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Procédé et dispositif de traitement de surfaces métalliques par voie séche.

@ L’invention concerne un procédé de traitement de surface par voie séche d’au moins une portion de

surface métallique (1), selon lequel la portion est traitée a une pression voisine de la pression
atmosphérique par une atmosphére gazeuse de fraitement comprenant des espéces excitées ou
instables et étant substantiellement dépourvue d'espéces électriquement chargées, obtenue a partir
d'un mélange gazeux primaire (8) et le cas échéant d'un mélange gazeux adjacent (9, 10), le mélange
gazeux primaire étant obtenu a la sortie (6) de gaz d’au moins un appareil (4) de formation d’espéces
gazeuses excitées ou instables, dans lequel a été transformé un mélange gazeux initial (7) comprenant
un gaz inerte et/ou un gaz réducteur et/ou un gaz oxydant, le mélange adjacent n'ayant pas transité par

l'appareil.
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La présente invention concerne les étapes de
préparation ou traitement de surfaces métalliques in-
tervenant au cours des procédés de production ou de
valorisation de produits plats (comme des tdles mé-
talliques) ou corps creux (bouteilles, vannes...).

Selon I'endroit de la chaine de fabrication de ces
produits ou ces étapes interviennent, ces étapes de
préparation réalisent des fonctions de nettoyage, de
dégraissage ou encore d’activation de la surface,
souvent avant un procédé ultérieur, qui peut étre par
exemple un recuit, I'électrodéposition de zinc, d’'alu-
minium, d’étain ou de leurs alliages ou encore le dé-
pot de revétements organiques tels vernis ou peintu-
res, ou inorganiques tels nitrures ou films a base de
silicium.

Une telle étape de préparation de surfaces
pourra aussi intervenir en bout de chaine, par exem-
ple juste avant la mise en bobines de telles téles mé-
talliques.

Selon la destination finale des produits (par
exemple I'automobile, I'électroménager, le batiment
ou encore I'emballage tel que les boites de conserve),
les produits concernées sont en acier, en acier inoxy-
dable, en cuivre ou encore par exemple en aluminium.

Parmi les méthodes les plus couramment utili-
sées pour effectuer ces opérations de préparation de
surfaces, on trouve en tout premier lieu des métho-
des en phase liquide.

On peut citer dans cette catégorie, le cas d’'une
étape préliminaire de dégraissage effectuée a 'aide
de solvants, le plus souvent chlorés ou fluorés (fai-
sant actuellement I'objet de réglementation trés stric-
te), ou encore I'exemple des méthodes consistant a
dégraisser la surface métallique dans un bain chimi-
que en milieu aqueux contenant des produits acides,
alcalins ou encore neutres, qui présentent des incon-
vénients liés au retraitement nécessaire des eaux
usées aprés nettoyage.

Dans ce contexte, une deuxiéme catégorie de
méthodes de traitement ou préparation de surfaces
métalliques a fait son apparition, elles sont qualifiées
de "méthodes par voie séche". Dans cette catégorie,
on peut citer I'exemple du nettoyage de surfaces par
plasma gazeux sous basse pression, en utilisant une
décharge électrique. Cette méthode est en premiére
approche trés attractive, car elle présente I'avantage
d’un trés bon respect de I'environnement. Elle conju-
gue deux actions distinctes de la décharge électri-
que : d'une part, le bombardement ionique intense in-
duit dans certaines conditions par le milieu ionisé, on
assiste alors a une action de nettoyage par pulvérisa-
tion; d’autre part, la méthode met a contribution la for-
te réactivité des atomes et des molécules excités pré-
sents dans le plasma pour venir former des compo-
sés volatils avec les corps & éliminer présents a la
surface de la tble, on assiste alors a une action chi-
mique sur des corps a caractére essentiellement or-
ganique. L'atmosphére gazeuse généralement préfé-
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rée pour cette méthode de décapage sous décharge
électrique contient un fort pourcentage d’argon pour
sa qualité de gaz fortement plasmagéne et pour la
masse élevée de ses ions qui rend ce gaz propice a
'action de pulvérisation, elle est par ailleurs enrichie
d’oxygéne ou encore d’hydrogéne pour tirer partie de
l'action chimique de la décharge en éliminant les
corps a caractére organique présents a la surface de
la téle par formation de composés légers du type CO,
ou CH,.

La forte potentialité de ce procédé ne peut occul-
ter ses inconvénients majeurs liés au fait qu’elle est
pratiquée sous pression réduite, voire sous vide. Ces
conditions de pression constituent incontestablement
un frein a son développement, car elles sont relative-
ment incompatibles avec le traitement de grandes
surfaces métalliques ou encore avec des cadences
de production élevées (comme c’est le cas des pro-
ductions industrielles de toles).

La mise en place de telles basses pressions re-
présente par ailleurs un surcodt non négligeable.

Dans un contexte plus général, la demanderesse
a, dans la demande de brevet frangais publiée sous
le n° 2,697,456, proposé un procédé de fluxage plas-
ma de surfaces métalliques avant brasage ou étama-
ge, a la pression atmosphérique, utilisant pour créer
le plasma une source de micro-ondes ou encore une
décharge couronne transférée via des lumiéres pla-
cées de fagon adéquate dans une couche diélectri-
que située au-dessus de la piéce a traiter.

Si cette demande apporte une réponse intéres-
sante au probléme du fluxage de surfaces métalli-
ques, la Demanderesse a mis en évidence le fait que
le procédé proposé pourrait étre amélioré, notam-
ment en ce qui concerne :

- son rendement (rapport de la puissance intro-
duite pour créer le plasma a la densité d’espé-
ces produites qui interagissent effectivement
avec le support a traiter), ou encore la densité
d’énergie obtenue (dans le cas de la décharge
couronne, elle n'atteint que quelques W par
unité de surface de diélectrique), qui si ils
étaient accrus pourraient permettre des temps
de traitement plus courts,

- mais aussi du fait de facteurs "géométriques"
limitants : dans le cas de la décharge couronne
traditionnelle, la distance électrode/échantil-
lon est tout a fait critique et doit étre maintenue
trés faible, ce qui peut poser probléme dans le
cas de substrats dont le relief est relativement
tourmenté; dans le cas de la décharge micro-
ondes, elle donne lieu a la formation d’un spot
plasmagéne, de dimensions déterminées et li-
mitées par la source plasma,

- par ailleurs, un plasma tel que celui créé dans
ce document, contient par définition des espé-
ces ioniques et des électrons (donc des espé-
ces électriquement chargées) pouvant induire
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un bombardement ionique et donc un effet de
pulvérisation de la surface métallique qui dans
certains cas, peut s’avérer préjudiciable (par
exemple quand la surface métallique est re-
couverte d’'un revétement que I'on ne souhaite
pas altérer).

En paralléle, la demanderesse a proposé dans la
demande de brevet frangais publiée sous le n°
2,692,730, dont le contenu est supposé intégré ici
pour référence, un dispositif de formation de molécu-
les gazeuses excitées ou instables fonctionnant sen-
siblement & la pression atmosphérique.

Dans ce contexte, la présente invention a pour
objet de proposer un procédé amélioré de traitement
de surfaces métalliques par voie séche, permettant:

- d’opérer sensiblement a pression atmosphéri-
que,

- une grande flexibilité de distance entre I'objet
atraiter et le dispositif utilisé pour effectuer ce
traitement,

- d’éviter le contact des piéces avec des espé-
ces électriquement chargées,

- d'offrir une densité énergétique améliorée per-
mettant une vitesse de traitement accrue.

Pour ce faire, le procédé de traitement de surfa-
ces par voie séche d’au moins une portion de surface
métallique, selon l'invention, se caractérise par le fait
que la portion de surface métallique est traitée, a une
pression voisine de la pression atmosphérique, par
une atmosphére gazeuse de traitement comprenant
des espéces excitées ou instables et étant substan-
tiellement dépourvue d’espéces électriquement char-
gées.

On entend par "surface métallique" selon I'inven-
tion, tout type de surface, qu’elle soit par exemple en
acier, en inox, en cuivre, ou encore en aluminium,
quelque soit la dimension ou I'épaisseur de la piéce
comportant la ou les portions de surface métallique a
traiter. Leur application industrielle finale peut étre
trés variée, que ces surfaces métalliques soient par
exemple utilisées dans le domaine de I'électroména-
ger, de l'automobile, des gaz industriels ou encore
dans I'industrie du batiment ou de I'emballage.

On entend par I'expression "traitement de surfa-
ce" selon l'invention, toute étape de préparation, net-
toyage, activation ou encore dégraissage de la por-
tion de surface métallique, cette étape pouvant inter-
venir a des endroits trés divers de la chaine de fabri-
cation des produits utilisant de telles surfaces métalli-
ques (qu’ils soient plats tels que par exemple des t6-
les, ou creux tels que par exemple des bouteilles),
cette étape pouvant intervenir en bout de chaine
(avant par exemple la mise en bobine de telles toles
métalliques) ou encore en cours de fabrication, avant
un procédé ultérieur, qui peut étre par exemple un re-
cuit, une opération telle que I'électrodéposition de
zinc, d’aluminium, d’étain ou de leurs alliages, ou en-
core le dépdt de revétements organiques tels qu’un
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vernis ou une peinture, ou inorganiques tels nitrure
ou films a base de silicium.

L'application du procédé de traitement de surfa-
ce selon I'invention aura alors notamment pour objec-
tif de faciliter I'application du procédé ultérieur, par
exemple, faciliter 'accrochage d’un revétement de
peinture.

L'application du procédé de traitement de surfa-
ce selon l'invention pourra alors intervenir seule ou
en complément d’'une autre méthode de préparation
de surface, effectuée antérieurement ou postérieure-
ment a I'application du procédé selon l'invention.

On entend par le terme "pression voisine de la
pression atmosphérique" selon I'invention une pres-
sion qui se situe dans l'intervalle [0,1 x 105 Pa, 3 x 105
Pal.

L'atmosphére de traitement selon I'invention se
distingue des atmosphéres plasma classiques par le
fait qu’elle est substantiellement dépourvue d’espé-
ces électriquement chargées, c’est a dire d’ions ou
d’électrons.

L'atmosphére gazeuse de traitement est obtenue
a partir d'un mélange gazeux primaire et le cas
échéant d’'un mélange gazeux adjacent, le mélange
gazeux primaire étant obtenu a la sortie de gaz d’au
moins un appareil de formation d’espéces gazeuses
excitées ou instables dans lequel a été transformé un
mélange gazeux initial comprenant un gaz inerte
et/ou un gaz réducteur et/ou un gaz oxydant, le mé-
lange adjacent n'ayant pas transité par I'appareil.

L’ appareil selon I'invention est constitué par tout
dispositif permettant "d’exciter" un mélange gazeux
initial, pour obtenir, en sortie de gaz de I'appareil, un
autre mélange gazeux comportant des espéces ga-
zeuses instables ou excitées, ce dernier mélange ga-
zeux étant substantiellement dépourvu d’'espéces
électriquement chargées. Un telle excitation pourra
par exemple étre obtenue par une décharge électri-
que, par exemple du type décharge couronne.

On peut qualifier cette configuration de "post-
décharge" puisque la composante primaire de I'at-
mospheére de traitement, qui comprend des espéces
gazeuses excitées ou instables, est obtenue en sortie
d’ appareil, ce qui assure I'absence substancielle de
toute espéce électriquement chargée dans cette
composante primaire. La composante adjacente de
I'atmosphére de traitement, qui n’a pas transité par
I'appareil, en est a fortiori dépourvue.

Par ailleurs, cette configuration permet de nette-
ment séparer le lieu de la génération de la composan-
te primaire de I'atmosphére du lieu de son utilisation,
ce qui présente un avantage non négligeable en ter-
me de pollution de l'appareil (éviter que les dégage-
ments divers résultant de 'opération de traitement de
surface n'aillent polluer l'intérieur de I'appareil, par
exemple ses électrodes). Enfin, la piéce, qui n’est pas
traitée au sein de I'appareil (par exemple au sein de
la décharge entre les électrodes), bénéficie d’'une
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bien meilleure fléxibilité sur I'aspect "distance" évo-
qué plus haut.

Le gaz inerte peut par exemple consister en de
I'azote, de I'argon, de I’hélium ou un mélange de tels
gaz inertes. Le gaz réducteur peut par exemple
consister en de I’hydrogéne, du CH,, du gaz naturel,
du propane ou encore de 'ammoniac ou un mélange
de tels gaz réducteurs. Le gaz oxydant peut quant a
lui par exemple consister en de I'oxygéne, ou du CO,,
ou encore du N,O, H,O ou un mélange de tels gaz
oxydants. La liste de gaz donnés dans chaque caté-
gorie n'étant bien entendu qu’indicative, nullement li-
mitative.

Comme il apparaitra clairement a 'homme du
métier, le mélange gazeux initial selon l'invention est
traité ou transformé dans au moins un appareil de for-
mation d’'espéces gazeuses excitées ou instables, de
fagon a obtenir en sortie de gaz dudit appareil, un mé-
lange gazeux dit primaire comprenant des espéces
gazeuses excitées ou instables.

Comme il apparaitra aussi clairement & ’homme
du métier, la piéce comprenant la ou les portions de
surfaces a traiter pourra étre mise en contact avecle
mélange gazeux primaire obtenu en sortie de gaz
d’un seul appareil de formation d’espéces gazeuses
excitées ou instables ou de plusieurs appareils placés
en paralléle sur la largeur de la piéce ou successive-
ment avec les mélanges gazeux primaires obtenus
aux sorties de gaz de plusieurs appareils de forma-
tion d’espéces gazeuses excitées ou instables placés
en série.

Le procédé selon I'invention s’applique selon les
besoins exprimés par |'utilisateur tant au traitement
d’'une seule des faces de la piéce a traiter, qu'au cas
ou 'on doit traiter la piéce sur ses deux faces. Dans
ce dernier cas, il conviendra de disposer les appareils
requis en regard de chaque face de la piéce.

Le mélange adjacent, selon I'invention, pourra
étre constitué de tout gaz ou mélange de gaz, par
exemple d’'un gaz inerte ou mélange de gaz inertes
permettant de maintenir, le cas échéant, une atmos-
phére protectrice autour des piéces, ou encore d’'un
gaz réducteur ou d’'un gaz oxydant, voire d’'un mélan-
ge de gaz appartenant a I'une de ces trois catégories.

Selon un des aspects de I'invention, le mélange
adjacent contient du silane SiH,. Un tel mélange ad-
jacent contenant du silane est avantageusement uti-
lisé pour son action réductrice vis-a-vis de certains
oxydes métalliques présents a la surface de la piéce,
mais aussi, selon le mélange gazeux initial utilisé,
comme "guetter" (ou piégeur) d’oxygéne, c’est-a-dire
dans son interaction avec I'oxygéne résiduel de l'at-
mospheére présente au-dessus de la piéce, dans le
but de réduire a un minimum ce niveau d’oxygéne ré-
siduel.

Selon une des mises en oeuvre de I'invention, la
portion de surface métallique a traiter est portée a
une température n'excedant pas 600°C, typiquement
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comprise entre la température ambiante et 600°C.

Selon une des mises en oeuvre de I'invention, la
piéce comportant la portion a traiter est amenée en
regard de la sortie de gaz dudit appareil, le cas
échéant en regard des sorties de gaz de plusieurs ap-
pareils placés en paralléle sur la largeur de la piéce
et/ou successivement en regard des sorties de gaz
de plusieurs appareils placés en série, par un syste-
me de convoyage traversant un espace intérieur dé-
limité par un tunnel ou un ensemble de capotage, iso-
Ié de 'atmosphére environnante, ledit tunnel ou en-
semble étant raccordé de fagon étanche audit appa-
reil ou incluant le dit appareil.

La méme remarque déja effectuée plus haut
s’applique ici, sur le traitement en double faces (ici
encore, il suffit de mettre en oeuvre les appareils re-
quis, en nombre et en disposition, en regard de cha-
que face de la piece).

Le convoyeur selon I'invention pourra, selon I'in-
dustrie considérée, par exemple consister en un tapis
ou encore dans le cas de toles métalliques par des
rouleaux.

Selon une des mises en oeuvre de l'invention,
I'appareil, dans lequel est transformé ledit mélange
gazeux initial est le siége d’une décharge électrique
créée entre une premiére électrode et une seconde
électrode , une couche d’'un matériau diélectrique
étant disposée sur la surface d’au moins une des
électrodes, enregard de I'autre électrode, le mélange
gazeux initial traversant la décharge transversale-
ment aux électrodes.

Selon un des aspects de l'invention, I'énergie
mise en oeuvre dans I'appareil, ramenée a 'unité de
surface de diélectrique sera alors avantageusement
supérieure a un 1W/cmz2, préférentiellement supérieu-
re a 10W/cm2

Selon une des mises en oeuvre de I'invention, on
réalise un zonage de I'atmosphére de traitement ren-
contrée successivement par la piéce a traiter le long
du convoyeur, de la fagon suivante :

a) au moins un des appareils de formation d’es-
péces gazeuses excitées ou instables, transfor-
me un mélange gazeux initial différent de celui
transformé par 'appareil le précédant dans le dit
tunnel ou ensemble, et/ou
b) le mélange gazeux adjacent mis en oeuvre au
niveau d’au moins un des appareils de formation
d’espéces gazeuses excitées ou instables est
différent de celui mis en oeuvre au niveau de I'ap-
pareil le précédant dans le dit tunnel ou ensem-
ble.

Selon une des mises en oeuvre de I'invention, les
étapes a) et b) ci-dessus pourront concerner un
méme appareil.

On pourra ainsi par exemple utiliser des mélan-
ges de pouvoir réducteur croissant, d’'un appareil a
I'autre.

Linvention concerne aussi un dispositif de traite-
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ment de surface par voie séche d’au moins une por-
tion de surface métallique, convenant notamment
pour la mise en oeuvre du procédé selon I'invention,
comprenant un tunnel ou un ensemble de capotage
définissant un espace intérieur traversé par des
moyens de convoyage des piéces comportant la ou
les portions de surfaces a traiter, étanche vis-a-vis de
I'atmosphére environnante, se raccordant de fagon
étanche ou incluant un ou plusieurs appareils de for-
mation d’espéces gazeuses excitées ou instables
montés en série et/ou paralléle comprenant au moins
un passage de gaz tubulaire ayant un axe, formé en-
tre une électrode extérieure et une électrode intérieu-
re, 'une au moins des électrodes comportant, en re-
gard de l'autre, un revétement diélectrique, les élec-
trodes étant reliées a une source haute tension et
haute fréquence, I'électrode extérieure entourant le
diélectrique et comportant une entrée de gaz dit initial
et une sortie de gaz dit primaire allongées, paralléles
al'axe et sensiblement diamétralement opposées, la-
dite sortie de gaz débouchant a l'intérieur dudit tunnel
ou ensemble, le dit tunnel ou ensemble étant le cas
échéant muni d’au moins un moyen d’injection d’'un
gaz dit adjacent n'ayant pas transité par le ou les dits
appareils, le dispositif comprenant de plus, le cas
échéant, un moyen de chauffage des piéces a traiter.

On pourra par exemple envisager, pour ce moyen
de chauffage, des lampes infra rouge présentes dans
le tunnel, ou un chauffage par convection (parois
chaudes du tunnel) ou encore le fait que la piéce soit
posée sur un porte-substrat chauffant.

D’autres caractéristiques et avantages de la pré-
sente invention ressortiront de la description suivante
de modes de réalisation, donnés a titre illustratif mais
nullement limitatif, faits en relation avec les dessins
annexés sur lesquels :

- lafigure 1 est une vue schématique d’une ins-
tallation convenant pour la mise en oeuvre du
procédé selon I'invention.

- la figure 2 représente schématiquement en
coupe un exemple d’appareil de formation
d'espéces gazeuses excitées ou instables
convenant pour la mise en oeuvre du procédé
selon I'invention.

On reconnait sur la figure 1, la présence d'une
pieéce 1 comportant la ou les portions de surface mé-
talliques a traiter, amenée grace a un moyen de
convoyage 2, en regard de la sortie de gaz 6 d’'un ap-
pareil 4 de formation d’'espéces gazeuses excitées ou
instables.

Le systéme de convoyage 2 traverse un espace
intérieur 31, délimité par un tunnel 3, raccordé avan-
tageusement de fagon étanche a I'appareil 4.

On a schématisé en 8 le mélange gazeux primai-
re obtenu en sortie de I'appareil 6. Le mélange ga-
zeux primaire 8 est obtenu a partir d'un mélange ga-
zeux initial 7 entrant dans 'appareil au niveau de son
entrée de gaz 5.
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On note aussi sur le mode de réalisation repré-
senté sur la figure 1 la présence d’entrées de mélan-
ges gazeux adjacents 9, 10. L'atmosphére gazeuse
comprenant les mélanges gazeux adjacents 9, 10 et
le mélange gazeux primaire 8 constitue 'atmosphére
de traitement 30 selon I'invention.

On note sur le mode de réalisation représenté sur
lafigure 1, la présence d’appareils de formation d’es-
péces gazeuses excitées ou instables supplémentai-
res, non représentés, en 11 et 12, en série avecle pre-
mier appareil 4 et que rencontre successivement la
piece 1.

Linstallation peut se compléter alors par d’autres
entrées de mélanges de gaz adjacents telles que cel-
les représentées en 13 et 29.

Linstallation est par ailleurs pourvue, le cas
échéant, d’'un moyen de chauffage de la piéce 1, non
représenté sur la figure 1. On pourra par exemple en-
visager, pour ce moyen de chauffage, des lampes in-
fra rouge présentes dans le tunnel, ou un chauffage
par convection (parois chaudes du tunnel) ou encore
le fait que la piéce soit posée sur un porte-substrat
chauffant.

Comme représenté sur le mode de réalisation de
la figure 2, I'appareil pour ce mode de réalisation est
de géométrie cylindrique, il comprend une premiére
électrode tubulaire 14, formée par exemple par une
face interne d’'un bloc métallique 15, et dans laquelle
est disposé concentriquement un ensemble d’'un tube
en matériau diélectrique 16, par exemple en cérami-
que, sur la face interne duquel est déposée, par mé-
tallisation, une deuxiéme électrode 17, exagérément
épaissie sur la figure 2 pour une meilleure compré-
hension.

L’ensemble du diélectrique 16 et de la deuxiéme
électrode 17 défini ainsi, avec la premiére électrode
14, un passage tubulaire de gaz 18, et, intérieure-
ment, un volume interne 19 dans lequel on fait circuler
un réfrigérant, avantageusement un Fréon pour son
caractére électronégatif, ou encore de I'eau permu-
tée. Le passage de gaz interne 18 a une extension
axiale inférieure a 1 m, typiquement inférieure a 50
cm, et son épaisseur radiale e n’excéde pas 3 mm et
est typiquement inférieure a 2,5 mm.

Le bloc 15 comporte, diamétralement opposées,
deux fentes longitudinales 20 et 21 formant respecti-
vement I'entrée du gaz initial a exciter dans le passa-
ge 18 et la sortie du flux de gaz primaire comportant
des espéces gazeuses excitées ou instables.

Les fentes 20 et 21 s’étendent sur toute la lon-
gueur axiale de la cavité 18 et ont une hauteur qui,
pour le mode de réalisation représenté, n’excéde pas
I'épaisseur e et est typiquement sensiblement identi-
que a cette derniére. Le corps 15 comporte avanta-
geusement, a la périphérie de la premiére électrode
14, une pluralité de conduits 22 pour le passage d’'un
réfrigérant, par exemple de I'eau. L'entrée de gaz 20
communique avec une chambre ou plénum d’homo-
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généisation 23 formée dans un boitier 24 accolé au
bloc 15 et comportant une tubulure 25 d’amenée de
gaz initial, & une pression comprise entre 0,1 x 105Pa
et 3 x 105 Pa, en provenance d’une source de gaz ini-
tial 26. Les électrodes 14 et 17 sont reliées a un gé-
nérateur électrique haute tension et haute fréquence
27, fonctionnant a une fréquence avantageusement
supérieure a 15 kHz, délivrant une puissance par
exemple de l'ordre de 10 kW. On pourra d’ailleurs
avantageusement exprimer cette puissance délivrée
par le générateur en la ramenant a la surface de dié-
lectrique (donc al'unité de surface de I'électrode dié-
lectrique).

Le flux gazeux contenant les espéces excitées,
disponible a la sortie de gaz 21, est adressé a un pos-
te utilisateur 28, par exemple pour le traitement de
surfaces métalliques.

Une installation telle que celle décrite en relation
avec la figure 1 a été utilisée pour la réalisation d’'un
exemple de mise en oeuvre de l'invention.

Linstallation comprenait un seul appareil de for-
mation d’espéces gazeuses excitées ou instables en
4, tel que celui décrit en relation avec la figure 2. Pour
cet exemple de mise en oeuvre, on a traité des tbles
d’acier bas carbone laminées a froid de 0,2 mm
d’épaisseur. Les échantillons traités étaient de forme
carrée (de 10 cm de c6té).

Latmosphére de traitement utilisée comportait
I'apport d’'un mélange adjacent constitué d’azote, et
un mélange gazeux primaire obtenu a partir d’'un mé-
lange initial azote/hydrogéne a 40 % d’hydrogéne.

Le mélange initial était obtenu par des débits res-
pectifs en azote et en hydrogéne de 10 m3/h et 7 md/h.
Durant le traitement, les piéces d’acier étaient por-
tées a une température de 150°C par I'intermédiaire
d’'un porte-substrat chauffant. La pression a l'inté-
rieur du tunnel était maintenue sensiblement au ni-
veau de la pression atmosphérique. La densité
d’énergie mise en oeuvre par centimétre carré de dié-
lectrique était de 15 W/cm?2. La distance entre la piéce
et la sortie de gaz de I'appareil était de 10 mm.

Chaque piéce d’acier était traitée au défilé, grace
au moyen de convoyage 2, en 2 mn. La qualité du net-
toyage de surface ainsi obtenu a été testée par un dé-
pot ultérieur de silice donton a évalué 'adhérence sur
les piéces d’acier ainsi traitées. On a évalué 'adhé-
rence d'un dépbt de 5.000 Angstrém de silice sur de
telles piéces d’acier par la méthode dite "du scotch"
représentant un test classique dans la profession.

Le test du scotch a été ici appliqué de lafagon sui-
vante :

- le dépbt de silice a été effectué, et gravé de
fagon a créer 100 carreaux sur une surface de 1 cm?
de I'échantillon d’acier (de 10 cm par 10 cm), chaque
carreau ayant une surface approximative de 1 mma2,
Aprés dép6bt, un ruban adhésif était collé proprement
sur ce cm? de la surface de I'’échantillon de tole, puis
décollé. Le test consistait alors a compter les
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carreaux arrachés et fixés sur la face intérieure du ru-
ban. Les résultats obtenus aprés nettoyage de sur-
face comme précédemment décrit dans cet exemple
de mise en oeuvre ont montré un résultat de 100 %
de carreaux de silice demeurant en place sur chagque
piece de tole métallique correspondant & un arracha-
ge de zéro carreau sur la face intérieure du ruban. Ce
résultat est a comparer avec le cas ou la piece métalli-
que n’a pas été nettoyée par le procédé selon I'inven-
tion, elle a simplement été dégraissée a l'aide d'un
solvant tel que ’hexane. On obtient alors pour ces
piéces métalliques non traitées un résultat de 100 %
de carreaux arrachés, correspondant a zéro carreau
de silice demeurant en place sur la piéce métallique.

Quoique la présente invention ait été décrite en
relation avec des modes de réalisation particuliers,
elle ne s’en trouve pas limitée pour autant mais estau
contraire susceptible de modifications et de variantes
qui apparaitront a la ’homme de I'art dans le cadre
des revendications ci-apres.

Revendications

1. Procédé de traitement de surface par voie séche
d’au moins une portion de surface métallique, ca-
ractérisé en ce que la portion est traitée a une
pression voisine de la pression atmosphérique
par une atmosphére gazeuse de traitement
comprenant des espéces excitées ou instables et
substantiellement dépourvue d’espéces électri-
quement chargées, obtenue a partir d’'un mélan-
ge gazeux primaire (8), ledit mélange gazeux pri-
maire étant obtenu a la sortie (6) de gaz d’au
moins un appareil (4) de formation d’espéces ga-
zeuses excitées ou instables, dans lequel a été
transformé un mélange gazeux initial (7) compre-
nant un gaz inerte et/ou un gaz réducteur et/ou
un gaz oxydant.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que la dite atmosphére gazeuse de traitement
est obtenue a partir dudit mélange gazeux primai-
re et dun mélange gazeux adjacent (9, 10)
n’ayant pas transité par le dit appareil.

3. Procédé selon la revendication 2, caractérisé en
ce que le mélange adjacent contient du silane
SiH,.

4. Procédé selonl'une des revendications 1 a 3, ca-
ractérisé en ce que la piéce comportant la portion
métallique a traiter est portée a une température
n’excédant pas 600°C.

5. Procédé selon I'une des revendications 1 4 4 ca-
ractérisé en ce que la piéce (1) comportant la por-
tion métallique a traiter est amenée en regard de
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la sortie (6) de gaz dudit appareil (4), le cas
échéant en regard des sorties de gaz de plu-
sieurs appareils placés en paralléles sur la lar-
geur de la piéce et/ou successivement en regard
des sorties de gaz de plusieurs appareils (11, 4,
12) placés en série, par un systéme de convoya-
ge (2) traversant un espace intérieur (31) délimité
par un tunnel (3) ou un ensemble de capotage,
isolé de I'atmosphére environnante, ledit tunnel
ou ensemble étant raccordé de fagon étanche au-
dit appareil ou incluant le dit appareil.

Procédé selon la revendication 5 caractérisé en
ce que le dit appareil, dans lequel est transformé
ledit mélange gazeux initial, est le siége d’'une dé-
charge électrique créée entre une premiére élec-
trode (14) et une seconde électrode (17), une
couche (16) d’'un matériau diélectrique étant dis-
posée sur la surface d’au moins une des électro-
des (17), en regard de 'autre électrode, et en ce
que le dit mélange gazeux initial traverse la dé-
charge transversalement aux électrodes.

Procédé selon la revendication 6 caractérisé en
ce que I’énergie mise en ceuvre dans le dit appa-
reil, ramenée a l'unité de surface de diélectrique
est supérieure a 1 W/cmz2, préférentiellement su-
périeure a2 10 W/cm2,

Procédé selon I'une des revendications § a 7
dans leur rattachement a la revendication 1, ca-
ractérisé en ce que I'on réalise un zonage de l'at-
mosphére de traitement rencontrée successive-
ment par la piéce a traiter le long du convoyeur,
de la fagon suivante : au moins un des appareils
(11, 4, 12) de formation d’espéces gazeuses ex-
citées ou instables, transforme un mélange ga-
zeux initial (7) différent de celui transformé par
I'appareil le précédant dans le dit tunnel (3) ou
ensemble.

Procédé selon I'une des revendications § a 7
dans leur rattachement a la revendication 2, ca-
ractérisé en ce que I'on réalise un zonage de l'at-
mosphére de traitement rencontrée successive-
ment par la piéce a traiter le long du convoyeur,
de la fagon suivante :
a) au moins un des appareils (11, 4, 12) de for-
mation d’espéces gazeuses excitées ou ins-
tables, transforme un mélange gazeux initial
(7) différent de celui transformé par I'appareil
le précédant dans le dit tunnel (3) ou ensem-
ble, et/ou
b) le mélange gazeux adjacent (9, 10) mis en
oeuvre au niveau d’au moins un des appareils
(11, 4, 12) de formation d’espéces gazeuses
excitées ou instables est différent de celui mis
en oeuvre au niveau de I'appareil le précédant
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10.

1.

12.

12

dans le dit tunnel ou ensemble.

Procédé selon la revendication 9, caractérisé en
ce que les étapes a) et b) ont lieu au niveau d’'un
méme appareil.

Dispositif de traitement de surface par voie sé-
che d’au moins une portion de surface métalli-
que, convenant notamment pour la mise en oeu-
vre du procédé selon I'une des revendications 1
a 10, comprenant un tunnel (3) ou ensemble de
capotage définissant un espace intérieur (31) tra-
versé par des moyens de convoyage (2) des pie-
ces (1) comportant la ou les portions a traiter, iso-
Ié de I'atmosphére environnante, se raccordant
de fagon étanche a ou incluant un ou plusieurs
appareils (11, 4, 12) de formation d’espéces ga-
zeuses excitées ou instables montés en série
et/ou paralléle, comprenant au moins un passage
(18) de gaz tubulaire ayant un axe, formé entre
une électrode extérieure (14) et une électrode in-
térieure (17), I'une au moins des électrodes
comportant, en regard de 'autre, un revétement
diélectrique (16), les électrodes étant reliées a
une source haute tension et haute fréquence,
I'électrode extérieure (14) entourant le diélectri-
que (16) et comportant une entrée (20) de gaz dit
initial et une sortie (21) de gaz dit primaire allon-
gées, paralléles a I'axe et sensiblement diamé-
tralement opposées, ladite sortie de gaz débou-
chant a l'intérieur dudit tunnel ou ensemble.

Dispositif selon la revendication 11, caractérisé
en ce que le dit tunnel ou ensemble est muni d’au
moins un moyen d’injection (9, 10, 13) d'un gaz
dit adjacent n’ayant pas transité par le ou les dits
appareils.
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