  b a i n   d é g r a i s s a n t   c o n s t i t u é   par   une  b a s e  

m i n é r a l e   à  b a s e   de  s o u d e   et   pa r   une  b a s e   m o u i l l a n t e   à  b a s e  

de  t e n s i o - a c t i f s   non  i o n i q u e s ,   c o m m e r c i a l i s é   par   la   D e m a n -  

d e r e s s e   sous   la  f o rme   de  deux  p r o d u i t s   r e s p e c t i v e m e n t   d e  

m a r q u e   "RIDOLINE  1550  CF/2"  et   "RIDOSOL  550  CF",  l e s   d e u x  

s t a d e s   é t a n t   c a r a c t é r i s é s  

-  pou r   le   p r e m i e r  :  

.  par   une  c o n c e n t r a t i o n   de  1,8  Z  en  v o l u m e   d e  

RIDOLINE  1550  CF/2  +  10  X,  pa r   r a p p o r t   à  l a  

c h a r g e ,   de  RIDOSOL  550  CF,  



.  par   une  t e m p é r a t u r e   de  6 5 ° C ,  

.  par   une  d u r é e   de  4  m i n u t e s ,  

-  p o u r   le  d e u x i è m e  :  

.  par   une  c o n c e n t r a t i o n   de  0 ,3  %  en  vo lume   d e  

RIDOLINE  1550  C F / 2  

.  par   une  t e m p é r a t u r e   de  6 0 ° C ,  

.  par   une  d u r é e   de  2  m i n u t e s ,  

2°)  un  r i n ç a g e   f r o i d   c o u r a n t   au  t r e m p é   de  2  m i n u -  

t e s   d a n s   de  l ' e a u   i n d u s t r i e l l e ,  

3°)  un  c o n d i t i o n n e m e n t   de  s u r f a c e   au  t r e m p é   en  e a u  

d é m i n é r a l i s é e   à  l ' a i d e   d ' u n   a g e n t   d ' a f f i n a g e   à  b a s e   d e  

p h o s p h a t e   de  t i t a n e ,   c o m m e r c i a l i s é   par   la  D e m a n d e r e s s e  

sous   la  m a r q u e   "FIXODINE  5",  la  c o n c e n t r a t i o n   é t a n t   de  2 

g / 1   e t   la  d u r é e   de  2  m i n u t e s .  

E n s u i t e ,   l e s   é p r o u v e t t e s   s o n t   p l o n g é e s   p e n d a n t   150  

s e c o n d e s   dans   l ' u n   des  s u s d i t s   b a i n s   de  c o n v e r s i o n   c h i m i -  

q u e .  

E n f i n ,   e l l e s   s o n t   s o u m i s e s   à 

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

-  une  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 ,  

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

-  une  é t a p e   de  s é c h a g e   ou  d ' é t u v a g e .  

EXEMPLE  1 

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   m e t t a n t   en  o e u -  

vre   un  b a i n   c l a s s i q u e ,   c i - a p r è s   d é s i g n é   par   Bain   A  et   d o n t  

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

Dix  é c h a n t i l l o n s   de  c h a c u n   des  t y p e s   d ' é p r o u v e t t e s  

i d e n t i f i é e s   p l u s   h a u t   s o n t   t r a i t é s   dans   le   b a i n   A  p e n d a n t  

150  s e c o n d e s ,   p u i s   r i n c é s   et   e n f i n   é t u v é s   à  110°C  p e n d a n t  
10  m i n u t e s .  



Pour  a p p r é c i e r   l e u r   t e n u e   à  la  c o r r o s i o n ,   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 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  c e s  

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  :  

-  t e m p é r a t u r e   r é g n a n t   dans   l ' e n c e i n t e  :   35°C  ±  1 

-  s o l u t i o n   à  5  %  de  NaCl ,   de  pH  é g a l   à  7,  u t i l i s é e   p o u r  

f o r m e r   le  b r o u i l l a r d   s a l i n ,  

-  h u m i d i t é   de  l ' a i r   r e m p l i s s a n t   l ' e n c e i n t e  :   8 5  -   90  % 

( h u m i d i t é   r e l a t i v e )   et   p r e s s i o n   à  l ' i n t é r i e u r   de  l ' e n -  

c e i n t e  :   1  b a r .  

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   a  é t é  

a p p r é c i é e   v i s u e l l e m e n t   et   l e s   r é s u l t a t s ,   c ' e s t - à - d i r e  

l ' a v a n c e m e n t   de  l ' o x y d a t i o n   e x p r i m é   en  %  pour   une  d u r é e  

d ' e x p o s i t i o n   d o n n é e ,   f i g u r e n t   d a n s   le   t a b l e a u   1.  

EXEMPLE  2 

I l   s ' a g i t   d ' u n   e x e m p l e   m e t t a n t   en  o e u v r e   un  b a i n  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n ,   dénommé  c i - a p r è s   Bain  B  e t   d o n t   l a  

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

De  la  même  m a n i è r e   que  d a n s   l ' e x e m p l e   p r é c é d e n t ,  

d ix   é c h a n t i l l o n s   de  c h a c u n   des   t y p e s   d ' é p r o u v e t t e s   on t   é t é  

p l o n g é s   p e n d a n t   150  s e c o n d e s   d a n s   le   b a i n   B,  p u i s   r i n c é s  

e t   e n s u i t e   é t u v é s   à  110%C  p e n d a n t   10  m i n u t e s   et  f i n a l e m e n t  

e x p o s é s   au  b r o u i l l a r d   s a l i n   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   e x p o s é e s   à 

l ' e x e m p l e   1.  

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   a  é t é  

a p p r é c i é e   v i s u e l l e m e n t   et   l e s   r é s u l t a t s ,   c ' e s t - à - d i r e  

l ' a v a n c e m e n t   de  l ' o x y d a t i o n   e x p r i m é   en  X  pour   une  d u r é e  

d ' e x p o s i t i o n   d o n n é e ,   f i g u r e n t   d a n s   le   t a b l e a u   1 .  



EXEMPLE  3 

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   m e t t a n t   en  o e u -  

v re   un  b a i n   c l a s s i q u e   dans   l e q u e l   a  é t é   i n c o r p o r é e   u n e  

q u a n t i t é   é q u i v a l e n t e   à  c e l l e   de  l ' e x e m p l e   p r é c é d e n t   d ' i o n  

f l u o r u r e ,   sous   f o r m e   l i b r e ,   n o t a m m e n t   sous   f o r m e   de  HF,  

dénommé  b a i n   C  et  d o n t   la  c o m p o s i t i o n   e s t   la  s u i v a n t e  :  

De  la  même  m a n i è r e   que  dans   l ' e x e m p l e   p r é c é d e n t ,  

d i x   é c h a n t i l l o n s   de  c h a c u n   des  t y p e s   d ' é p r o u v e t t e s   on t   é t é  

p l o n g é s   p e n d a n t   150  s e c o n d e s   dans   le   b a i n   C,  p u i s   r i n c é s  

e t   e n s u i t e   é t u v é s   à  110°C  p e n d a n t   10  m i n u t e s   et  f i n a l e m e n t  

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

l ' e x e m p l e   1 .  

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   a  é t é  

a p p r é c i é e   v i s u e l l e m e n t   et   l e s   r é s u l t a t s ,   c ' e s t - à - d i r e  

l ' a v a n c e m e n t   de  l ' o x y d a t i o n   e x p r i m é   en  1  p o u r   une  d u r é e  

d ' e x p o s i t i o n   d o n n é e ,   f i g u r e n t   d a n s   le   t a b l e a u   1 .  

EXEMPLE  4 

I l   s ' a g i t   d ' u n   e x e m p l e   m e t t a n t   en  o e u v r e   un  b a i n  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n ,   dénommé  c i - a p r è s   Bain   D  e t   d o n t   l a  

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

De  la  même  m a n i è r e   que  dans   l ' e x e m p l e   p r é c é d e n t ,  

d i x   é c h a n t i l l o n s   de  c h a c u n   des   t y p e s   d ' é p r o u v e t t e s   on t   é t é  

p l o n g é s   p e n d a n t   150  s e c o n d e s   dans   le   b a i n   D,  p u i s   r i n c é s  

et   e n s u i t e   é t u v é s   à  110°C  p e n d a n t   10  m i n u t e s   et  f i n a l e m e n t  



e x p o s é s   au  b r o u i l l a r d   s a l i n   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   e x p o s é e s   à 

l ' e x e m p l e   1 .  

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   a  é t é  

a p p r é c i é e   v i s u e l l e m e n t   et   l e s   r é s u l t a t s ,   c ' e s t - à - d i r e  

l ' a v a n c e m e n t   de  l ' o x y d a t i o n   e x p r i m é   en  Z  pour   une  d u r é e  

d ' e x p o s i t i o n   d o n n é e ,   f i g u r e n t   d a n s   le   t a b l e a u   1.  

EXEMPLE  5 

I l   s ' a g i t   d ' u n   e x e m p l e   m e t t a n t   en  o e u v r e   un  b a i n  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n ,   dénommé  c i - a p r è s   Bain  E  et   d o n t   l a  

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

De  la  même  m a n i è r e   que  d a n s   l ' e x e m p l e   p r é c é d e n t ,  

d i x   é c h a n t i l l o n s   de  c h a c u n   des   t y p e s   d ' é p r o u v e t t e s   on t   é t é  

p l o n g é s   p e n d a n t   150  s e c o n d e s   d a n s   le   b a i n   E,  p u i s   r i n c é s  

e t   e n s u i t e   é t u v é s   à  110°C  p e n d a n t   10  m i n u t e s   et   f i n a l e m e n t  

e x p o s é s   au  b r o u i l l a r d   s a l i n   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   e x p o s é e s   à 

l ' e x e m p l e   1 .  

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   a  é t é  

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

l ' a v a n c e m e n t   de  l ' o x y d a t i o n   e x p r i m é   en  %  pour   une  d u r é e  

d ' e x p o s i t i o n   d o n n é e ,   f i g u r e n t   d a n s   le   t a b l e a u   1 .  



Comme  i l   va  de  so i   e t   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  

ont   é t é   p l u s   s p é c i a l 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 ,   a u  

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.  Bain  de  c o n v e r s i o n   c h i m i q u e   au  z i n c   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 o n v e n t i o n n e l s ,   une  q u a n t i t é   e f f i c a c e   d ' a u   m o i n s   un  c o m -  

posé   c o m p o r t a n t   au  moins   un  a tome  de  f l u o r   l i é   c h i m i q u e -  

ment   à  un  a tome  de  p h o s p h o r e ,   de  p r é f é r e n c e   une  q u a n t i t é  

e f f i c a c e   d ' i o n   f l u o r o p h o s p h a t e   de  f o r m u l e  :  

F  -   P O 3 2 -  

qui   p e u t   ê t r e   amené  sous   la  fo rme   de  l ' a c i d e   c o r r e s p o n -  

d a n t ,   d ' u n   de  ses   s e l s   a l c a l i n s ,   a l c a l i n o - t e r r e u x   o u  

d ' a m m o n i u m   ou  de  son  s e l   de  z i n c .  

2.  Bain   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   p a r  
le  f a i t   q u ' i l   c o m p o r t e   de  1  à  10  g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  2  à 

7  g / l ,   d ' i o n   z i n c   et   de  1  à  10  g / l ,   de  p r é f é r e n c e   de  2  à  7 

g / 1 ,   d ' i o n   f l u o r o p h o s p h a t e .  

3.  Bain   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   p a r  

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

4.  C o n c e n t r é   p r o p r e   à  la  p r é p a r a t i o n   d ' u n   b a i n   d e  

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  3 ,  

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

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

-  i on   z i n c   c o m p r i s   e n t r e   2  et   20  g,  de  p r é f é r e n c e  

e n t r e   2  et   14  g  pou r   100  g  de  c o n c e n t r é ,  

-  ion   m o n o f l u o r o p h o s p h a t e   c o m p r i s   e n t r e   2  e t   20  g ,  
de  p r é f é r e n c e   e n t r e   1  et  14  g  pour   100  g  de  c o n c e n t r é ,  

-  ion   p h o s p h a t e   c o m p r i s   e n t r e   6  e t   40  g,  de  p r é f é -  

r e n c e   e n t r e   6  et   30  g  pour   100  g  de  c o n c e n t r é ,  

-  ion   n i c k e l   e n t r e   1  e t   4  g ,   de  p r é f é r e n c e   1  à  2  g 

pour   100  g  de  c o n c e n t r é .  

5.  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   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  ba se   de  f e r ,   de  z i n c ,   d ' a l u m i n i u m  



et  des  a l l i a g e s   de  ces  m é t a u x ,   c o m p o r t a n t  :  

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

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

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

s u r f a c e   du  s u b s t r a t   à  t r a i t e r ,  

-  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   au  z i n c   p r o p r e m e n t  

d i t e ,  

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

-  de  p r é f é r e n c e ,   une  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 ,  

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

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

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 r e n d   la  m i s e   en  o e u v r e  

su r   le   s u b s t r a t   à  t r a i t e r   d ' u n   b a i 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  3  pa r   p u l v é r i s a t i o n   o u  

pa r   t r e m p e   du  s u b s t r a t ,   la   t e m p é r a t u r e   du  b a i n   é t a n t   de  30  

à  70*C,   de  p r é f é r e n c e   de  50  à  55°C,   le   c o n t a c t   e n t r e   b a i n  

et   s u b s t r a t   é t a n t   m a i n t e n u   p e n d a n t   5  à  200  s e c o n d e s .  

6.  A p p l i c a t i o n   à  la  c o n s t i t u t i o n   d ' u n   b a i n   d e  

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

f o r m u l e   F - P O 3 2 -   amené  sous   la   f o r m e   de  l ' a c i d e   c o r r e s p o n -  

d a n t ,   d ' u n   de  ses   s e l s   a l c a l i n s ,   a l c a l i n o - t e r r e u x   o u  

d ' a m m o n i u m   ou  de  son  s e l   de  z i n c .  

7.  Ki t   c o m p r e n a n t   d a n s   deux   r é c i p i e n t s   d i s t i n c t s  

r e s p e c t i v e m e n t   le   c o n c e n t r é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   4  e t  

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