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Procédé de colmatage d’'une couche d’anodisation obtenue en bain chromique.

@ Pour obtenir simultanément une bonne résis-
tance a la corrosion et une bonne adhérence de
la peinture, le colmatage de la couche d’oxyde,
obtenue par anodisation chromique est effec-
tué dans les conditions suivantes :

— Composition du bain :
base : eau déminéralisée,
bichromate de potassium ou de sodium:
8 a 12 grammes par litre,
pH: ajusté a: 4,5 a 6,5 par une addition
convenable de soude caustique.
— Température du bain: 75 a 85°C.
— Temps d'immersion : suffisant pour assu-
rer un taux d’hydratation du revétement d’alu-
mine compris entre 8 et 15%.
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La présente invention est relative a un procédé
de colmatage d’'une couche d’anodisation obtenue en
bain chromique, et plus précisément d’une telle cou-
che d’anodisation obtenue selon un procédé d’un
type permettant I'obtention de performances élevées
en ce qui concerne la tenue a la corrosion, notam-
ment en milieu salin.

La tenue a la corrosion est une exigence trés im-
portante pour I'industrie aéronautique. Les normes
d’essai et les exigences varient quelque peu selon les
constructeurs, mais correspondent toujours a un ni-
veau élevé de performances, et il existe plusieurs
procédés d’anodisation chromique destinés a les at-
teindre.

Le probléme auquel répond I'invention dérive des
constatations suivantes :

Les couches d’anodisation lorsqu’elles ne sont
pas colmatées offrent une faible résistance ala corro-
sion et une bonne adhérence de la peinturé. Lors-
gu’elles sont colmatées au taux d’hydratation maxi-
mum, elles offrent une bonne tenue a la corrosion
mais une moins bonne adhérence de la peinture.

La présente invention a donc pour but de concilier
deux exigences contradictoires : d’'une part, une trés
bonne résistance a la corrosion en milieu salin, et un
trés bon accrochage d’une peinture.

Pour atteindre ce résultat, les recherches ont por-
té principalement sur la maitrise de la variation du
taux d’hydratation de la couche d’oxyde.

Lors des opérations de colmatage classique, ce
taux varie trés rapidement dans les valeurs intermé-
diaires, qu’il faut atteindre de fagon compatible avec
les exigences industrielles pour concilier les exigen-
ces opposées plus haut.

Pour obtenir le résultat recherché, I'invention
fournit un procédé de colmatage de la couche d’oxy-
de obtenue par une anodisation d’aluminium ou d’un
alliage d’aluminium en bain chromique, cette anodisa-
tion étant d’'un type permettant 'obtention de perfor-
mances trés élevées en ce qui concerne la tenue a la
corrosion, ce procédé ayant pour particularité que le-
dit colmatage est réalisé dans les conditions suivan-
tes :

- Composition du bain :

base : eau déminéralisée,

bichromate de potassium ou de so-
dium :

8 a 12 grammes par litre,

pH : ajusté a: 4,5 a 6,5 par une addition
convenable de soude caustique.

- Température du bain : 75 a 85°C.

- Temps d'immersion : suffisant pour assurer un
taux d’hydratation du revétement d’alumine
compris entre 8 et 15%.

On a constaté que le procédé selon l'invention
permet d’obtenir une variation lente du taux d’hydra-
tation et donc une grande précision dans sa détermi-
nation. L'obtention d’une valeur optimale d’hydrata-
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tion devient ainsi industriellement réalisable.

Le taux d’hydratation auquel on se référe ici re-
présente, en masse, la quantité d’eau fixée lors du
colmatage, par rapport a la masse totale du revéte-
ment (alumine + eau). Ce taux d’hydratation est dé-
terminé par un essai sur éprouvette.

On décrit, ci-aprés, le processus d’un tel essai :

Aprés anodisation, les éprouvettes sont immé-
diatement rincées (eau déminéralisée), ramenées au
laboratoire et séchées a I’'air comprimé. Elles sont en-
suite pesées, soit P1 le poids de I'éprouvette avant
colmatage. Au fur et & mesure des pesées, les éprou-
vettes sont replacées sur les outillages et stockées
dans le laboratoire. La durée de I'opération pesée
n’excéde pas 5 minutes.

On procede ensuite a un colmatage comme indi-
qué ci-dessus. Le temps de colmatage écoulé, les
montages sont retirés, rincés al'eau déminéralisée et
séchés a I'air comprimé. les éprouvettes sont a nou-
veau pesées, soit P2 le poids de I'éprouvette aprés
colmatage. Les éprouvettes sont pesées une troisié-
me fois aprés dissolution de la couche d’oxyde dans
une solution phosphochromique, soit P3 le poids de
I'éprouvette dépourvue de sa couche d’oxyde.

Toutes ces manipulations d’éprouvettes se font
en gants blancs, en tenant les éprouvettes par les
tranches.

On procéde ensuite au calcul du taux d’hydrata-
tion T :

DP1 = P2 - P1 : désigne le poids de I'eau pris lors du

colmatage,

DP2 = P2 - P3 désigne le poids de I'alumine avec eau,
T = DP1 _ P2—P1_

DP2 P2 - P3

Pour évaluer les performances du procédé selon
la présente invention, on a traité, selon le procédé dé-
crit ci-dessus, des alliages d’aluminium du type 2024
T3 et 7075 T73, préalablement anodisés selon le pro-
cédé "BF5" (marque déposée de la Société de GAL-
VANOPLASTIE INDUSTRIELLE).

Ce procédé d’anodisation est décrit dans le docu-
ment FR-A-2.278.790, qui décrit un procédé d'oxyda-
tion anodique de I'aluminium allié ou non, selon lequel
on emploie un bain qui contient, a I'état neuf, entre 20
et 100 grammes par litre d’anhydride chromique CrO;
et une quantité de chromate de chrome (CrO,); Cr,
comprise enfre 0,5 gramme par litre et une limite su-
périeure qui est, selon le cas, 15 grammes par litre,
ou la limite de solubilité de ce composé a la tempéra-
ture d’emploi du bain. De préférence, I'électrolyse est
conduite sous une tension comprise entre 5 et 90
volts, & une température inférieure a 65°C. Ce procé-
dé permet d’édifier une couche capable d’assurer
une bonne résistance a la corrosion, notamment en
atmosphére saline, aprés colmatage, par exemple,
en eau déminéralisée a ébullition. Sans colmatage, il
est précisé dans le brevet que la couche obtenue
fournit une trés bonne base pour les colles, vernis et
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peintures.

En ce qui concerne la tenue a la corrosion saline
enl’absence de peinture, une série d’essais au brouil-
lard salin neutre, selon la norme ISO 9227 - 1990
"NSS" (brouillard salin neutre), a donné le résultat sui-
vant :

- aucune détérioration du substrat aprés 750
heures d’exposition.

En ce qui concerne I'adhérence de la peinture,
des essais ont été faits suivant une technique décrite
par la Société INTERNATIONAL CELOMER, qui
comprend I'application successive d’'une couche de
primaire d’accrochage P99, a base de butyral phéno-
ligue, puis le dép6t d’'un primaire anti-corrosion
PAC33, puis une couche de finition PU66, a base de
polyuréthane, les désignations ci-dessus étant des
marques déposées de la Société INTERNATIONAL
CELOMER, la premiére couche ayant une épaisseur
de 4 a 11 micromeétres, le total des deux premiéres
couches une épaisseur de 14 a 29 micrométres, etle
total des trois couches une épaisseur de 39 a 64 mi-
crométres. Un essai d’adhérence "Q + S" selon la nor-
me ISO 2409-1972 a donné comme résultat, avant et
aprés immersion de 14 jours dans l'eau, le niveau O
(excellent) de cette norme.

Revendications

1. Procédé de colmatage de la couche d’oxyde ob-
tenue par une anodisation d’aluminium ou d’'un
alliage d’aluminium en bain chromique, cette ano-
disation étant d’'un type permettant I'obtention de
performances trés élevées en ce qui concerne la
tenue a la corrosion,

caractérisé en ce que ledit colmatage est
réalisé dans les conditions suivantes :
- Composition du bain :
base : eau déminéralisée,
bichromate de potassium ou de so-
dium :
8 a 12 grammes par litre,
pH : ajusté a : 4,5 a4 6,5 par une ad-
dition convenable de soude caustique.
- Température du bain : 75 a 85°C.
- Temps d’'immersion : suffisant pour assurer
un taux d’hydratation du revétement d’alu-
mine compris entre 8 et 15%.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que le taux d’hydratation est défini par un es-
sai préalable ainsi défini :

Aprés anodisation, des éprouvettes sont im-
médiatement rincées (eau déminéralisée), rame-
nées au laboratoire et séchées a I'air comprimé.
Elles sont ensuite pesées, soit P1 le poids de
I’éprouvette avant colmatage. Au fur et 4 mesure
des pesées, les éprouvettes sont replacées sur
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les montages et stockées dans le laboratoire. La
durée de I'opération pesée n’excéde pas 5 minu-
tes.

On procéde ensuite a un colmatage comme
indiqué ci-dessus. Le temps de colmatage écou-
1&, les outillages sont retirés, rincés a I'eau démi-
néralisée et séchés a I'air comprimé. les éprou-
vettes sont a nouveau pesées, soit P2 le poids de
I'éprouvette aprés colmatage. Les éprouvettes
sont pesées une troisiéme fois aprés dissolution
dela couche d’oxyde dans une solution phospho-
chromique, soit P3 le poids de I'éprouvette dé-
pourvue de sa couche d’oxyde.

Toutes ces manipulations d’éprouvettes se
font en gants blancs, en tenant les éprouvettes
par les tranches.

On procéde ensuite au calcul du taux d’hy-
dratation T :

DP1=P2- P1: désigne le poids de I'eau pris lors
du colmatage,

DP2 = P2 - P3 désigne le poids de I'alumine avec
eau,

- DP1 _ P2 - P1

T DP2 P2 - P3°

Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractéri-
sé en ce qu’il est appliqué a une couche d’oxyde
obtenue par anodisation d’aluminium ou d’un al-
liage d’aluminium dans un bain contenant, a I'état
neuf, entre 20 et 100 grammes par litre d’anhydri-
de chromique CrO; et une quantité de chromate
de chrome (CrO,4); CR, comprise entre O,5 gram-
me par litre et une limite supérieure qui est, selon
le cas, 16 grammes par litre, ou la limite de solu-
bilité de ce composé a latempérature d’emploi du
bain.
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