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Résumé

Cette étude détermine les effets des paramétresgohghimiques sur la qualité d'un
revétement de zinc réalisé sur des aciers de omtisin par galvanisation et par
électrozingage. Ce revétement protége les acietsecka corrosion atmosphérique.

L’étude des revétements réalisés (soit galvaniségimgués) par micrographie optique et
essai de microdureté, montre que I'épaisseur déteavent augmente avec I'évolution de ces
parametres.

Mots clés

Acier de construction, galvanisation a chaud,téemgage, corrosion atmosphérique.

Abstract

This survey determines the effects of the paramagibysical chemistry on the quality
of zinc coating achieved on a steel of construg¢tibis last exposed to corrosive surroundings
where he corrosion especially exists the atmospleerrosion.

The survey of the coatings achieved (is galvaniaeatoated with zinc) by optic
micrographic and tests of toughness The gottantseshow that the thickness of the coating
increase with the one of the parameters showdltkeahickness of the coating increases with
the evolution of these parameters.
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INTRODUCTION GENERALE

Les aciers de construction occupent une place itap@ dans tous les secteurs
industriels. lls sont destinés, entre autre, alai€ation des installations de transport et
de stockage des produits pétroliers, gaz natuieldégradation par corrosion de ses
structures causeée par le milieu dans augu’ellesesqosées, pose de sérieux problemes
sur le plan économique, technologique et sécuitair

Plusieurs solutions peuvent étre adaptées telles tpichoix des matériaux, le
contrdle des facteurs de fonctionnement et la ptiote des surfaces.

Parmi les procédés de protection de surface, citrss les revétements de zinc,
soit par immersion dans la galvanisation a chaudpar voie électrochimique dans
I'éléctrozingage. Mais ce procédé néecessite unériseserieuse des différents facteurs
qui ont une influence sur la qualité des dép@is que : la composition des bains, les
facteurs électriques, la température et la duréprirs dans les bains.

En tant que revétement, le zinc joue un réle ingdrdans la lutte contre la
corrosion provoquée par I'environnement.

Dans le cas de notre étude, nous nous sommes ss#€red’'une part a
I'optimisation des parametres de revétement da abtenus soit par galvanisation ou
par €éléctrozingage réalisés sur plusieurs nuad@esers de construction, surtout la
nuance X42, et d’autre part a la tenue de seseangdtt dans un milieu corrosif.

Le présent mémoire est organisé selon le plan suiva
-la premiere partie

Nous présentons une étude bibliographique dan®llegie premier chapitre est
consacré a la corrosion atmosphérique des aciemgruction. Dans le deuxieme
chapitre, nous traitons la protection par revétdrdarzinc.

-la deuxieme partie
Cette partie comprend I'étude expérimentale, allgient deux chapitres :

» Le chapitre trois est consacré a la procédure erpétale dans laquelle est
exposee la présentation du matériau de I'étudprdparation des échantillons
et la description de difféerentes méthodes et teglas expérimentales pour
réaliser les revétements du zinc et les tests esion.

* Le quatrieme chapitre comprend les résultats olstehleurs interprétations.

Une conclusion finale récapitulera 'ensemble duwail.
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Les aciers de construction sont utilisés, pratiqermdans tous les domaines de
I'industrie sous forme de produits plats, de prtgilongs ou de composants. Parmi ces
domaines, les industries automobiles, la chaudrommee I'industrie pétroliere sont les
plus consommatrices. Les produits en aciers detremti®n, sont soumis, au cours de
leur fonctionnement, a I'attaque de la corrosion @pnduit a leur dégradation et a la
limitation de leur durée de vie. La corrosion atpte&ique est certainement la plus
néfaste si on considére le volume utilisé et l&diié des produits exposés.

|. Aciers de construction

Les aciers de construction sont essentiellement allexyes fer-carbone dans
lesquels certains éléments peuvent étre ajoutésgmoéiiorer les propriétés mécaniques
ou la résistance a la corrosion.

l.1. Classification et désignation normalisée

A. Classification des aciers de construction

Les aciers de construction sont classés en trogpgs selon leurs propriétés et
leurs domaines d'utilisation :

» Aciers de construction d’'usage général

e Aciers de construction a traitement thermique gudisent en sous groupes
selon le type de traitement (dans la masse, nitoura&t cémentation) et selon
leur composition chimiques (non alliés et alliés).

» Aciers a haute limite élastique HSLA.

B. Désignation symbolique normalisée

> Désignation des aciers de construction

Les aciers de construction sont désigreegartir de leur emploi et de leurs
caractéristiques mécaniques selon les principasisigfar la norme NF EN 10027-1 ;
ilIs sont numérotéselon le systeme décrit par la norme NF EN 1002[Ze2nouveau
systeme de désignation des aciers (applicable sig®@82) qui donne le principe des
regles de désignation selon les dispositions eeropgs récentes [application de la NF
EN 10027 et documents complémentaires de 'ECISBofiean Committee for Iron
and Steel Standardization). Pour une bonne compsére de ces appellations
nouvelles, la lecture préalable du chapitre deéfarence [1] est donc recommandée.
Dans la pratique, ces nouvelles désignations sumduites au fur et a mesure des
mises a jour ou révisions des normes européentriemetises [1].
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Tableau I.Regles générales de désignation des aciers. Exsrapt@mmparaison (avec
anciennes désignations) [1].

Type d’acier

Désignation acier actuelle

Désignation selon
anciennes normes (*)
Correspondantes

Acier de construction

non allié ou faiblement
allié

S 235 JR(selon NF EN
10025)

E 24-2 (selon NF A 351
501) (*)

S 235
Symboles principaux, ave
la lettre : S $tructural
steel acier de
construction), suivie du
niveau minimal de limite
d’élasticité garanti en
N/mm2 : 235.

JR
Symboles additionnels,
avec J : niveau de
résilience de 27 J, et R = ;
20°C Room temperature)

E 24
Nuance, avec la lettre : E
(limite d’élasticité), suivie
du niveau minimal
d’élasticité garanti en
kgf/mm2 : 24 (soit 235
N/mm2).

2
Qualité : 2 signifiant 3,5
daJ/cm2 (27 J)a + 20 °C
(par le passé dit aussi
FI’ambiante.

S 355K 2G 3 (selon NF
EN 10025)

E 36-4 (selon NF A 35-
501) (%)

S 355
Symboles principaux, ave
la lettre : S $tructural
steel: acier de
construction), suivie du
niveau minimal de limite
d’élasticité garanti en
N/mm2 : 355.

K2G3
Symboles additionnels,
avec K : niveau de
résilience de 40 J, et 2 = &

E 36
cNuance, avec la lettre : E
(limite d’élasticité), suivie
du
niveau minimal d’élasticité
garanti en kgf/mmz2 : 36
(soit 355 N/mm2).
4
Qualité, 4 signifiant 5
daJ/cm2 (40 J) a— 20 oC,|e
I'état
normalisé ou équivalent.

—200oC,

G 3 = al'état normalisé ou

équivalent
Acier de construction E 295 (selon NF EN A 50-2 (selon NF A 35-
mécanique non allié ou | 10025) 501) (*)
faiblement allié E 295 A 50 A 50

Symboles principaux, ave
la lettre E (acier de
construction mécanique),
suivie du niveau minimal
de limite d’élasticité

cNuance, avec la lettre :

[

(comme acier), suivie d
niveau minimal deg
résistance  garanti €
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garanti en N/mm2 : 295.
néant 2
Symboles additionnels ici

inexistants car seule
nuance de son niveau dar
la norme du produit.

kgf/mm2 : 50
(soit 490 N/mm2).

S 2

Qualité, signifiant niveau
de qualité 2 malgré
I'existence d’'un unique
niveau pour cette nuance.

Acier a résistance
améliorée a la corrosion
atmosphérique

S 23532 W (selon NF EN
10155)

E 24 W 4 (selon NF A 35
502) (*)

S 235
Symboles principaux, ave
la lettre : S $tructural
stee), suivie du niveau
minimal de limite
d’élasticité garanti en
N/mm2 : 235.

J2W
Symboles additionnels,
avec J : niveau de
résilience de 27 J, et 2 = 3
— 20 oC ainsi que W =
résistance améliorée
a la corrosion
atmosphérique.

E 24
cNuance, avec la lettre : E

(limite d’élasticité), suivie
du niveau minimal
d’élasticité garanti en
kgf/mm2 : 24
(soit 235 N/mm2).

W4
Qualité, W signifiant
résistance améliorée
a la corrosion
atmosphérique, et 4, nivea
de qualité de 3,5 daJ/cm2
—200C.

1
a

Acier de construction a
grains fins, soudable

S 355 NL (selon NF EN
10113)

201) (*)

E 355 FP (selon NF A 36¢

S 355
Symboles principaux, ave
la lettre : S $tructural
steel: acier de
construction), suivie du
niveau minimal de limite
d’élasticité garanti en
N/mm2 : 355.

NL
Symboles additionnels,
avec N = état normalisé o
laminage normalisant et L
= pour basse température

E 355
cNuance, avec la lettre : E
(limite d’élasticité), suivie
du niveau minimal
d’élasticité garanti en
N/mm2 : 355.
FP
Qualité, FP = niveau de
gualité pour utilisation
basse température.
I

Acier non allié, soudable,
a grains fins pour
appareils a pression

P 355 NL 1 (selon NF EN
10028)

A 510 FP (selon NF A 36
207) ()

P 355
Symboles principaux, ave
la lettre : P Pressure steel
. acier pour appareil a

A 510
cNuance, avec la lettre : A
(comme acier) suivie du
niveau minimal de

pression), suivie du niveau résistance garanti en

minimal de limite

N/mm2 : 510.

d’élasticité garanti en
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N/mm2 : 355.

NL1
Symboles additionnels, FP
avec N = état normalisé ol Qualité, FP = niveau de
laminage normalisant et L| qualité pour utilisation
= pour basse température|;basse température.
1 = niveau de qualité

[.2. Constitution des aciers de construction

A. Diagramme Fer-carbone
La partie du diagramme correspondante au domamadlers est située a gauche
du point E, qui correspond aux alliages fer-carbd@eoncentration en carbone limitée
a 1.9 % en poids(Figurel). Les aciers de constructions sont des alliages
hypoeutectoides. lls sont ferrito-perlitiques ades fractions de perlite déterminées par

la composition « taux de carbone et éléments cigdnugs présents » [2].

1°C
A Liquide

15007

Liguide+
Austénite

12005

11004

Austénite

900

Austenite -
Cementite
proeutectoide

7001 [P(0.02)
Perlite + Perlite +
ferrite cémentite
proeutectoide proeutectoide

19 %
Figurel. Le domaine des aciers dans le diagramme d’dareiliFer-Carbone [2].
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B. Influence des éléments

> Carbone(C)

Dans les aciers, le carbone intervient pour madifies conditions des
transformations allotropiques du fer, pour formess dsolutions solides d’insertion
(austénite et ferrite) et la précipitation d’'untuname (la cémentite). Ces modifications
sont a l'origine des transformations perlitiquiesinitique et martensitique. Sur le plan
mécanique, le carbone améliore la ténacité deel'dai.

> Manganese(Mn)

Le manganése, élément gammagéne, stabilise I'awestinfavorise la formation
de la perlite. Participant a la désoxydation earsal’élaboration, il fixe en outre le
soufre sous forme de sulfures et permet le forgeaggelaminage du métal a chaud. La
proportion de Mn qui subsiste en solution solideejoplusieurs réles : durcissement par
effet de solution solide et affinement de la stuuet(et donc durcissement). Il permet au
fer de conserver sa capacité au soudage [3].

> Silicium(Si)

Il est nécessaire a la désoxydation en cours déddion. De ce fait, une certaine
proportion est fixée sous forme d’oxydes dans hetusions, la part non oxydée (et
donc en solution solide) participe au durcissenf@nt

» Azote (N)

Les aciers étant généralement élaborés en présémicecontiennent une faible
proportion d’'azote résiduel, actuellement cellepeiut varier de 0.002 a 0.008%
environ, en présence d’Aluminium en solution sqlitEzote forme des précipités tres
fins de nitrures d’Aluminium. Ces précipités pertart de réduire le grossissement des
grains au cours d’un réchauffage (& T°<1000°Cheilitent donc I'obtention finale de
grains fins. Par ailleurs, en solution solide (gértion), I'azote durcit la ferrite, diminue
sa résistance a la rupture fragile et engendrerdeepsus de vieillissement apres
ecrouissage [3].

» Soufre (S)
Impureté résiduelle, cet élément est fixé sous éode sulfure de manganese. Les
progres des procédés sidérurgiqgues ont permis idsdratres sensiblement les
proportions présentes dans les aciers. Le salfggsse la malléabilité de I'alliage [3].

» Phosphore (P)

Impureté résiduelle, cet élément est présent antisnlsolide de substitution. II
durcit la ferrite et dégrade sa résistance a lauragdragile [3].

» Niobium (Nb) et Vanadium (V)
Ces éléments participent a la formation de carbwescarbonitrures. Ces
précipités tres fins et bien dispersés dans laitdemngendrent un durcissement
important qui est utilisé pour la fabrication degeas a haute limite d’élasticité (a teneur
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en carbone identique le durcissement obtenu estipiportant a caractéristiques de
résistance identiques. Il est possible de dimitaugneur en carbone) [3].

Les conditions particulieres de mise en solutionsdBausténite (nécessité de
porter le métal a haute température, ce qui engendr grossissement des grains
indésirables) et de précipitation (au cours dedadformation de l'austénite en ferrite)
imposent le contrdle de la taille des grains quigg&néralement réalisé a travers les
opérations de laminage (dit alors « thermomécasiciet de refroidissement en sortie
de laminoir. Ces procédures conduisent a un prquléita 'emploi qui ne doit plus étre
soumis a une transformatian—y qui lui ferait perdre ses propriétés sans espeir d
récupération.

1.3. Aciers de construction d’'usage général

Les aciers de construction d’'usage général sont adéers au carbone. lls
contiennent du manganése et du silicium comme d@ltntiélaboration. Leur structure
est ferrito-perlitique et ne néssecitent pas dietreents thermiques. Ces aciers sont
utilisés sous forme de téles, de produits longestpobfilés dans les domaines de la
chaudronnerie et de la charpente.

l.4. Aciers de construction pour traitements thermques

Les aciers de construction pour traitements thargsgsont classés selon leur
composition chimique en deux classes: aciers abona et aciers alliés. Les
traitements thermiques appliqués sont: trempeeeéenus, recuits, cémentation et
nitruration. lls sont utilisés sous forme de tblég, tubes, de barres pleines pour
fabriques des pieces usinées.

1.5. Aciers a haute limite élastiques (HSLA)

La présence d’éléments en faible quantité telslguobium ou le titane permet
une fine précipitation de carbonitrure a l'origiméun affinement du grain et un
durcissement notable sans affecter la résilience.

Pour les aciers de la gamme HSLA (High Strength [&dley), le durcissement
obtenu par précipitation et affinement de la tadéegrains permet d'atteindre de hauts
niveaux de résistance tout en limitant les tenearéléments d'alliage. Ceci favorise les
propriétés fonctionnelles telles que soudabilit&cleix de revétement. En effet, ces
aciers ne présentent ni adoucissement des zonééesoni grossissement de grains. Ces
produits sont particulierement destines aux piéeestructure telles que liaisons au sol,
pieces de chéassis ou de renfort. lls présententuahgoour leur niveau de limite
d'élasticité, d'excellentes propriétés de formageod et de résistance a la rupture
fragile a basse température (a partir du grade. 320)

L'ensemble de la gamme des aciers HSLA se carsetpar une bonne tenue en
fatigue (bras de suspension, coupelle d'amortisssuune bonne résistance au choc
(longerons, traverses, renforts). L'allongement piéses de renfort et des pieces de
structure est ainsi rendu possible par leurs cariatifues mécaniques. La gamme des
aciers HSLA est disponible en laminé a chaud déammé a froid. Les différents grades
sont identifiés par leur niveau de limite d'élagdicLes nuances HSLA laminées a
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chaud sont aptes a la galvanisation par trempdadsec1 selon la norme EN 36503
(Post Galvanisation sur pieces). La compositiormaiiie (%) des aciers HSLA est
définie de la maniére suivante :

Tableau II. La composition chimique (%) des aciers HSLA [1].

Acier C max Mn max Si max
HSLA 260 0.080 0.50 0.04
HSLA 300 0.080 0.50 0.04
HSLA 340 0.080 0.50 0.04
HSLA 380 0.080 0.90 0.35
HSLA 420 0.140 1.60 0.40
HSLA 320 0.080 0.50 0.03
HSLA 360 0.080 0.60 0.03
HSLA 420 0.080 0.60 0.03
HSLA 460 0.120 1.60 0.40
HSLA 500 0.090 1.50 0.03
HSLA 550 0.090 1.65 0.35

La microstructure de ces aciers, selon leur conipasen éléments d’alliages,
peut étre ferritique, ferrito-perlitique ou baiqgiie. La structure ferritique de I'acier X42
est présentée dans (igure 2.8). La microstructure ferrito-perlitique dans I'étarut
de livraison (nommé AR) est constituée génératerdeine alternance de rangées de
ferrite et de perlite qui sont formées par ségiéggbendant la phase de solidification
de I'acier en structure en bande par des grairisrdée (F) et des rangées de perlite (P)
disposées quasi régulierement. A proximité de ceeg perlitiques on peut trouver de
la martensite non-revenue (MNR). La structure fesperlitique est obtenue dans
I'acier X52 (Figure 2.b).

Figure 2. Microstructure des échantillons de I'acier

(a) X42 et (b) X52[1].

La microstructure de l'acier X60 dans I'état brptes le laminage (AR) et aprés
le traitement thermique (HT) effectué dans le labaire est présentée surFgure 3).
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Dans I'état brut, la microstructure est formée fgaferrite (F) et la bainite (B)
avec un peu de perlite. F et B sont disposés dasgahgées, comme dans le cas de
I'acier X52 (visible sur le grossissement plus ajbLa taille de grains ferritiques dans
I'acier X60 est environ @m.

(@) (b)

Figure 3. Coupe dans le sens longitudinal de la microstrteeties échantillons de I'acier X60
(@) dans I'état AR, (b) dans I'état HT [1].

Le traitement thermique (HT) de trempe et revenéta effectué de la facon
suivante : 870 °C / 30min / trempe a I'eau + 600 90 min / refroidissement a l'air.

On obtient une microstructure fine de martensiteagtite revenue.

Les propriétés mécaniques des aciers HSLA, garautietble nue selon sens
travers de laminage, sont définies dans les linsibdgantes :

Tableau Ill. Les propriétés mécaniques des aciers HSLA [1].

Re (MPa) Rm (MPa) A% Ly =80 mm
HSLA 260 260-320 350-410 > 28
HSLA 300 300-360 390-450 >26
HSLA 340 340-400 420-490 >23
HSLA 380 380-450 460-530 >20
HSLA 420 420-520 470-590 >17

ll. Corrosion atmosphérique des aciers de construin

II.1. La corrosion atmosphérique

La corrosion atmosphérique désigne la réactiorosgdéne de l'air a température
ambiante avec I'acier lorsqu'a la surface de ceidefhumidité et les polluants forment
un film d'électrolyte. La corrosion se traduit parformation de couches d’oxydes de
fer. Elle est du type généralisée.

La vitesse de corrosion atmosphérique dépend digekse des réactions partielles
anodiques et cathodiques aux interfaces métalrélgiet et oxyde-€lectrolyte. Elle est
donc en ce sens comparable a la corrosion en niidjgide a ceci prés qu'il n'y a pas
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évacuation des produits de corrosion par ['élegigolet que ce dernier peut
éventuellement s'évaporer compléetement lors deeghde séchage pour se reformer
lors de phases d’humidité élevée. Le phénomenemesmon atmosphérique va donc
dépendre étroitement des polluants présents dairs ainbiant et de son degré
d'humidité.

A. Especes polluantes contenues dans l'air ambiant

Les principaux polluants contenus dans l'air antbsamt le dioxyde de soufre
SO, les différents oxydes d'azote N@es chlorures Clet les poussieres. Du point de
vue de la corrosion, les chlorures (surtout présdahs les régions maritimes) et 1e,SO
(provenant de la combustion du charbon et du mtrebnt les espéces les plus
importantes. Le SPest responsable des pluies acides car il forme¢agissant avec
I'eau, l'acide sulfureux 130; ou, avec l'eau et I'oxygeéne et en présence dé/satas
comme les ions ferreux ou ferriques, l'acide sidiiler HSO, selon les réactions
suivantes [4] :

SO+ H,O — H.S0R (1)

SO + Hy0 + %2 O, — H,SOy ()

Par réaction de I'acide sulfurique avec le fer lotient le sulfate ferreux :
H,SO, + Fe + %2 Q — FeSQ + H,0O (3)

Les oxydes d'azote NOx, qui se forment lors d'ulmenbustion a haute
température (dans les moteurs d'automobiles pangeg ont une influence moins
marquée [4].

B. Humidité de I'air ambiant

On distingue I'humidité absolue (g3nqui indique la masse d'eau contenue dans
un metre cube d'air et I'humidité relative qui esggmte, exprimé en pour cent, le rapport
de la pression partielle de vapeur d'eau a la jores$e saturation. La pression de
saturation, qui correspond a la pression de vap&au en éequilibre avec de l'eau
liquide, ou autrement dit a la pression de vapéeawla partir de laquelle survient la
condensation, dépend de la température. La valeud'hdimidité relative (et en
particulier la valeur de 100% correspondant a ladeasation) pourra donc étre
difféerente pour une méme humidité absolue suivantvdleur de la température
ambiante, comme illustré a(Rigure 4.) [4].
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humidité absolue (g/m®)
30 4

20

10

0 1 1 1
0 20 40 60 80 100
humidité relative (%)

Figure 4. Humidité relative et absolue pour différentes térapures [4].

L’humidité relative est considérée comme le patameésignificatif de la
corrosion puisqu'elle détermine le degré dhumiditartir duquel on assistera au
phénomene de condensation nécessaire a la forngatifilm d'électrolyte a la surface
du métal. Cette condensation se produit en thgang une humidité relative de 100%,
mais peut, sous certaines conditions, se manifésiar surface d'un métal pour des
valeurs apparemment inférieures. Cela survientnmot@nt lorsque la température du
métal est inférieure a celle de l'air ambiant, does sa surface est poreuse (les
phénomeénes de tension superficielle abaissantdssion saturante a l'intérieur d'un
pore), ou lorsqu'elle contient des sels déposés [4]

La présence de sels déposés a une action dould@inarpart elle réduit la valeur
de la pression saturante et d'autre part créeituaien d'autant plus défavorable sur le
plan de la corrosion que ces sels, par dissoluteoms I'eau de condensation, peuvent
conduire a la formation d'un électrolyte partictdident agressifi(Figure 5) montre
I'évolution de la corrosion d'un acier en fonctida I'humidité relative pour une
atmosphére polluée par 0,01% de SO2. On constatqui la corrosion devient
importante des que I'humidité relative atteint §d%o
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Masse corrodée (mg/dm?)
120

100 -

80

60

40 4

20 4

0

| | | |
40 50 60 70 80 90 100

Humidité relative (%)

Figure 5. Masse d’acier corrodée en fonction de 'humididative essais de 55 jours en
présence de 0.01%S@'apres W.H. Vernon)[4].

C. Caractérisation de la corrosion atmosphérique
Les normes ISO 9223 et 9226 définissent des csitgeemettant respectivement

de caractériser une atmosphere et de définir sgrédke corrosivité déterminé a partir
de la vitesse de corrosion de métaux étalons. Tparametres sont retenus pour la
classification de I'atmosphere [4] :

* La durée d'exposition a I'humidité (time of wetnessk : durée pendant laquelle
I'hnumidité relative est supérieure a 80% et la t&rare supérieure a 0° C. 5 catégories
sont répertoriées, allant d& (< 10 h.an-1) a5 (> 5500 h.an-1). L'atmosphére de la
c6te Normande se classe en 5éme catégorie ave@leue der de 5750 h.an-1 [4];

* Lateneur P en dioxyde de soufre SO2xprimée soit directement @g.m-3, soit en
fonction de sa vitesse de dépdt en mgjth 4 catégories sont répertoriées, allant de PO
(P < 12ug.m*) & P3 (90 < P < 250g.m"). Une atmosphére rurale non polluée présente
une valeur de P inférieure & 6.m* alors qu'une valeur de P égale & R§an° a été
relevée pour I'atmosphére Londonienne en 1960 [4];

* Lateneur S en ions chlorures Cl-exprimée en fonction de leur vitesse de dépbt en
mg.m-2.j-1. On distingue de méme 4 catégories mdiffies allant de SO
(S < 3 mg.it.jY) & S3 (300 < S < 1500 mgTjit). Une atmosphére marine trés séveére
peut correspondre & une valeur de S supérieur8Gri§.nt.j*[4].
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Figure 6. Corrosion de l'acier sous difféerentes atmosphddespres K.Barton) [4].

L’évolution de la corrosion observée sur des échams d’acier ordinaire
exposes pendant plusieurs années a différents tipgaosphéres, pour chacune des
courbes, on observe que la vitesse de corrosiantges courbes) atteint une valeur
quasi stationnaire apres une phase initiale deodSance.

Telle que représentée a(ligure 6) ci-dessus, la détermination de la vitesse de
corrosion d'un métal étalon (acier ordinaire, ahiom, zinc...) pour différentes
atmospheres caractérisées par les trois paramgtr8s et P permet de classer la
corrosivité de chaque atmosphére pour le matériansidéré selon une échelle
comportant cing catégories définies par la norm® BR26. Letableau IV suivant
illustre cette classification pour un acier ordreai

Tableau IV. Corrosivité de I'atmosphere selon la norme 1IS@Q®2n fonction des
vitesses de corrosion observée pour différentesuvalder, S et P. Métal étalon : Acier

au carbone [4].

Corrosivité de I'atmosphere \torr initiale Vcorr stationnaire

(um.an’) (um.an’)

Cy Tres faible <1.3 <0.1

C, Faible 1.3-25 0.1-1.5

Cs Moyenne 25-50 1.5-6

Cq4 Elevée 50-80 6-20

Cs Tres élevée 80-200 20-90
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II.2. Mécanisme de la corrosion atmosphérique deslcier
La corrosion atmosphérique de l'acier peut étreérseltiquement décrite par la
réaction suivante :

4Fe+3Q+2H0 —4FeO (OH) (4)

Le composé FeO(OH), qui peut étre considéré commd'hdmatite Fgs
hydratée(2 FeO(OH) « Fe,0O3 + H,0) (5) désigne globalement tauille, qui est en
fait un mélange complexe de différentes phasesaltimes et amorphes d'oxydes et
d'hydroxydes de fer et dont la stoechiométrie neespond qu'approximativement a la
formule globale FeO(OH). Les trois composants pmogwex de la rouille sont
respectivement :

» Lalépidocrocite ;- FeO(OH) de structure rhomboédrique;
» La goethite :a FeO(OH) de structure rhomboédrique;
* La magnétite :Fe;0O,4 de structure cubique.

La composition de la rouille varie en fonction @esditions climatiques et de la
durée d'exposition. Elle varie de plus entre liietdr et I'extérieur de la couche :

- La partie extérieure est la plus souvent poreugwietipalement constituée de
goethite et de Iépidocrocite.

- La partie intérieure, adjacente au métal, est erérgé relativement dense et
formée de magnétite et de phases amorphes de FgO(OH

Lorsque I'on expose une surface d'acier humidat@dsphére, elle se recouvre
rapidement d'un film mince de produits de corrosioette réaction de formation de la
rouille est d'autant plus rapide que la surfacecestaminée par des polluants comme
les ions sulfates. Les différentes étapes du mgeensont représentées gRegure 7)

[4].

— o,  “

FeOOH}<—Fe®* <= OH =02 H:0

Fe

a) Phase initiale

b) Phase d'oxydation "humide" c) Phase d'oxydation "séche"

Figure 7. Mécanisme réactionnel de la corrosion atmosphérided’acier
[41

ENP 2011 14



CHAPITRE |

Dans un premier temp$igure 7.a), I'oxygene de l'air diffuse a travers le film
liquide et se réduit en ions OH la surface du métal tandis que le fer s'oxyd®es
ferreux F&" qui passent en solution dans I'électrolyte. Leass iferreux en solution
réagissent ensuite avec I'oxygeéne dissous poutefolariépidocrocite-FeO(OH) selon
la réaction :

2 Fé* + 15 Oy + 3 HyO —2y-FeO (OH) + 4 H' (6)

Plus la couche deFeO(OH) devient importante et plus la réactiomatentit car
d'une part la surface de fer "active" diminue attte part la diffusion de I'oxygéne est
limitée par la présence de la couche @&eO(OH) (Figure 7.b) Lorsque la
concentration en oxygene est devenue suffisamnaésief la Iépidocrocite réagit a son
tour avec les ions Fe2+ en phase aqueuse pour dianoeuche de magnétite selon la

réaction :
8y-FeO (OH) + Fé* + 2 e-—3 Fe04 + 4 H,0 7)

Soit globalement :
8 v-FeO (OH) + Fe—3 Fg04 + 4 H,O (8)

La "rouille” y-FeO(OH) se comporte donc comme une oxydante vis du fer de
la méme maniere que l'oxygéne. Se(B) la réaction devrait s'arréter lorsqu'elle a
consomme toute la rouille, mais en fait la réductioiy-FeO(OH) ne se produit qu'en
phase aqueuse faiblement concentrée en O2. Lorphdees "seches" (film d'eau tres
mince et forte concentration en O2), la magnétéagit avec l'oxygene de lair
(Figure 7.c)pour reformer lg-FeO(OH) selon la réaction [4] :

2 Fe04 + % O, + 3 H,0 —6y-FeO (OH) 9)

On assiste donc a un phénomene cyclique entrehbssep "humides" et "seches”
conduisant a une transformation de IépidocrogiteeO(OH) en magnétite k@, et
réciproquement, avec consommation de meétal dusaphhdse "humide". Si de plus des
polluants tels que SO sont présents en phase ajuausonsommation de métal est
accélérée en phase "humide" et on obtient uneptéion de FeS@Qlors des phases de
"sechage’'(Figure 7.c).

Les cycles d’humidit§changement périodique entre phase de mouillagie et
séchage) ont donc une tres forte influence suité@se moyenne de corrosion du métal

[4].

11.3. Essais de corrosion atmosphérique

Nous venons de voir que la corrosion atmosphérapge métaux est fortement
influencéepar les cycles d'humidité et par les polluantsgtssdans I'atmosphére. La
complexité de ce type de corrosion la rend diiicient modélisable, de méme qu'il est
relativement difficile de se faire une idée du comg@ment a long terme d'un matériau
aumoyen d'essais accéléres.
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Des expériences "in situ", d'une durée pouvaninalte plusieurs années, sont de
ce fait le plus souvent indispensables. Il existatdfois quelques types d'essais
accélérés dont les protocoles de mise en ceuvreefogenéral I'objet d'une norme et
que I'on peut classer parmi les trois catégoriesates :

- Les essais en armoire a brouillard salinls consistent a placer les échantillons
dans une enceinte spéciale a l'intérieur de laguellbrouillard salin est généré
par pulvérisation d'une solution de NaCl. Ce tyfmsghi ne tient toutefois pas
compte des cycles d'humidité ni de I'action d'esp@omme le SO2, bien que
parfois certains polluants puissent étre ajoutéssalution de NacCl;

- Les essais en armoire climatique assez semblables aux précédents, ils
permettent toutefois de simuler les cycles d'hutdidi d'ajouter des polluants
comme le SO2 a lI'atmosphere d'essai. Afin d'acaélés résultats, on augmente
en général la teneur en polluants par rapportla deine atmosphere réelle;

- Les essais d'immersion alternéedans ce type d'essai, les échantillons sont
soumis a une immersion cyclique dans une soluti@eatrolyte afin de simuler
les phases "d'humidité" et de "séchage" que noassagvoqué. L'inconvénient
de ce type de test est que les produits de corrdernés peuvent étre "lavés"
lors des cycles dimmersion dans I'électrolyte, tremrement a ce que I'on
observe en situation réelle [4].

II.4. Méthodes d'étude de la corrosion générale

Ainsi que nous l'avons vu précédemment, la vitekseorrosion générale peut
s'exprimer en termes d'épaisseur de métal corradéorection du temps. Plusieurs
techniques expérimentales permettent d'accéder apazameétre : les mesures
gravimétriques, les mesures de résistance de gati@mn, et la méthode d'impédance
électrochimique [4].

[1.5. Mesures gravimétriques

Ce type de mesure simple consiste a suivre au chutemps la variation de
masse d'échantillons exposés au milieu considérgéBéral, cette variation de masse
est mesurée sur chaque échantillon apres desqoanu®s oxydes adhérents ce qui,
chaque examen étant destructif, nécessite un gramtbre d'échantillons. On trace ainsi
la courbe "variation de masse - temps" que l'onvedit en épaisseur corrodée en
fonction du temps. Les valeurs obtenues sont gisbed cette méthode ne donne pas la
vitesse de corrosion instantanée [4].
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Les métaux et les aciers sont souvent utilisés dassconditions de travail trés
séveres, et sont soumis a différents milieux cdgol est donc primordial de protéger
ces matériaux sans altérer leurs propriétés mésesigt électrochimiques, parmi les
techniques utilisés en industrie, la galvanisatiein le zingage se sont avérés
intéressantes. En effet les revétements de Zinsepest un grand pouvoir protecteur
contre la corrosion des aciers du fait de leurtmysanodique par rapport au fer [5].

|. Procédeés de protection de I'acier par revétemest

Le choix d'une technique de protection dépend tesiqurs parametres parmi
lesquels nous citons :

-la nature et de I'état du support ;
-I'ambiance et du climat d'implantation ;
-la durée de vie ;
-le milieu ;
-le codt [5].
Il existe plusieurs solutions pour lutter contrectarosion par revétement de zinc
sur les métaux, et plus particulierement surdegrs, comme par exemple :

» Shérardisation : procédé thermochimique de diffusion superficiaele zinc
dans l'acier, la température de travail est er#8®°C et 400°C, les revétements
peuvent étre spécifiés avec une épaisseur de 13 ou 45um [6].

» Meétallisation : projection de zinc fondu au pistolet, 'adhéredcerevétement
est tres sensible a la contamination de la suriies. que des revétements épais
puissent étre obtenus (25 a 250um), la consis@dncevétement est dépendante
du talent de l'opérateur et de la géométrie deidaepa revétir. Comme les
revétements de métallisation sont poreux, il esbmenandé de leur appliquer
un colmatage des qu'ils sont refroidis [7].

» Matoplastie : élaboration a I'aide d’'un moyen d'impact au seiandmilieu
chimique. Dans le procédé de matoplastie, la p&cevétir est tout d'abord
préparée, puis mise en rotation dans un caisson @wéda poudre de zinc, des
billes de verre, de I'eau et des produits chimigues billes de verre projettent
le zinc par leurs impacts sur la surface de lagyiélt fait du mouvement de
rotation du caisson, ce qui génére un revétemeasiguniforme [6].

» Galvanisation a chaud :immersion dans un bain de zinc fondu a 420°C,
L'épaisseur du revétement de zinc est contrblée [6]

» Le zingage électrolytique (ou électrozingage)Dans le procédé de zingage
électrolytique, un revétement de zinc est précipité la surface d'une piéce
soigneusement préparée, par déposition électrogharb].
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ll. Procédés de zingage des aciers

Pour protéger les structures en aciers contre teogion atmosphérique, les
procédés par revétements de zinc ont démontré édiicacité. lls offrent des
rendements trés acceptables avec des colts nma#gsd.es deux procédeés les plus
employés sont la galvanisation et le zingage dbginque. Pour les deux procédés, la
premiére étape avant I'application du revétemensisbe a une bonne préparation de la
surface des structures meétalliques.
Il.1.Préparation de surface

Les opérations préliminaires sont dans l'ordregrdissage, ringcage, décapage,
rincage, fluxage, séchage et préchauffage (pourprecédé de galvanisation),
passivation (pour le procédé de I'électrozingadgs,détails sont représentés dans le
tableau suivant :

Tableau I. Les opérations de préparation de surface

Dégraissage

-enlever les graisses, les huiles, ledrifiants et les traces deg
manipulations précédentes.
-il existe : le dégraissage alcalin, acide et le gidissage a la vapeur de
solvants.
-avec des solutions aqueuses chaudes et lessivealimes de détersifs e
d’émulsifiants.
- I'action se situe au niveau des interfaces métalllissures/détergents.
-I'opération est varier de 1 a 20 minutes, normaleent 5 minutes suffit
et moins encore si on agit le bain.
-température de bain = 60°C8].

)

Nt

11%

par
Is

Rincage -opération nécessaire.
apres -un ringage en eau chaude suivi d’'un rincage & lfe@ide courante.
dégraissage | -éliminer la totalité de la solution de dégraissage
-une tonne d’acier galvanisée nécessite moins ditrds d’'eau seulemer
[8].
Décapage - débarrasser le métal des oxydes qui peuventtriver.
-ces oxydes de fer comprennent :
* L’oxyde ferreux FeO (Wustite) : couche au contactuital de base
* L’oxyde magnétique R©®, (Magnétite) : couche intermédiaire.
* L’oxyde ferriqgue FeO3; (Hématite) : couche extérieure.
-en galvanisation a chaud, le décapage par voiedeuooncerne I'emploi d
solutions aqueuses d’acides.
- Les deux principaux acides exploités en décapaget: I'acide
chlorhydrique (HCI) et I'acide sulfurique ¢(BOy).
- I'acide chlorhydrique est dilué a 50% a tempé&@aambiante (18 a 22C°).
- 'acide sulfurique (HSQO;) mis en ceuvre a 75-80C°, élimine la calamine
effet mécanique du a une production violente d’bgéne qui réduit les se
ferriques et fait éclater cette calamine @ difficilement soluble,
diminuant considérablement le temps de décapage.
- 'attaque doit étre arrétée au niveau de I'as@mrs-jacent.
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-il faut I'ajout des inhibiteurs d’attaques, réalis une économie importarjte

d’acide et réduisent le phénoméne d’adsorptiondtftiyene par le métal q
est une source de fragilisation de I'acier [8].

1

Rincage
apres
décapage

-dissolution des sels (chlorures et sulfates) de efe des autres tract
résiduelle.
- Le rincage se fait dans deux bacs distincts. Dartsas de décapage aV

I'acide sulfurique, le premier rincage doit se daia I'eau chaude pour

dissoudre le sulfate de fer hydraté [8].

ES

ec

Fluxage

- protéger le métal (acier) contre tout risque getion avant s
galvanisation.

- dissoudre les oxydes de fer reformés a la surfigc€acier au cours du

ringcage.
- améliore la réaction Fer-Zinc lors 'immersionndde Zinc en fusion pa
dissolution des oxydes de Zinc pouvant se fornmat anstant precis.

- Le bain de fluxage est constitué d’'une solutituxdnt composée de

chlorure de Zinc (ZnCI2) et de chlorure d’ammoni(iiH4Cl).
- Le fluxage se fait généralement a chaud 75 a $8[.C

=

Séchage et
Préchauffage

-assurer par un passage par en étuve.

-la chaleur du four de séchage provient de I'émeagilorifique du bain d
galvanisation.

- Le préchauffage facilite I'élimination du fluxt eéduit aussi les cendres.
- Le temps d’étuvage est de 5 a 20 minutes [8].

D

Passivation

-La chromatation est un traitement de conversiomicjue pouvant étre
appligué par immersion ou par aspersion a partinel'solution contenant d
chrome hexavalent comme constituant principal. p#lenet de former des
couches complexes d’oxydes et de sels de chronaesuevétements
électrolytiqgues de métaux communs tels que le Ziegprocédé confére au
matériau des propriétés fonctionnelles intéressazamme :

« une amélioration de la résistance a la corrosiersgistemes de
protection cathodique de revétements de zinc dastsat acier due a
I'effet inhibiteur de corrosion du chrome hexavalgn
+ une excellente base d’accrochage pour les finittwganiques.
Principales réactions

» Réduction du chrome hexavalent :
Cr (VI) + 3e” — Cr (Ill)

la forme majoritaire du chrome hexavalent peuterasuivant les valeur
locales de pH, soit :
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Cr,0% + 14H* + 6e” — 2Cr3+ + 7H,0
ou
2CrO2” 4+ 16H" + 66 — 2Cr3+ + 8H,0

suivant I'équilibre :
Cr,08" + H,0 = 2CrO™ + 2H*
mais aussi :
2HCrOZ +14H" + 6™ — 2Cr3+ + 8H,0
= Reéduction des protons
2H" + 2" > H,

Cette réaction consomme plus de 5 a 15 % des @hsctgénérés pa
I'oxydation du zinc, son intensité est fonction gd de la solution, mai

aussi de la présence d’éléments alliés dans let dépdinc formant des sit¢

cathodiques favorables a la formation d’hydrogene.

= Les phénomeénes mis en jeu sont complexes ; de eomlarticles
proposent différentes équations de réaction de ipt&on
participant & la formation de la couche, formantreerautres de
oxydes et des hydroxydes [9], telles que :

Cr3+ 4+ OH- 4 CrO}” — Cr(OH)CrO,
2Cr3* +860H-— crzog -3H ED
2Zn2+ 4+ 20H - + CrOX” = Zn,(OH),CrO,

ES

UJ

[1.2. Procédé de Galvanisation

A. Introduction
La galvanisation a chaud est un revétement métalloe Zinc sur de I'acier ou de
la fonte obtenue par diffusion Zinc-Fer a une terapge d’exécution 450-460C° [10].
Le revétement ainsi obtenu doit avoir les meillsuggealités de continuité, de régularité
d’épaisseur (qui est généralement comprise entret5860um), et d’adhérence au
métal de base [11]. C’est la recherche de cest§saljui conditionne les techniques
d’exécution du procédé

La galvanisation a chaud est un procédé de revaéteamgicorrosion traditionnel,
inventé par le Frangais J. Malouin en 1742, il anecode nombreux développements
techniques grace a Crawford et Sorel au XIXe si@mtevets 1837). La premiére usine
fut construite en Allemagne a Solingen en 1847 nben de galvanisation, donné au
procédé par S. Sorel en I'honneur du savant itglialvani, recouvre en fait la propriété
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fondamentale offerte par tout revétement de ziatfet galvaniquegui peut s’appliquer
€également aux autres procédés dapplication du Zsleerardisation, zingage
électrolytique.). [12]. De tous les procédés d'application du zimpleyés dans le
monde pour protéger les aciers, la galvanisatiohaaud est le procédé le plus courant.
Il consomme a lui seul 87 % du zinc utilisé pouptatection des métaux, loin devant
I'électrozingage ou la projection thermique. Laédude vie d'une galvanisation a chaud
est directement liée a I'épaisseur de zinc du eevént. D'ou l'importance de choisir le
procédé d'application le mieux adapté afin de rdpaux exigences de durabilité.

B. Principe et objectifs de la galvanisation
La corrosion est certainement le pire ennemi demshid’équipement et des
infrastructures. Elle est considérée comme la jpale cause de panne, de
dysfonctionnement et de défauts prématurés despasants et systémes. La protection
de l'acier contre la corrosion était habituellemassurée par la galvanisation qui
constitue une défense dans la plupart des milieusoesommant sa couche de zinc au
profit de I'acier [13].

> Le principe de la galvanisation

Lorsque deux métaux sont en contact, un couraatrigjee est généré. Lorsque le
courant passe, I'un des métaux se corrode plutétl'qutre. Ce comportement est di
aux propriétés atomiques des métaux, qui ne pepanetre modifiées, de telle sorte
que ces effets sont déterministes. En ce qui coackacier, composé en majorité de
fer, le zinc est un métal protecteur électrochiraiidi4].

La galvanisation assure, par le recouvrentent’acier par le Zinc une double
protection Figurel):

-Physique: exposé a I'atmosphére, le Zinc réagit rapidenpenir former une mince
couche de carbonate basique de Zinc. Cette cosoleeliacier de I'atmosphere.

-Electrochimique : la réaction électrochimique entre le Zinc etfég est d'une
importance déterminante pour le comportement a tenge du revétement galvanise.
Dans la plupart des cas, la Zinc est attaqué peori@sion de préférence au fer qui est
un métal noble. Cette protection provoque un effetnplémentaire contre une
détérioration progressive.

Figure 1. Revétement de zinc endommage [15].

ENP 2011 21



CHAPITRE 11

> Les objectifs de la galvanisation
-Un choix esthétique et durable qui met en valeur m ouvrage : la galvanisation
brute est une matiere esthétiquement appréciée rgpondre a un souci d’harmonie
architecturale, elle peut étre peinte dans lagealetvotre choix.

-Des produits directement préts a I'emploi : une fois galvanisée, une piece se
transporte et se met en ceuvre facilement, quell@s spient les conditions
météorologiques.

-Une industrie qui offre une assistance technique la galvanisation c‘est un
industriel a votre écoute, faites-le intervenir esonception de votre piece ou de votre
ouvrage afin de vous conseiller les bons matérgulgs mises en ceuvre adéquates.

-Une solution économique trés intéressantesur une durée de vie de l'ordre de 30
ans, galvaniser a chaud revient environ 2 fois siaher que d’autres systéemes,
guelque soit leur colt initial.

-Une longévité exceptionnelle sans entretienune piéce galvanisée a chaud ne
demande aucun entretien pendant plus de 30 ans, léanconditions normales
d’utilisation.

-Une protection intégrale des piécesune piece galvanisée a chaud est entierement
protégée a l'extérieur, a lintérieur, et aux entdroinaccessibles (corps, creux,
tubulaires,...) que les autres procédés ne peuvésindite. Ce qui lui garantit une
protection complete.

-Des propriétés mécaniques remarquablesla surface d’une piéce en acier galvanisée
a chaud est constituée @édusieurs couches intermétalliques zinc-fer plusesiugque
I'acier. Ce revétement offre une résistance exoapglle ainsi qu’une bonne adhérence.

-Des produits doublement protégés la galvanisation a chaud offre une double
protection a I'acier une protection physique et pratection électrochimique.

-Des garanties anticorrosion efficacesla galvanisation a chaud apres fabrication est
garantie plus de 10 ans contre la corrosion. Gertabnstructeurs automobiles qui
utilisent I'acier galvanisé accordent une garad@el2 a 15 ans. D’autres envisagent de
I'étendre & 30 ans.

-Des produits parfaitement recyclables :comme I'acier, le zinc utilisé protéger ce
métal au travers de la galvanisation est recycldbf@ovient de la nature et peut étre
réutilisé indéfiniment tout en conservant ses péies[16].

ENP 2011 22



CHAPITRE 11

C. Normalisation et classification des aciers de gadwisation
Les aciers étant destinés a la galvanisation ad;Has teneurs de Si et de P
devront étre conformes a la classe de la forme NB5/A03, le tableau suivant
représente les différentes normes et ses objets :

Tableau I1. Les principales normes et ses objets pour la gasadion a chaud [16].

Normes Objet
NF EN ISO 1461 | Elle définit les propriétés et caractéristiqueseaitétement de
Juillet 1999 galvanisation par immersion, avec les méthodessdies

permettant de contréler :

-I'épaisseur de Zinc par unité de surface ;

-I'aspect et 'adhérence ;

-les critéres de conformiteé.

NF EN ISO 14713 | Elle compléte la norme NF EN ISO 1461 concernast le
Juillet 1999 précautions a prendre sur la conception des pEmas

obtenir les revétements galvanisés de bonne qeliécise

les techniques connexes apres galvanisation.

NF A-35-503 Elle fixe les caractéristiques chimiques auxqueligsent
Novembre 1994 | satisfaire les aciers destinés a étre galvanigésnpaersion a
chaud. Elle spécifie 3 classes de qualités d’aciptss a la
galvanisation.

» Classification des aciers de galvanisation

C’est en 1942 [17§ue Sandelin a montré la premiére fois, que lagm@s de Si
dans I'acier souléve un certain nombre de diffesltdans la pratique du procédé de
galvanisation : une couche de galvanisation tregsép, une couleur grise, aspect mat,
absence de brillance et revétement fragile [18].classification des aciers se fait selon
la teneur en Si et en P, hypo-Sandelin, semi- Sandgandelin et hyper-Sandelin, le
tableau suivant représente les différentes classes

Tableau I11. Classification des aciers selon les % de Si et Po7P.

Classe %Si %P Caractéristiques du
revétement
Hypo-Sandelin %Si < 0.035 %P < 0.025 Structure et croissance
normale
0.035<%Si<0.045 -
Semi-Sandelin Réactivité n’est pas

- 0.025<%P<0.035 remarquable

0.045<%Si<0.135 -
-prise de Zinc importante.
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Sandelin - %P>0.035 -§ représente 90% de la
couche.

-prise de Zinc tres

importante.
Hyper- %Si>0.135 %P#0 -€ représente 75% de la
Sandelin couche.
-couche extérieure est du
Zinc pur.

D. Immersion dans le bain de galvanisation

Avant d’avoir faire I'immersion dans le bain de zifondu, les échantillons
subissent d’'abord une série d’opérations de préparale surface pour avoir un
meilleur revétement.

La température du bain est située entre 420 ef@6Qa durée d’immersion, qui
dépend du volume de la piéce, doit étre suffispote permettre d’obtenir I'épaisseur
nécessaire de protection, c'est-a-dire jusqu’danlalé I'évolution (instant ou la piece
aura atteint la méme température que le zinc, eoiiron 450°C). Ce temps varie
également entre 3 et 10 minutes et peut dépassairilies pour des pieces massives.
Lorsque I'on immerge un élément en acier danse xjuide et qu’on le retire du bain,
il N’y a pas simplement entrainement et solidifmatdu zinc en surface de l'acier, mais
réaction métallurgique de diffusion entre le zindeefer, avec formation de couches
d’'alliage Fer-Zinc. La dureté des différents congsod-er-Zinc formés en surface
contribue a améliorer la résistance au frottemeatl'abrasion [19].

Figure 2. Processus de galvanisation [20].

lll. Parameétres de la galvanisation

La qualité d'un revétement de zinc dépend aussh hies conditions de
préparation de surface que des conditions de d&@rmuit de la galvanisation. Les
parametres qui interviennent dans le procédé deagiaition sont : la composition du
bain, la température du bain, la durée du traiténe¢ries vitesses d'immersion et
d’émersion. [21]

l11.1. Composition du bain de galvanisation
Le bain de galvanisation est constitué essentielie de zinc avec de faibles
additions d’aluminium (maxi: 0.25%) et de plombvieon (1%). L’aluminium est
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ajouté sous forme d’alliage de Zn (Zamak 5), le zitilisé doit étre suffisamment pour
des nuances Z8, Z9 [99.99% et plus] livré en lingotconformité avec la norme NF
A55-101. L'influence des autres éléments se présssrnme suit :

1-L’aluminium :  I'aluminium ajouté volontairement au bain de zipermet de
diminuer la vitesse d’oxydation superficielle durbde zinc par formation d’'une tres
fine pellicule d’alumine. Un bain sans aluminiunog/de trés vite, ce qui donne un
reflet a la surface du bain. L'aluminium augment:a de ce fait, la brillance de
revétement galvanisé mais n'a pas d’effet sur #&tién zinc-fer dans la gamme des
teneurs habituelles a 0.01% a des teneurs plusriames de I'ordre de 0.04% d’Al, il a
un effet sur la réaction zinc-fer des aciers daisih.

2-Le plomb : le plomb a un bon pouvoir mouillant sur I'aciersetr la décantation des
mattes ; son effet commence de 0.1% a 0.15%. amlpln’a pas d’influence sur la
réaction de galvanisation fer-zinc. Il agit surfleurage, notamment lors qu'il est
associé a I'étain a la température de 450°C, sielide solubilité dans le zinc est de
I'ordre de 1.2%. Au-dela de cette concentratibseitrouve a I'état liquide au fond de
la cuve de galvanisation, on I'ajoute parfois vééarement pour limiter la corrosion du
fond de la cuve par zirff@1].

Suivant la nature et l'origine des zinadisds. Les bains peuvent contenir certains
éléments tel que : cadmium, étain, antimoine, euetrle fer. En général, les teneurs en
ces éléments des bains de galvanisation sont fsbkss, d’ou une incidence assez peu
marquée des effets sur le bain lui-méme ou le eevént, sauf pour I'étain qui associé
au plomb accentue la cristallisation du zinc a Udage des pieces (fleurage) [21].
Suivant la norme NF A07.830, les teneurs des él&smgour le bain de galvanisation
sont les suivants :

Al de0.01% a0.25% ;
Cd de0.01% a0.50%;
Cu de0.005% a0.25% ;
Fe de0.005% a0.15%;
Pb de0.01% a1.25%;

Sn  de0.01% & 1.50% [23].

l1l.2. La température du bain de galvanisation

La température du bain est extrémement importaatées résultats peuvent étre
différents si elle n’est maintenue constante, map@rature utilisée dans I'industrie varie
de 445°C a 460°C. La réaction fer-zinc formantdesches d’alliages est quasiment en
fonction de la température linéaire en fonctionlaléempérature pour les intervalles
suivants :

-de 420°C a 480°C ;

-au-dela de 520°C.
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On doit procéder a la température la plus basssitgespour obtenir une fluidité
suffisante et un revétement d’épaisseur acceptedtd’'eépaisseur croit rapidement avec
la température du bain. Entre 480°C et 520°C orsted® une accélération brutale de
I'attaque de I'acier par le zinc, ce qui provogaelégradation de la cuve [23].

[11.3. Le temps de séjour dans le bain de galvanis@an

Ce facteur a une grande influence sur les résuitattnus. Il varie dans le méme
sens que la température normale de la galvaniséteams 450°C) dans le bain de zinc
classique, un acier galvanisé présente une réatdtiqalvanisation d’allure parabolique
en fonction du temps. Signalons qu’une durée pg#endans le bain engendre la
formation des mattes [23].

l11.4. La vitesse d’'immersion dans le bain de galvaisation
La vitesse d’'immersion est tres importante au nivepératoire puisqu’on doit
tenir compte de la masse des pieces, de la ternp&egttde I'état de surface.

La vitesse d'immersion de piéces galvanisées ainfhgence sur I'épaisseur
finale du revétement et sur la régularité du dépdie conditionne essentiellement
I'épaisseur de la couche Eta. L'immersion lenterégjuliere est recommandée pour
eviter le choc thermique tandis que la vitesse wh@rsion doit étre grande pour
favoriser un écoulement de zinc et une bonne tdss solidifications [24].

[11.5. Conditions de refroidissement

Lorsqu’une piéce sort du bain de galvanisation uytgsgon refroidissement au
environ de 300°C, le fer continu a diffuser pounfer les alliages delta) et dzétaq)
[25]. Un refroidissement rapide empéche la diffusion du dt aussi des couches
d’alliages trop épaisses ayant pour conséquerfcadiité du revétement au choc [26].

l1l.6. La vitesse de retrait

La vitesse de retrait, conditionne la quantité deepau bain par effet mécanique
et aussi la régularité du dépoét. L'immersion leetaéguliére est a recommander, par
contre la vitesse de retrait doit étre grafig.

IVV. Les sous produits du bain de galvanisation
La galvanisation génere trois types de sous preduii sont: les cendres, les
mattes et les mattes flottantes [28].

+ Les cendres
Les cendres sont des oxydes de zinc formés paiofade I'oxygene de l'air sur
le zinc fondu, et mélangés a des chlorures provet@ia remontée des sels de flux qui
ont remplis leurs fonctions de protection. Ellest@nnent également du fer lorsque le
flux n'est pas épuré et qu’il contient des selsfele La formation des cendres est
fonction de plusieurs facteurs importants en gabation :

-La température de galvanisation : elle intervipatr beaucoup dans I'oxydation du
zinc
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-La surface de la cuve ou surface de contact duaec I'oxygéne de lair ;

-Stockage défectueux du zinc: lorsque les lingmnat entreposés dans un endroit
humide ou l'air n’est pas renouvelé.

La composition des cendres est la suivante [29]
-Zinc total environ 80 & 90% ;
-Chlore environ 2 & 3% ;
-Le reste est des oxydes de fer et de zinc.

4+ Les mattes
Dans la galvanisation, les sources de producti@ennaattes sont multiples. Elles
proviennent principalement d’'un :

-Décapage insuffisant qui donne une trées mincelmualoxyde de fer subsistant aprés
décapage qui se dissout dans le zinc en fusioui ébigne ainsi des mattes ;

-Ringcage insuffisant qui laisse sur la surface lsagaser une couche de sels de fer qui
formera des mattes ;

-Bain de fluxage souillé par des pieces mal rincéss qui entrainera le méme
phénomeéne que précédemment ;

-On peut, entre autres causes, citer une tempérdeugalvanisation trop élevée ou une
immersion trop prolongée.

La production de mattes en galvanisation est umméihé important dans
I'appréciation du prix de revient ; puisque le zBmus forme de mattes voit sa valeur
marchande abaissée d’environ 50%. Les mattes @muleur utilisation dans la
fabrication des produits chimiques et depuis guedcqannées dans la fabrication du zinc
de bonne qualité.

V. Contréle et analyse des bains de préparation dairfaces
Pour obtenir un rendement optimal du procédé, ongute au contréle des bains
quotidiennement selon le tableau suivant :

Tableau 1 V. Présentation d’'une fiche de contréle de préparatie surface [22].

Type de bain Résultats Paramétres Observation
d’analyse d’exploitation
1-Dégraissage
-Alcalinité libre | ALC= 30 a 50 g/l
-Température T°= 70 4 90°C
2-Rincage
-Température T°= Max 50°C
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3-Décapage
-Acidité ACD= 180 a 220 g/l
-Fer Fe= Max 90 g/l
-Température T°= 60 a 70°C
4-Rincage
-Acidité ACD= Max 40g/|
-Fer Fe=
-pH pH= Min 5
5-Fluxage
-Densité P= 28 a 32 B°¢
-pH pH= 4a45
-Fer Fe= Max 4 gl
-Température | T°= 50 & 60 °C

» Bain de dégraissage
On introduit 10 ml de bain de dégraissage dansrlenraeyer, on lui ajoute
guelques gouttes de phénolphtaléine jusqu'a cadoratose, aprés on tire avec la
solution d’acide sulfurique (}$0O; a N/10) jusqu’a la disparition de la coloratiore L
nombre de ml versé correspond a I'alcalinité dunleiprimé en point, un bain qui est
constitué de 50 g/l titre environ 41.5 points [30].

» Bain de décapage
Pour maintenir le bain & sa concentration vouluest nécessaire de veérifier
quotidiennement son acidité libre, ainsi que saueen fer de la maniére suivante :

-Acidité ACD : on préléve 10 ml de bain de décapage par pipetagkes verse dans
un bécher contenant 25ml d’eau distillée, apreditom avec une solution de soude
caustique (NaOH a 1N) jusqu’a la coloration velenombre de ml de (NaOH) versé
nous indique l'acidité du bain [30], la teneur ohte en acide est :

T(H2s04y= N (volume NaOH versé) x 10

-Teneur en fer : on prend la solution déja titrée, on lui ajoutelques gouttes d’acide
sulfurique (HSO,) a 50% jusqu’a la disparition de la coloration tgeron ajoute
quelque ml d’eau distillée pour refroidir la sotutj ensuite on ajoute quelque ml du
permanganate de potassium (K@, a N/10), goutte a goutte jusqu'au virage de
I'incolore a I'orange, la teneur obtenue en fer.est

T ¢ery = N (volume Km O4 N/10) x 5.6

3- Bain de fluxage
La teneur en fer, la densité et le pH sostpgaramétres a contréler en bain de
fluxage.

-Densité :le calcul de la densité se fait un densimétrepréteve 1l du bain de fluxage
dans un bécher, on immerge de densimetre, jusgquséabilité, ensuite on lit la valeur
indiquée
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-pH : On utilise un papier pH.

-Teneur en fer : on préleve 1l du bain de fluxage dans un bécheprend un papier
filtre, on le pese on filtre la solution prélevégres on fait sécher le papier filtre dans
un four, puis on le pése a nouveau, la difféereresdeux poids nous indique la teneur

en fer [30]

VI. Structure et caractéristiques du revétement deinc

VI.1. Diagramme de phase binaire Fer-Zinc
Le diagramme Fe-ZrF{gure 4) a été établi depuis 1938 [3Ekt aussi était sujet

de recherche par plusieurs auteurs [32ftout dans la partie riche en zikadure 5)

ou la présence des différentes phases (Gamma,Xdta, Eta).

Temperalure °C

Figure 5. Domaine riche en zinc du diagramme de phasestgsdie-Zn [35].
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A la température de galvanisation 460°C, d'apesdiagramme de phases
binaires Fe-Zn les composeés intermétalliqlied™,, 6 et& sont présents et peuvent se
former a la surface de la piece métallique pawsdiéin, tout comme la solution solide
aFe et le zinc liquide [34].

Lorsqu’on retire I'acier du bain, il y a entrainent du zinc qui se solidifie a la
surface des composés intermétalliques fer-zinc oeind ainsi la couche). Le
revétement dans toute son épaisseur, est ainsllungiguement lié a I'acier de base.
Cette succession de couches de composés inteimétallforme la couche de la
galvanisation. La Kigure 5), représentant un revétement caractéristique de la
galvanisation a chaud, nous permet de bien distindas différents composés
intermétalliques énumérés précédemment. La sousheduest effectivement tres fine,
et la sous-couche® se divise bien erdx et §,. Cette succession de composes
intermétalliques n’est valable que pour la galvaiis a chaud [34].

Les compositions, les structures ainsi lggaduretés des différentes phases Fe-Zn
sont représentées dans le tableau suivant :

Tableau V. Caractéristiques des différentes phases du sydtenzn [34].

Phase Symbole Structure Formule | Fe (wt%) Dureté
Fe-Zn steechiométriqgu¢ a 450°C (HV)
Fer A CC Fe 95 150
Gamma I CcC FeZno 23.5-28 326-496
I CFC FQ‘,Zﬂzl 17-19.5 505
Delta A Hexagonal FeZn 7-12 304
Zeta = Monoclinique FeZns 5-6 112
Eta H Hexagonal Zn <0.03 70

» Laphase Gamma 111)

La phase GammRg, FeZny,, a une structure cubique centrée avec un pougenta
de fer 17 a 19.5% a 450°C. Elle est le résultane’téaction péritectique entre la phase
a de Fe et zinc liquide a 728°C, et représente uaedg solubilité de fer dans le zinc a
la température péritectique de la formation dehlase §) 665°C.

» La phase Gamme 2I()
la phase Gamma Zf), FeZn,1, a une structure cubique a faces centrées avec un
pourcentage de fer 23.5 a 28.0% a 450°C. Elleastultat d’'une réaction peritectoide
entre la phase gamniaet la phase delta a 550°C, caractérisée par une forte dureté
(505 HV).

» La phase Delta §)
Phase Deltad), FeZn,, a une structure hexagonale, le pourcentage de fer
représente 7.0 a 11.5%, elle est formée d’'uneiofaperitectique entre Gamma et le
zinc liquide a une température 665°C. La duretéati® phase est de I'ordre 358°C.
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» Laphase Zéta §)
La phas€; zéta (FeZig) a une structure monoclinique, elle est le résultane
réaction péritectique entre la phase delta etrle kuide a une température de 530°C.
Le pourcentage massique du fer représente 5 a 6fte ghase a une dureté de 112 HV.

» Laphase Eta §)
La phasen Eta représente la phase extérieure, elle est tomeé 100% zinc,
caractérisée par une faible dureté 70 HV.

VI.2. Mécanisme de formation des alliages Fer-Zinc

Lorsque du fer pur est immergé dans un bain de lmnide a une température
comprise entre 450 et 490°C, le revetement est oeéngd’une suite de sous-couches :
I, 8, & etn (Figure6).

C’est par la nucléation de la phasgue débute la formation du revetement de
galvanisation Figure 7), suivie par la phasé et aprés un temps d’incubation par la
phasel'. Cette figure montre ainsi la chronologie du déppkement des composés
intermétalliques formant les sous-couches du revet¢ avecdle temps correspondant
a I'immersion de la tole dans le bain de galvaigsaet p<t;<t<t3<t,. Au temps tl la
phase€s se forme au niveau du substrat en fer, suiviejaptes, a t2 par la formation de
la phased a l'interface fera/E. Ces deux phase§, et 56 forment alors une couche
continue apres seulement 5 secondes d’'immersiguitenapres un temps d’incubation
de 30 secondes, une fine couthse forme a l'interfacé / fera.

Figure 6. Succession des composeés intermétalliques en gahtam a chaud [34].
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Figure 7.représentation schématique des couches des cosnptegnétalliques Fe-Zn
dans un bain a 0.00% d’Al [34].

VI.3. Cinétique de la formation des alliages Fe-Zn
La cinétique de la croissance des différentes phaiséit a la loi Y=kt", avec

Y : épaisseur de la couche (um) ;
t : temps de réaction (s) ;

k : constante de croissance ;

n : constante du temps.

La constante n indique le type de croissementiguetde la couche de zinc, on
distingue empiriquement deux régimes de dissoluiorer et de croissance des phases
Fe-Zn pendant I'immersion. Dans la majeure partieddmaine de température, du
point de fusion du zinc (419°C) jusqu’a 720°C, temssemnt est parabolique, pour
n=0.5 (croissance proportionnelle a la racine ead temps de réaction), ce qui est la
caractéristique d'un phénomene controlé par lausifin en volume, en principe a
travers les intermétalliques déja formés. Dangdivelle de température qui va de
490°C a 530°C, l'accroissement est linéaire, potlk (croissance proportionnelle au
temps de réaction), caractéristique d’'un phénormaéngolé par une réction de surface.
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Les valeurs de n tendent vers 0.50 pour la crotesde la phase delta et de la
couche totale, tendis que cette valeur est derbode 0.35 et 0.25 respectivement pour
la formation de la phase zéta et de la phase garhmaonstante n dépend de la
composition du zinc utilisé (%Al, %Pb, %Ge, %Fe..3586.37.38], et de la
composition du substrat (%P, %Si, %Ti...) [27] etaleempérature du bain de zinc.

VII. Procédé d’électrozingage
VII.1. Bases fondamentaux de I'électrodéposition

1) A propos du Zinc
Elément essentiel & la vie, le zinc est naturellgnpeésent dans I'eau, I'air et la
crolte terrestre. Recyclable indéfiniment, il cdnte au développement durable, ce qui
lui confere une place particuliére au regard déeaunétaux [6].

Préconisé pour la protection du fer en raison depsepriétés sacrificielles, le
zinc est devenu, depuis le milieu des années l8%frotection anticorrosion hl des
aciers doux ou faiblement alliés. Ainsi, en proleagt leur tenue en service, il
contribue non seulement & pérenniser les investsses, mais aussi a préserver les
ressources de minerais de fer et d’énergie [6].

> Propriétés physiques et chimiques

Les principales propriétés physiques et chimiquegidc sont consignées dans le
(Tableau VI) [6].

Tableau VI. Principales propriétés physiques et chimiquesidad[@].

Symbole chimique Zn

Numéro atomique 30
Groupe, période, bloc 12,4,d
Configuration électronique [Ar]3d ‘4
Masse atomique 65.37 g.mof
Masse volumique (& 25°C) 7133 kg.nv

Structure cristalline

Hexagonal c/a = 1.856

Electronégativité

1.65 (Echelle de Pauling)

Etats d’oxydation o, 1l
Potentiel standard/ ESH -0.76 V
Température de fusion 419°C
Température d’ébullition 907°C
Résistivité électrique (20°C) 5.961Q2 .cm
Conductivité thermique (solide 18°C) 113 W.m1.K™
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> Propriétés chimiques et électrochimique

Le zinc présente une réactivité importante en miagueux comme l'indique
diagramme potentighH du systeme z-H,O a 25 *C(Figure 8) sur lequel apparaisse
les domaines d'immunité, de corrcn et de passivation. Selon ce diagramme, le
ne présente aucun domaine de stabilitt commun eelec de I'eau. Il s’oxyde don
avec un dégagement de dihydrogéne dans les sdudicides ou fortement basiqt
désaérées sous la forme dions dival: Zr** en milieux acides et en miliel
fortement alcalins. Aux pH neutre ou faiblementidpass, I'oxydation du zinc conduit
la formation d’hydroxyde. L'introduction d’ions dasnate dans le systeme a pour €
d’élargir le domaine de passivation vers pH légerement acides, suite a la forma
d’hydroxycarbonatele zin« [6].
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Figure 8. Diagramme d’équilibre potenti-pH a 25 °C du systeme z-eau (d’apres M.
Pourbaix) [6].

La position du zinc dans 'échelle des potentitdmdard d’électrodes justifie si
utilisation en qualité de revétement protecteucagactére sacrificiel, des pieces
aciers au carbone ou faiblement a: E° (Zn°*/Zn) =-0,76 V/IESH, E°
(F€*/Fe) = - 0,44//ESH. Le comportement du revétement de zinc enospimére:
naturelles est fonction de I'agressivité du mil{ewral, marin, urbain ou industriel) et
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particulier de la présence ou non de certains potki Le zinc métallique et son oxyde
sont amphoteres. Leur solubilité dépend fortemaryiH.

Le zinc forme avec de nombreux agents chimiquescdegosés de solubilité
variable (sulfates, chlorures et carbonates) quend un role privilégié dans la corrosion
du zinc. Lion zincique (Zn2+) a un rayon ionique @,74 A (échelle de Pauling) et un
nombre d’hydratation de 16. Sa configuration étattjue lui confere la propriété de
former des complexes tétraédriques en solutiomcipalement avec I'ammoniac
dissous et les ions hydroxyle, halogénure, tartat@nure...

> Réactions électrochimiques
Le domaine du diagramme correspondant a la s&abliéitZn(OH,) est appelé pour
cette raison domaine de passivation thermodynamidue zinc. Les domaines
correspondants a la stabilité des formes oxydésodies, c’'est-a-dire non protectrices,
sont appelés domaines de corrosion. Le domain&abéit® du zinc : « Zn » correspond
a 'immunité du métal [6].

Dans le réacteur de I'électrozingage il vient desidérer :
Les réactions cathodiques
* Réduction des ions métalliques

ZnO,> +2e+2HO—Zn+40OH (1)
* Réduction du solvant (eau)

2H,O0+2e-—H,+20H (2)
— Les réactions anodiques : selon la nature de I'anedzinc et/ou acier)
» Oxydation du zinc

Zn+40H >Zn0,> +26+2H, 0 (3)

« Oxydation du solvant (eau)
20H-—120,+2e-+2HO (4)
VII.2. Loi d’électrodéposition

1. Définition de I'électrodéposition
L’électrodéposition est une méthode qui permet deitecouvrir un objet d’'une

couche métallique, soit de purifier des métaux.
La technique du revétement métallique consistaitetrdes surfaces couvrant les

métaux de base peu colteux et largement dispordvies des couches de différents
meétaux plaqués adhérents ayant des propriétésasungs aux matériaux de base.
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2. Principe de I'électrodéposition

Du point de vu de la physique, c’est I'électrodéfms d’'un meétal sur une
surface pour améliorer ses propriétés, cela pedoétenir grande dureté, une
plus longue durée de vie, ou les deux [39].

Le processus peut se résumer en un transfert desnétalliques depuis I'anode
vers la cathode dans un milieu liquide qu'on ampélectrolyte, ce dernier est
composé fondamentalement par des sels métalliquégezement acidulés.

La déposition des ions métalliques sur la surfagparée pour les recevoir
s'effectue en suivant fidelement les détails quimfent cette surface, les
molécules s’unissant en perdant leurs chargesiyesiet adhérantfortement
entre elles, formant ainsi une surface métalligaeec les propriétés
correspondantes au métal qui la compose [39].

3. Principe de I'électrolyse

On peut résumer la procédure de la fagon suivante :

La cellule électrochimique comporte nécessairenaentx €lectrodes immergés
dans un électrolyte bien défini tel que la matieiedécomposer ou a transférer est
dissoute dans un solvant approprié, ou fondue de soe ses ions constitutifs soient
disponibles dans I'électrolyte [39].

Une différence de potentiélectrique suffisamment élevée est appliquée éedre
deux électrodes, tel que I'électrode reliee au go)edu générateur est le siége de
réactions d'oxydation selon la réaction chimiqlg cette électrode appelée anode et
I'électrode reliée au pole( -) du générateur estdge de la réaction de réduction selon
la réaction chimiqué?), cette électrode est appelée cathode telles quetaetions ont
lieu exclusivement a l'interface, donc entre ldace de I'électrode et I'électrolyte :

« L’anode est le siége d’'une oxydation : M <=>M™"+n € (1)
« La cathode est le siége d’une réductioM:"+ n € <=>M (2)

La figure suivante représente la disposition d’celule électrolytique :
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cathode

Figure 9. Représentatiod’un systeme électrolytiq [39].

Le métal a déposer se trouve sous forme d'ionsatdslren solution aqueuse
sous forme d'une anode soluble (ou les deux adj :

a. Cas des ions métalliques en solutic

Les cations M dissous dans la solution électrolytique sont atipér le pole
négatif (cathode) et captent les électrons arrigdatsurface de la cathode par le cir
extérieur pour étre réduits en métal M qui se démus la cathode selon la réaction
réduction (3) [40].

M™ +ne - M (3)

b. Emploi d’une anode solubl
Electrolysons par exemple une solution de sulfatecuivre avec une anode
cuivre. Le métal du sulfate se dépose sur la cathédl'anode S(; se combine au
cuivre constituant I'électrolyte suivant la réaati@) :

SO+ Cu <=> Cu SQ (4)

Le sulfate de cuivre ainsi régénéré se dissout abain. On remarque enfin q
la cathode se recouvre d’une couche de cuivrajeet’gnod: est rongé d’une quantité
celle qui est déposée et que la masse de sel@iospkeste constan

Le seul effet du courant est donc pratiquementalesporter le cvre de 'anode
sur la cathode [39].

4. Migration des ions
Dans I'électrolyte les ions chargés positivememnt\@tre attirés par I'électroc
négative, et les ions chargés négativement paectiélde positive. En arrivant
contact des électrodes, ces ions perdront leurgesg@ar combinaison électronique,
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I'équilibre attractif sera rompu et les ions dégdar seront mis en liberté (dépébt,
précipitation). En méme temps qu’ils perdent lezhrarges, ces ions neutralisent celles
des électrodes pour maintenir la difference de niate entre les deux électrodes
constantes [40].

5. Pouvoir de pénétration

On appelle pouvoir de pénétration d’'un bain l'amé de celui-ci a déposer
électrolytiguement autant de métal dans les régitenta cathode éloignée de I'anode
gue dans les régions qui en sont rapprochées.

* Le pouvoir de pénétration augmente avec la condtétie la solution.
» |l est beaucoup plus grand pour les bains cyanguéspour les bains de sels
normaux [40].

6. Lois de Faraday
Michael Faraday a établi la relation entre la reaksdépobt formé a la cathode
avec la quantité d'électricité passée :

m=(1/F).(M/n).q
-m : la masse déposée a I'électrode.

- M : la masse molaire du métal.

- F: le nombre de Faraday: étant la quantitéedtgtité contenue dans une mole
d'électrons.

- n : le nombre des électrons mis en jeux par ahamu (la valence).

- g : la quantité de I'électricité passée danslateon [40].

VII1.3. Procédé de zingage électrolytique

1. Principe et objectif du zingage électrolytique
Dans le procédé de zingage électrolytique, un eewént de zinc est précipité sur

la surface d'une piece soigneusement préparée, @enmd'un courant direct.
L'épaisseur du revétement de zinc est généralecoamprise entre 5um et 25um. Ce
procédé est utilisé sur des pieces relativemelitepeproduites en grande série, telles
que vis, boulons, crochets, etc. Les tbles etdid&ier peuvent également étre électro
zingués en continu, et I'épaisseur du revétemeunirseest comprise dans ce cas entre
2,5et7,5um.

Les revétements de zinc appliqués de facon élgtitjoé recoivent souvent une
passivation au chrome pour améliorer la protediaticorrosion [5].
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2. Normalisation

Le zingage électrolytique est spécifié par les rewmMdF EN 1403, NF EN 10152
et NF EN 12329 (ex NF A 91-102).
NF EN 1403 :Protection des métaux contre la corrosion - Raménts électrolytiques
- Méthodes de prescription générales.
NF EN 12329: Protection contre la corrosion des métaux - Revéigs
électrolytiques de zinc avec traitement complémentiu fer ou acier
NF EN 10152 :Protection plats en acier, laminés a froid, revétaszinc par voie
électrolytique - Conditions techniques de livraison

3. Procédé industriel
> Les composants des différents bains de zingage
A I'exception des aciers de décolletage pouvargearter des risques de piqdres,

nous pouvons affirmer sans trop de risques quelésuaciers peuvent étre plongés dans
un bain de zingage [41].

En fait, il serait plus correct de mettre le maigeige au pluriel dans la mesure ou
nous dénombrerons successivement des bains :

De zinc alcalin avec une haute, une moyenne olasse teneur en cyanure,
De zinc acide au chlorure d’ammonium ou au chlode&@otassium,

De zinc alcalin sans cyanure.

Dont nous détaillons dans les tableaux suivants :

Tableau VII. Les bains de zinc alcalin avec différents tenearsyanure [41].

Formule du bain Zinc standard Zinc moyen Zinc bas cyanure
cyanure
Oxyde de zinc (g/l) 42 25 10
Cyanure de sodiun 92 40 16
(9/l)
Soude caustique 28 55 70
(9fl)
Brillanteur Suivant fournisseuy  Suivant fournissgeuBuivant fournisseu
Composition analytique
Zinc (g/l) 34 20 8
Cyanure total (g/l) 92 40 16
Soude caustique 70 80 80
ClD)
Composition d’utilisation
Température (°C) 18-30 18-30 18-25
ddc cathodique 1-4 1-4 1-3
(Alcm?)
ddc anodique 1-3 1-3 1-3
(Alcm?)
Anode Zinc Zinc Zinc
Agitation Conseillée Conseillée Conseillée
Filtration Conseillée Conseillée Conseillée
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Tableau VIII. Les bains de zinc acide au chlorure d’'ammoniunj.[41

Formule de bain Bain mort
Chlorure de zinc (g/l) 73
Chlorure d’'ammonium (g/l) 156
Brillanteur Suivant fournisseur
Formule analytique
Zinc (g/l) 35
Chlorure total (g/l) 140
Condition d’utilisation
Température (°C) 15-30
pH 4.5-5.8
ddc cathodique (A/df) 0.5-6
Rendement cathodique (%) 95
ddc anodique (A/df) 1-2.5
Agitation Agitation cathodique
Filtration Obligatoire

Tableau | X. Les bains de zinc acide au chlorure de potassiih [

Formule du bain Bain mort
Chlorure de zinc (g/l) 73
Chlorure de potassium (g/l) 214
Acide borique (g/l) 25
Brillanteur Suivant fournisseur
Formule analytique
Zinc (g/l) 35
Chlorure total (g/l) 140
Conditions d'utilisation
Température (°C) 20-35
pH 5-5.8
ddc cathodique (A/df) 1-5
Rendement cathodique (%) 95
ddc anodique (A/dh) 1-2.5
Agitation Agitation cathodique
Filtration Obligatoire
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Tableau X. Les bains de zinc alcalin sans cyanure [41].

Formule de bain Bain mort
Oxyde de zinc (g/l) 15
Soude caustique (g/l) 150
Brillanteur Suivant fournisseur
Formule analytique
Zinc (g/l) 12
Soude caustique (g/l) 150
Conditions d'utilisation
Température (°C) 20-30
ddc cathodique (A/df) 2-4
ddc anodique (A/df) 1-3
Anodes Zinc +fer
Agitation Par air
Filtration Conseillée

> Parametres de I'électrolyse

1- La densité de courant

Tout d’abord précisons que les contacts électriglegent étre d’'une propreté
absolue car des salissures pourraient étre la clupeoblémes de mauvais passage de
courant et donc engendre les hétérogénéités aanoel’épaisseur.

Il est important de souligner que I'épaisseur éség par I'intensité ; cette derniere,
exprimée en A est en relation avec la densité deaoo (ddc, en A/dA) et la surface
(en dnf) par I'équation suivante :

| (A) = ddc (A/dm?) x S (dnf)

La densité de courant n'est pas sans effet sigpét lui-méme : plus elle est
importante, plus la structure est fine. Par aileetle conditionne la vitesse du dépét et
son aspect [42].

2- La température

Il existe une forte interdépendance entre la teatpée et la densité de courant, la
premiére étant a I'origine du second. Son élévaiagmente les vitesses des réactions
électrochimiques : c’est ainsi qu’un nickelageadmui admet une densité de courant
de 2 A/drfipeut tolérer jusqu’a 5 A/dhorsque la température est de 60°C. De
plus, elle est responsable de solutions plus caréEnet peut modifier la vitesse de
dépbt [42].

3- L’agitation

L’agitation augmente, elle aussi, la densité deami Son action est
particulierement bénéfique dans la mesure ou a&llerise le départ des bulles de gaz et,
par la, évite la formation de piglres éventuellefswut dissocier deux sortes
d’agitation : celle provenant des piéces ou ceti@@ant de I'électrolyte qui peut étre
due a de I'air ou a la circulation du bain [38].
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> Controle et analyse des bains
Comme pour les bains de nickelage, les méthodeemesl d’analyse permettent
d’effectuer rapidement et avec précision le coet@halytigue des bains de zingage.
Les éléments a titrer sont relativement réduitd,aacurrence :

- Le zinc métal ;

- Le cyanure total ;

- Lasoude;

- Le carbonate (éventuellement).

Liste de réactifs nécessaires pour ces titrages :

- Ammoniaque pure.

- Pastilles-tampons Merck.

- Complexon Il N/10.

- Nitrate d’argent N/10.

- Solution de soude a 20%.

- Solution d’iodure de potassium a 10%.

- Solution de cyanure de sodium (ou potassium) a 20%.
- Indicateur carmin d’indigo.

- Acide chlorhydrique NI/I.

Réactifs nécessaires au titrage du carbonate danslns de laiton (méthode est
en tous points identique)

Mode opératoire

Prélever exactement 10ml de bain et les diluer @nlGvec de I'eau distillée.
Prélever a nouveau 10 ml de cette solution et#stérer dans un erlenmeyer. Diluer a
150 ml environ et ajouter une pastille-tampon Merbies qu’elle est en solution,
ajouter quelques gouttes d’'ammoniaque et titresidgiisavec le complexon Il N/10
jusqu’a virage du rose au vert, via le gris. Snlautilisé A ml de complexon Il N/10,
la teneur en zinc métal est de :

Ax6.54= g/l de Zn métal dans le bain.

Prélever maintenant 20 ml de la solution précédemirmpeeparée et les diluer a
100ml environ dans un erlenmeyer. Ajouter 10 misdede a 20% et 4 a 5 ml de
solution d’iodure de potassium a 10%.Tirer avemieate d’argent N/10 jusqu’au
trouble permanent. Si I'on a utilisé B ml de nigr@aargent N/10, la teneur en cyanure
total est de :

Bx4.9 = g/l de cyanure total dans le bain.
Prélever enfin 10 ml de bain normal et les diluéb& ml environ.

Ajouter environ 10 ml de la solution de cyanuresddium a 20% ainsi que quelques
gouttes de l'indicateur carmin d’indigo. Titrer avdCl N/l jusqu’a virage du jaune au
bleu. Si I'on a utilisé C ml de solution HCI N/ teneur en soude est de :
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Cx4.1 =g/l de soude dans le bain.

VIII. Les propriétés du revetement de zinc
Parmi les propriétés recherchées dans une piécangste a chaud, on peut citer
I'aspect, I'épaisseur et 'adhérence du film duczin

1-Aspect
Le revétement doit étre exempt des rugositées, picésidus du flux ou de cendre
et des zones non revetues. Cependant, la rugasitéagpect lissesont des notions
relatives et dépendent essentiellement de I'étatudimce du substrat avant traitement.
En effet, par exemple I'aspect des produits senis-f{toles et fils) est meilleur que
celui des piéces galvanisées apres fabricatior (jiofinis).

2-Epaisseur
L’épaisseur de la toles d’'une piece galvanisée auadhnflue directement sur
I'épaisseur de la couche du zinc déposé. Parmisnithodes les plus utilisées pour
mesurer I'épaisseur de la couche du zinc,on a éthade gravimétrique et la méthode
magnétique.

* La méthode gravimétrique : cette méthode conforme a la norme ISO 1461 ;
soit mf la masse (g) de I'éprouvette galvanisée,lmthasse (g) finale apres
dézingage dans l'acide chlorhydrique et chloruentiioine.
mz = mf-m0. La masse de zinc déposée (mz) par wdtésurface (As), la
formule utilisée est la suivante :

y =mz/As (g/m2)
avec. mz : masse du zinc déposée (g) ;
As : surface totale de la piece (m2).

* La méthode magnétique :cette méthode conforme a la norme ISO 2178,
frequemment utilisée dans les industries de revétérde surfaces. C’est une
méthode de contrdle non destructive et elle comear un contrbéle périodique
de la qualité.

3-Adhérence
L’adhérence du revetement de zinc sur les acietoonnément a la norme NF A
35-503 est controlée par I'éssai de quadrillagetr&is endroits différents de la surface
galvanisée, on trace au moyen d’une pointe a tracexcier trempé ou au moyen d’un
outil tranchant a pastille de carbure de tungstdeetype analogue. Une bonne
adhérence ne correspond a aucun décollement diiicaeé du quadrillage [43].
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Figure 8. appareil de quadrillage[44]
IX. Contréle des revétements

1. Brouillard salin

Les tests de corrosion accélérée sont souvergagitians le but de déterminer la
résistance a la corrosion de métaux et de revétsmegtalliques. Un des tests les plus
utilisés est le test au brouillard salin selondanme ASTM B-117 (Standard Practice for
Operating Salt Spray Testing Apparatus). Pour dlagalvanisé cependant, il y a une
différence substantielle et systématique entreui@al de vie calculée au départ des
résultats du test au brouillard salin et les pengoices véritables lors d’une exposition
aux conditions atmosphériques. Le zinc est biemggour sa trés bonne résistance a la
corrosion. Ce qui est souvent moins bien connuyestcette propriété est le résultat de
la formation d’'une « patine de zinc » a la surfgaévanisée exposée a I'atmosphere.
Cette patine de zinc est composée d’hydroxycareoaizinc qui se forme par réaction
du zinc avec le CO2 de 'atmosphére dans une atméosfhumide. La patine de zinc est
un coude tres dense et impénétrable qui — en eydrésente une trés grande stabilité
chimique (peu soluble). Ce n’est que lorsque qedténe a eu I'occasion de se former
gue la résistance a la corrosion de I'acier gab@ai chaud atteint son niveau maximal.
Dans le test au brouillard salin, les cycles s@faéche / surface humide qui donnent
naissance a la patine sont inexistants. La sudacevétement de galvanisation est en
permanence humide et la solution saline, tres siyesattaque le zinc de maniére
continue. Cet environnement artificiel de labonaaonne des lors des indications tres
fautives concernant la véritable durée de vie deidr galvanisé a chaud. Le tableau ci-
dessus repris de l'ouvrage « Corrosion Resistan@no and Zinc Alloys » de Frank
Porter démontre la discordance entre les consomnsatle zinc (g/m2) dans le test au
brouillard salin et dans le cas d'une expositionagphérique naturelle [44].

2. Tests de corrosion

Les essais de corrosion nécessitent des temps adiéom en atmosphére
naturelle relativement longs, incompatibles aves itapératifs d’un contréle qualité
industriel. Aussi a-t-on recours aux tests de &oro accélérée censés simuler, en un
temps réduit, la dégradation du revétement obsendies différentes conditions
d’exposition naturelle. Les tests de corrosion kréé sont nombreux. Certains sont
normalisés, a linstar du brouillard salin (NF ESQ 9227, mars 2007), des tests
cycliques (NF EN 60068-2-30, ao(t 1999 ; NF EN IBI307, novembre 2001), du test
de Kesternich (NF EN ISO 3231, avril 1998), d'astréont référence a des
spécifications propres a un secteur industrielti/aé [45].
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Tableau XI. Durée d'immersion et produits de corrosion [46].

Electrolyte Durée d’'immersion | Produits de corrosion Pouvoir
contenant du avant perforation de protecteur
CO,, H,0,et la couche de zinc (h)

NaCl 20a21 Zns(OH)sCl,.H,O Faible
Na,SO,~ Au moins 90 Z3S0y(OH)6.5 H,O Trés fort
NaCl'+ Nap,SO;~ 85 NaZnCl(OH)sSQy.6H,0 | fort

3. Brunissage
Les résultats de cet essai sont essentiellemelitafifs La surface concernée et
la durée de I'essai peuvent étre recommandées {endant 15 s). L’outil peut étre
une bille d’agate montée sur un manche ou un harméeier de 6 mm de diamétre
avec une extrémité hémisphérique (norme NF EN IBD9R La pression doit étre
suffisante pour brunir la surface a chaque passags elle ne doit pas creuser le
revétement. L’apparition de cloques est une prelevmauvaise adhérence [45].

4. Essai de choc ou de martélement
L'essai est effectué avec un marteau ou en laigsamber une bille d’acier de
masse connue, d’'une hauteur mesurée. Il est impattassurer la reproductibilité des
conditions de l'essai pour que la comparaison dEsiltats ait une signification
véritable. L'essai avec chute de bille parait dgas crédible. On observe la
déformation du revétement autour du cratére forarélg bille (ou autour de I'impact
du marteau). Ce type d’essai est donc assez p@btéaaiax revétements ductiles ou peu
durs [45].
5. Essai de sectionnement
A l'aide d’'un outil tranchant, on effectue une séile traits paralléles équidistants
ou un gquadrillage : la distance entre les traitsdesdix fois I'épaisseur du revétement
avec un minimum de 0,4 mm. La pression exercéed'autil doit étre suffisante pour
trancher tout le revétement jusqu’au substiaute portion du revétement qui se
détache entre les traits réeveéle une adhérencdismte. L'essai de sectionnement peut
étre couplé a un essai d’arrachement, avec I'engiloa ruban adhésif collé sur le
quadrillage. Ce double essai constitue un testreévi€essai de sectionnement
s’appligue difficilement aux revétements épais [45]

6. Essai de choc thermique
L’échantillon est préchauffé a une températuredfi@bleau 1) et maintenu a +
10 °C de la température nominale. Au cours de @Esations, il faut diminuer les
risques d’oxydation de la surface en limitant laédude I'essai (15 min). La piece est
ensuite trempée dans I'eau ou dans un autre ligaida température ambiante. Une
exfoliation est la preuve de mauvaise adhérencegrésence de cloques traduit le fait
gue I'électrolyte est resté emprisonné dans lesspdu revétement. Pour conclure a une
adhérence imparfaite, il faut pouvoir détacher é¥étement autour des cloques.
L'interprétation des résultats de cet essai estatél : il faut en effet s’assurer qu'’il ne
peut pas se former de composés intermétalliqugdisant par diffusion du revétement
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dans le substrat. Dans ce cas, la rupture s’eHati@u niveau de cette mince couche, il
ne faut pas conclure a une adhérence imparfaitevd@tement [45].

7. Essai d’arrachement

L’essai consiste a coller ou a souder une bandait® ou d’acier de 20 mm de
largeur et environ 1,5 mm d’épaisseur sur une @atine du revétement de la piece a
tester. La direction de l'effort d’arrachement détre normale a la surface. La
reproductibilité de I'essai impose ici encore lamalisation de la bande, la vitesse
d’arrachage et la direction. Il est également irtgodrde considérer les caractéristiques
propres de la colle ou de la soudure utilisées r@ghale rupture, coefficient de
cisaillement). Une mauvaise adhérence se traduit ypee rupture au niveau de
I'interface revétement-substrat [45].

X. Résistance contre la corrosion des aciers revétu

Le but premier du revétement par le zinc est deuetr I'acier d’'une couche de
zinc qui agira contre la corrosion. En effet, I'deyion du zinc est lente
comparativement a celle de l'acier. Il est ausssfme d’ajouter de l'aluminium au
zinc. Cet ajout produit un enduit qui procure uésistance accrue contre la corrosion
en plus de mieux résister a la micro fissuratiote dendillement lors du faconnage ou
suite aux impacts. Mais ce produit reste néanmuausutilisé.

Le zinc constitue également une protection sa@lfecen cas de blessure ou de
discontinuité de revétement, grace a l'effet de piloduit entre I'acier et le zinc. Cette
protection cathodique tres efficace est spécifigua galvanisatianLes revétements
organiques (peintures) ou les autres revétementslligées n'offrent pas cette seconde
protection.

Revétement de zinc Peinture Revétement métalligue
Une pile fer-zinc L'acier routlle i plus électro-positif gque
fonctionne en présence Fendroit de la rayure. I'acter
d'humucdité, Les sels de 1 _'ut}'ni:uiuu 5S¢ propage par exemple @ nickel,

£ine produits par la sous le film de peinture chrome, cuivre. L'acier
réaction anodigque qui se souléve. En proiege cathodiquement le
polarisent la pile : pas de I'absence de réparation, revétement et sfoxvde i
corrosion de Pacier. la corrosion de lacier I'endroit du défau sous
continue. forme de corrosion par
pigiire.

Figure 8. Comparatif du comportement aux blessures entgalaanisation et les
autres protections [33].
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CHAPITRE 1lI

Nous avons illustré les différentes techniquesséils pour 'achevement de ce
travail, nous abordons dans ce chapitre les résultaces techniques.

|. Galvanisation

Choisir le revétement des aciers par le zinc, @estr pour une bonne résistance
a la corrosion. Ce revétement des pieces galvani@misseur, structure, et aspect)
varie principalement suivant la composition deiacnotamment sa teneur en Si et en
P, qui joue un role important sur sa réactivitéaAgs du zinc liquide ; aussi suivant
aux conditions de travail, le temps dimmersion gilda bain de galvanisation, la
température et la composition du bain, et la véesémersion,...etc.

Nous présentons dans ce chapitre les résultatsétield de la croissance de
I'épaisseur du revétement de zinc en fonction ddulge d’'immersion dans le bain de
galvanisation et sa température des aciers déjammjaés au niveau des entreprises
BATICIM et ANABIB en 2000. En outre, dans ce trdyain a réalisé des essais de
galvanisation a chaud d’un autre acier a fin d'&ubeffet des parametres physiques.

A ce fait, des essais de controles étaient faitsr pmettre en évidence
I'importance de ces facteurs (température, tentgeneur de Si).

[.1.Matériaux utilisés

A. Caractéristiques des aciers utilisés
Le choix des 4 nuances d’acier différents s’éstofaur les raisons suivantes :

* Les trois aciers A37, 20NC6, 25CD4, ont été gabkémichez l'entreprise
ANABIB ; et I'acier X42 est galvanisé au niveau ldboratoire du département
métallurgie a I'école, ont des nuances différemtese basant sur les éléments
carbone et silicium mais toujours dans le domag®eatiers de construction.

» L’acier A37 a bas silicium fréquemment utilisé ealv@nisation, présente un
revétement anormalement épais.

* Les aciers 20NC6, 25CD4 de construction faiblenadligs, tres utilisés dans la
fabrication mécanique, contiennent jusqu’a 0.4%ide

» L’acier X42 aussi de construction, pour la réalwatde la galvanisation au
niveau de I'école ENP.

A.1. Composition chimique des aciers

La composition chimique de chacun dedrquaciers étudiés est présentée dans
le tableau ci-dessous.
Tableau I. Composition chimique des aciers A37, X42, 20N66[34.

Elément
C Si Mn Ni Cr Mo S P

Nuance

A37 0.087 |0.055 [0.223 |0.038 |0.060 |0.007 |O0.007 |0.021
X42 0.104 0.246 1.010 0.011 0.0584 0.004 0.004 0.011
20NC6 | 0.197 [0.360 |0.740 (1.550 |0.975 |0.031 |[0.030 |0.035
25CD4 | 0.243 0.330 0.690 0.220 0.920 0.270 0.080 300.0
ENP 2011 —
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A.2.Caractéristigues mécanique des aciers
Le tableausuivant représente les caractéristigues meécanigeeshacun de

guatre aciersla limite élastique, résistance a la traction|dagjement et la dure

Tableau Il. Caractéristiques mécaniques desers A37, X42, 20NC6, 25CL

Nuanes 2rectenstiave | Rey o (MPa) Rm (MPa) A(%) Dureté HB
A37 210 435 26 87

X42 343 476 32 145
20NC6 320 550 15 115
25CD4 390 20 22 159

A.3. Caractéristiques micrographiques des acie
L’examen métallographique de chacun des quatrersagepermis la mis ¢
évidence des miostructures suivant :

N1

¥, ‘5:-;';

- Figure 1 La
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Figure 4. La microstructure de l'acier X42.

Les quatre aciers sont dans un état normalisé iréewnormalisation» aprés
traitementde laminage a cha, d’apres les figures on constate que les aciessquten
des structures ferritperlitiquey, la perlite est de couleur noire située au niveas
joints de grains, tandis que la ferrite est de @oublancheA cause de sa faible tene
encarbone I'acier A37 représente une structure guerdiferritique ; les structures des
aciers 20NC6 et X42 sont semblak des plages de ferrite et une ferrite dans lesg
de la perlite(ferrite proeutectoide). La structure de l'acieCE®l apparait en bandes
ferrite et de perlite due au procéce mise en forme (laminage).

|.2. Préparation des échantillon:

Les éprouvettes étudiées des aciers A37, 20NC6D2x0nt déja découpées
déja enrobées, c.-a-préparées depuis 'année 2000, et pour l'acier Jon a découpé
des échantillons de®les d’épaisseur 4mm et ddimension (20x0) mmz2, on a fait
deux fentes au bord de I'éprouvette pour fairecfachage durant I'opération
galvanisation.

ENP 2011 —
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Figure 5. Eprouvette galvanisée.

ll. Zingage électrolytique
L’acier utilisé est I'acier de construction de noanxX42, pour la réalisation du
zingage électrolytique au niveau du laboratoir€Elenle Nationale Polytechnique.

La composition chimique, les propriétés mécanigeteta micrographie de cet
acier sont déja mentionnées dans le paragraptegvanisation.

II.1. Préparation des anodes du zinc

Pour les anodes, L’alliage de zinc provient de trEprise Nationale de
Réparation Navale, ERENAV a Alger, sous forme dgdis que nous avons découpés
pour pouvoir les utiliser pour fabriquer des ancaldéquates a notre étude.

II.2. Préparation des échantillons

Les échantillons ont été découpés a l'aide d’'unacmnneuse, pour former des
pieces rectangulaires de 20mm de longueur etrdedade I'ordre de 10mm et 5 mm
d’épaisseur. Ces échantillons sont minces, Om t&chantillon a des fils électriques
en cuivre dans les trous puis on mesure une sudaclcm? sur I'échantillon qui
constitue la cathode.
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20mm

:"rmmI /lé'n m

Figure 6. Dimensions des échantillons utilisés.

N
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v

Figure 7. Echantillon zingué

lll. Techniques expérimentales

lll.1. Préparation de surface

L'intérét de la préparation de surface avant |&&tewment est d'assurer son role,
une meilleure protection contre la corrosion, etbeh aspect esthétique. Pour cela, le
revétement doit étre adhérent, uniforme, suffisantr@pais et exempt de défauts.

Il s’agit de la préparation de la surface de la@ia recevoir dans les meilleures
conditions le revétement en éliminant tous les pitsdndésirables qui peuvent par leur
présence perturber 'opération de recouvrementepainc. Il faut donc supprimer tous
les corps étrangers qui proviennent du mode decktion, du transport et du stockage.
Ces corps étrangers peuvent classés en deux datgor
-les corps gras (huile-graisses) éliminés lors dyaigsage ;

-les oxydes (calamine-rouille) éliminés lors du gcpe.

La surface nettoyée de tous ces corps gdrarest tres réactive, elle aura tendance
a se polluer rapidement au contact de l'air et’daul Le fluxage dans le cas de la
galvanisation, va la protéger pendant les opératdmtransfert vers le bain de zinc et
lors I'immersion dans le zinc liquide [préparatida surface].

Au niveau du laboratoire, la préparationsddaces a été réalisée dans les mémes
conditions que celles utilisées dans les industias effet nous avons réalisé les
différentes opérations (dégraissage, décapagexege,...).
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> Les bains de préparation de surface
La chaine de traitement est formée d’'une série a@lasben matiére pyrex, le
volume de chaque solution est de 100 ml.

* Bain de dégraissage

Le bain utilisé est un dégraissage par solutiomliale a chaud de composition
chimique NaOH, plus N&Os, chauffé a une température 70°C, pour un temps de
10 min et avec une concentration de [59/100ml].

Il existe d’autres types de dégraissage comme paluiine solution alcaline a froid,
le dégraissage par vapeurs de solvant, et le d&ggge acide.

» Bain de rincage apres dégraissage
Le rincage aprés le dégraissage se fait dans d&ng e premier contient de I'eau
chaude a 50°C, et le deuxiéme de I'eau froide gaar@min pour chacun.

* Bain de décapage

Le bain utilisé est un décapage acide avec HCEdlb0% a I'ambiante, pour un
temps de 15min.

Il existe aussi le décapage sulfurique aveS®, et le décapage avec HF (pour les
fontes).

» Bain de rincage apres décapage

Le ringage aprées le décapage se fait avec de teaante.

» Bain de fluxage

Le bain de fluxage utilisé est constitué d’'un mgade 56% ZnClI2 et 44% NHA4CI,
la concentration de la solution est [70g/100mllin& température de 80°C et pour
un temps d’'une minute jusqu’a 2 min, le pH=4 esiticdé par papier pH.

Ces étapes sont suivies d’'un séchage a Idide séchoir pour évaporer I'eau,
ensuite I'éprouvette a été mise dans une étuveedampérature de 120°C, pour 20min
pour ne pas avoir une trempe lors de 'immersiamsda bain de galvanisation.

[11.2. Traitement de galvanisation

A. le Four de galvanisation
La galvanisation s’est faite au niveau daotatoire du département de métallurgie
a 'ENP dans un four a creuset en matiére réfractdie 2kg de poids.
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Figure 8. Four de galvanisation. Figure 9. Creuset de four de galvanisation.

B. Composition du bain de galvanisation

Le bain de galvanisation utilisé est congpds Zn, Al, et Pb. Le zinc, le plomb, et
I'aluminium sont introduit sous forme morceaux daqoes a I'état pur. Le tableau
suivant représente la composition du bain.

Tableau Ill. Composition chimique du bain de galvanisation.

Elément Zn Pb Al
% 98.97 1.00 0.03
Masse (g) 989.7 10 0.30

La masse de chaque élément est prise a l'aide dhiobalance au niveau du
laboratoire de I'école avec une incertitude deigréc de 0.001g.

C. Le remplissage du bain de galvanisation

Le remplissage du bain de galvanisatiestdait de la maniere suivante :
On a introduit tout d’abord les plaquettes de glaaua fond du creuset, ensuite celles de
I'aluminium, on a ajouté les morceaux de zinc qaivent étre en contact avec les
parois du creuset, la température du bain est 0845

Il faut signaler que le plomb fond & 327°C, et éanpérature de fusion de
I'aluminium est environ de 600°C, est celle du z@ist de 419°C. Au cours de la fusion
le Pb a fondu le premier apres c’'est le Zn; [Flatte a cause de sa légereté, alors au
cours de sa flottation il s’est fondu, a la fin anobtenu un bain de galvanisation
homogene.

ENP 2011 —
53



CHAPITRE I

l11.3. Traitement d’électrozingage
A. Montage de I'électrolyse

Figure 10.Montage de I'électrozingage.

Le montage expérimental pour I'électrodéposition esnstitué des éléments

suivants :

1- le circuit électrique qui comprend un générateurcderant continu, d’'une
résistance variable et des appareils de mesuretrigles (ampéremetre et

voltmetre).

2- Un électrolyseur qui contient quatre cuves sousiéde bécher de capacité de

2l, une résistance pour le chauffage des bains.

3- Les électrodes : les anodes de zinc pur et leepigetalligues qui constituent

les cathodes de notre montage.
B. Préparation des bains de zingage

On a utilisé pendant cette étude deux bains, undmginc alcalin et un deuxieme

bain acide.

Pendant la premiéere expérience le bain de zingglgeeest un bain de zinc
alcalin sans cyanure, a base de : {Oxyde de zin®}ZSoude caustique (NaOH)}

Tableau IV. Composition du bain de zinc alcalin et les condisial’utilisation.

Formule du bain Bain mort
Oxyde de Zinc (g/l) 15
Soude caustique (g/l) 150

Conditions d'utilisation
Température (°C) 25
Anodes Zinc pur
Densité de courant (A/dm) 3
Tension de courant (V) 3-5
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L’oxyde de zinc et la soude caustique sont solidesc ils sont pesés directement
a la balance électronique qui est un appareil nigméra affichage digital.

Dans la deuxieme partie, on a utilisé un bain de acide a base de :
{Chlorure de Zinc(ZnGJ), Chlorure d’ammonium(NkCI)}.

Tableau V. Composition du bain de zinc acide et les conditinslisation.

Formule du bain Bain mort
Chlorure de Zinc (g/l) 15
Chlorure d’'ammonium (g/l) 150
Conditions d'utilisation
Température (°C) 25
Anodes Zinc pur
Densité de courant (A/dm) 2
Tension de courant (V) 2-4

l1l.4.Analyse des revétements
l11.4.1.Analyse de I'aspect
L’aspect du revétement est controlé a I'ceil nwdache de zinc doit étre
exempte de discontinuité et de défauts qui pops#jtidice a I'utilisation du produit
fini.
[11.4.2. Analyse micrographique
L’étude au microscope de la structure micrographides revétements permet de
relever le nombre de sous-couches, la structutfépdisseur de chaque sous-couche.
Les piéces galvanisées ont été préparées daatsdatoire comme suit :
» Découpage a I'aide d’'une scie-a-métaux ;
* Enrobage a chaud et a froid ;
» Polissage aux papiers abrasifs (120 a 1200) ;
e Finition au tissu avec de I'alumine 3um ;
* Nettoyage avec l'ultrason ;
» Attaque chimique au Nital (acide nitrique+alcodiydique) 4% ;
* Observation au microscope.
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Figure 11.Microscope optique de département métallurgie.

111.4.3. Mesure de I'épaisseur de revétement

L'épaisseur de revétement de zinc estrohéee en utilisant le logiciel ImageJ2,
en prenant plusieurs valeurs d’épaisseur de laheode dépdt de zinc pour chaque
piéce galvanisée, et faisant la moyenne.

Filg: Edif Imags FPracess Anahze Plugins Window: Holp
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Figure 12.Le logiciel ImageJ2 utilisé.

[11.4.4Contrble de la masse de zinc
En mesurant la masse surfacique de I'acier X42ganéthode de la dissolution

chimigue au niveau du laboratoire de départememéllurgie, on a remarqué que
I'épaisseur mesurée par cette méthode est simikireelle prise par le logiciel
ImageJ2.la différence peut étre due a l'incertitutge travail, surtout qu’on fait les
mesures de la surface sont manuelles.
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>

>

Avec :

Matériels utilisés

HCI ;

La balance d’une précision 0.001g ;
Un bécher de 100ml ;

Une pince ;

Un séchoir.

Mode opératoire

Peser I'échantillon galvanisé ;

Plonger [I'échantillon dans un bécher contenant H@Glisser jusqu'a
I'enlevement de dépdt de zinc en dégageant de rifyghe, a I'exception de
quelques bulles;

Laver I'échantillon, le brossé avec de I'eau cotgatiessuyer avec un chiffon
puis le sécher avec un séchoir ;

Peser a nouveau I'échantillon.

Calcul de la masse de zinc déposée

M =m/S

m=m- my

[ e = M/7.1428 ]

Tel que :

ENP 2011

m; : la masse d’échantillon avec revétement (g) ;

m, : la masse d’échantillon sans revétement (g) ;

m : la difféerence des deux masses avec et santemnedt (g) ;
M : la masse surfacique du zinc (g/m2) ;

S : la surface d’échantillon (cm2) ;

e : I'épaisseur du revétement (um) ;

p : La masse volumique du zinc (g&m
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[11.4.5. Mesure de la dureté
Les mesures de microdureté ont été effectuées amedlicrodurometre de

marque BUEHLER. Nous avons pris la dureté de eswént du zinc. Le pénétrateur
est une pyramide droite a base carrée et d’angs®iumet de 136°. Sous une charge F,
la pyramide est imprimée dans I'échantillon. On unesles diagonales «d » de
I'empreinte et on calcule la valeur de la dureti€k®rs a partir de la formule suivante :

HV = 0.1892 (F/d2)

Ou F est le niveau de la charge appliquée, d aefinlaétre de I'empreinte et dm est la
moyenne des deux diagonales de I'empreidia = (d1 + d2) / 2.

=0189 y —F =41 TGl
HY : xdxd d 5

Figure 13. Principe de I'essai de dureté Vickers.

Dans notre étude, nous avons effectué un balayadeng de I'échantillon, en
prenant pour chaque échantillon trois (3) valeergpres cela on calcule la moyenne en
HV, et pour cela, on a appligué une charge de 1680gLe revétement pendant 5 a10
secondes, sans choc ou vibration.

[11.4.6. Essai de corrosion en eau de mer artificike

Un des échantillons galvanisés est pris pousdiede corrosion dans une eau de
mer préparée au niveau de laboratoire pour desdesidifférentes, pour connaitre la
résistance la corrosion marine tout en remarquaspéct de revétement a I'ceil nu
aprés chaque essai.

On a préparé 100ml d’eau de mer conteh&it6g de NaCl de pureté 98%, plus
de 9.88ml d’eau oxygénée®, de concentration [30.363 g/dm
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Figure 14.Schéma de I'essai de corrosion en eau de meicetlé.
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CHAPITRE IV

L’objectif de nos travaux est d’étudier les effdesconditions de la galvanisation
sur la qualité du dépbt de zinc sur quatre aciersamstruction. Les parameétres étudiés
sont :

- La composition ;

- Lastructure ;

- Latempérature du bain ;
- La durée d’immersion.

Nous avons étudié I'évolution de I'épaisseur, lssseasurfacique, I'aspect de la
couche et la dureté du revétement de zinc, ertitondes parametres physiques.

l. Influence du temps de séjour dans le bain de gadnisation

Nous avons procédé a des traitements de galvamisala température de 450 °C
des aciers A37, X42, 20NC6 et 25CD4. Les durémsndérsion dans le bain de zinc
pendant des durées de 2 a 6 minutes.

l.1. Analyse de la structure micrographique des redtements

Apres la préparation micrographique des eéchansllgmour I'observation
micrographique, I'examen des photographies deéréiftes piéces a donné les résultats
ci-dessous. Les Structures micrographiques deserme@its obtenues montrent que les
revétements sont constitués de quatre sous-coutdrdse de ces sous-couches partant
de l'acier se présente comme shitgures 1-4) :

* Premiere sous-couche Gamma
» Deuxiéme sous-couche Delt (

» Troisieme sous-couche Dzéf (
e Quatrieme sous-couche Etg.(
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Figurel. A Figurel.B

oy re s
Al

o A

Figurel.D Figurel. E
Figure 1. structure de revetement dede galvanisation dedia&B7

A-2min [-3min  C-4min  D-5min  E-6min
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Figure 2. Structure de revétement de galvanisation de |ra20NC6.

a-2min b-3min c-4min d-5min e-6min
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Figure3.D Figure3. E

Figure 3. Structure de revetement de galvanisation de Ila2%CDA4.

A-2min B-3min C-4min D-5min E-6min
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Figured.C Figure4.D

Figure4. E

Figure 4. Structure de revétemertte galvanisation de l'acier X4

A-2min B-3min C-4min D-5min E-6min
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>» La sous-coucherl’, relativement fine, elle apparait avec un aspectlse et
posséde I'épaisseur la plus faible mais qui rest®ume ;

> La sous-couche &, présente une cristallisation grossiere dirigée et
perpendiculaire a I'interface de revétement ;

> La sous-couche & présente une cristallisation allongée et orientée
perpendiculaire a l'interface de dép6t. Les cristant la forme d’aiguille. Cette
sous-couche est la plus épaisse des autres socisescu

> La sous-couchen, posséde une cristallisation plus fine que lesssmuches
Delta et Dzéta. La structure n’est pas orientde,adt aciculaire ; son épaisseur
est Ilégerement inférieure a celle de la sous-coDelt@.

Pour les aciers A37 et 20NCB6, on constate queisépar de la couche Delta vaut
environ le tiers de I'épaisseur totale du revéteamBar contre dans le cas de l'acier
25CD4 les limites entre les sous-couches Deltazétdone sont pas définies ce qui ne
permet pas d’estimer les épaisseurs.

Pour l'acier X42, l'apparition des quatre sous-d¢mg est claire, avec une
adhérence et un état de dépdt uniforme.

|.2. Effets sur I'épaisseur

L’épaisseur du revétement a été mesuréed@ax méthodes : par microscopie
quantitative (utilisation du logiciel ImageJ2). fi#tr méthode de dissolution chimique et
pesée du dépbt. Les résultats obtenus sont :

A. Résultats de la microscopie quantitative

L’épaisseur du revétement croit avec la durée dmtiea dans le bain de zinc.
Comme les durées d’immersion sont faibles, l'augaten de [|'épaisseur est
relativement faible Kigures 5-8). La comparaison des résultats sur les quatersaci
montre que les dépbts sur l'acier A37 est le phiblé et celui réalisé sur I'acier
25CD4 est le plus épaikigure9).

Tableau |. Effet de la durée d'immersion sur les épaisseunedétement sur les aciers A37,
X42, 20NC6, 25CDA4.

t (min)
Acier 2 3 4 5 6
A 37 75.70 81.85 83.35 85.65 92.10
20NC6 144.70 167.55 189.85 215.90 232.85
25CD4 136.75 179.05 205.75 219.43 250.15
X42 45.95 97.95 140.00 155.00 163.00
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Figure 5. L’évolution de I'épaisseur de revétement sur Bad\37 en fonction de la
durée d'immersion dans le bain.
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Figure 6. L’évolution de I'épaisseur de revétement sur iEa0ONC6 en fonction de la
durée d'immersion dans le bain.

> Les épaisseurs de 'acier 20NC6 sont relativemeanides par rapport a celles
de l'acier A37, elles évoluent de maniére paralh@iqvec la durée de séjour
dans le bain de la galvanisatidfigures 5-6) ;

2 pour I'acier 25CD4 le dépdt est relativement épsis, épaisseur augmente avec
la durée d’immersion dans le bain, comme le mdrarégure suivante :
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Figure 7. L’évolution de I'épaisseur de revétement sur Ba@5CD4 en fonction de la
durée d'immersion dans le bain.

> Pour lacier X42, une augmentation des épaisseudsrevétement avec
'augmentation du temps d’immersion dans le bairnzohe fondu Figure 8),
mais est toujours inférieure a celle de 25CDA4.

X42
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Figure 8. L’évolution de I'épaisseur de revétement sur Eaick42 en fonction de la
durée d'immersion dans le bain.
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Figure 9. L’évolution de I'épaisseur de revétement sur lesracétudiés en fonction de

la durée d'immersion dans le bain.

B. Par méthode de la dissolution chimique.

Les résultats obtenus par cette méthode (exposédaahapitre 11l) sont proches
de ceux obtenus par microscopie gquantitative. lfi@réince est due certainement a la
nature de la méthode manuelle de la dissolutiomicfuie.

Les résultats des variations de la masse surfaeijde I'épaisseur du revétement
en fonction du temps dimmersion sont présentés danlTableau I1). Et dans les
(Figures 10-11) pour I'acier X42.

Tableau | 1. Effets de la durée d’immersion sur la masse sugfaeidu revétement sur I'acier

0

X42.
t(min) | mi(g) | m2(9) m( | S(nf) | M(gm?) | e (um)
2 1.911 1.821 0.090 270 333.330 | 46.670
3 2.610 2.387 0.227 321 693.780 97.13
4 3.167 2.867 0.300 300 | 1000.000| 140.600
5 2.530 2.162 0.368 330 1115.11  155.0;
6 2.688 2.366 0.322 240 | 1570.833| 187.835
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Figure 10. L’évolution de la masse surfacique de revétemanitaier X42 en
fonction de la durée d'immersion dans le bain
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Figure 11. Evolution de I'épaisseur de revétement sur I'a¢{d2en fonction de la
durée d’immersion dans le bain.

Les trois aciers A37, 20NC6, 25CD4 sont déja cdédrdpar la dissolution
chimique, I'évolution est parabolique et normalépaisseur de dépbt de zinc sur A37
demeurait toujours inférieure a celle de 'acieN2® et 25CDA4.

C. Effets sur la dureté du revétement

Des essais de dureté sont faits sur des échastileia nuance X42 galvanisés a
des difféerents temps d'immersion (2, 4, 6 mn) ré&siltats sont présentés dans la figure
suivante :
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Figure 12. Effets de la durée d'immersion sur le profil de rodureté
du revétement de zinc sur acier X42.

La dureté du revétement décroit avec la profondauta valeur de la dureté passe
de celle d’'un matériau dur (I'acier) vers un matérmoins dur (le zinc). Pour une
profondeur de 60 pum la chute est importante eléarat50%.

La dureté augmente avec la durée dimmersion I'émaisseur est plus
importante et la distance fer- zinc plus importante

ll. Influence de la température du bain de la galvaisation

L'objectif de cette partie est d’étudier les effets la température du bain de
galvanisation sur les parametres de la qualitéedétement tels que :

- Epaisseur de la couche de dépbt ;
- Structure de la couche ;

- La masse surfacique du zinc ;

- L’aspect de la couche.

Le principe consiste a soumettre des éprouvettéslgislement préparées a des
galvanisations a différentes températures de 4880&C pendant 3min, ces eprouvettes
ont subit des préparations de surface complétegs ldeons procédé a I'écumage de la
surface du bain juste avant l'introduction et justant la sortie des pieces du bain.

I1.1. Analyse de la structure micrographique des reétements

Les échantillons ont subit une préparation miapgique pour I'observation
microscopique, I'examen des photographies desrdiffé échantillons a donné les
quatre sous-couches bien apparaitre successiveda ® le sens a l'extérieur du
revétement’, , &, et enfiny. Et les microstructures sont présentées dand-igsids
13-14).
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Figure13.B

Figure13.C
Figure 13. Structure de revétement de I'acier A37.

A-430°C B-440°C C-460°C

Figurel14. A Figure14. B
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Figurel14.C

Figure 14. Structure de revétement de l'acier X42.
A-430°C B-440°C C-460°C

On remarque le revétement de l'acier X42 est régelk continu, avec les quatre
sous-couches ; a la température 460°C une cristatin lente, méme remarque pour
I'échantillon A37.

11.2. Effets sur I'épaisseur

1) Par mesure quantitative

L’épaisseur du revétement croit avec la températlwe bain de zinc. La
croissance des épaisseurs de revétement sur s &d7, X42 et est faible jusqu'a
440°C, ensuite elle augmente dans l'intervalle 4@ @ 450°C, avant qu’elle ralenties a
partir de la température 450°€iQures 15, 16). La comparaison des résultats sur les
trois aciers montre que les dépdts sur I'acier A&7e plus faibleRigure 17).

Les résultats obtenus du calcul des épaisseurtapaesure quantitative sont
montés dans le tableau suivant :

Tableau I11. Effets de la température du bain sur les épaissadunevétement des
aciers A37, X42.

T (°C) 430 440 450 460
Acier
A 37 55.83 63.33 81.85 94.05
X42 87.21 94.40 129.98 245.65
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Figure 15. L’évolution de I'épaisseur de revétement sur Eadh37 en fonction de la
température du bain.

2 I'épaisseur du revétement sur I'acier A37 est iatanent faible, elle satisfait les
conditions définies par les spécifications, cepi@igseur évolue correctement de
maniere paraboliquement croissant avec de la teatyyérdu bain de zinc
fondu.

> Pour I'acier X42, I'épaisseur augmente avec I'augiaton de la température
du bain de la galvanisation, I'allure est prochen@ exponentielle que d’'une
parabole [Eigure 16).

X42

255 +
235 A
215 A
195 -
175 -
155 -+
135 -+
115 -
95 4

75?*

e(um)

430 435 440 445 450 455 460 465

T(°C)

Figure 16. L’évolution de I'épaisseur de revétement sur Eaick42 en fonction de la
température du bain.
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Figure 17. L’évolution des épaisseurs de revétements swadiess étudiés en fonction
de la température du bain.

2) Par méthode de la dissolution chimique

En mesurant la masse surfacique de I'acier X42ganéthode de la dissolution
chimique au niveau du laboratoire de départememétallurgie, on a remarqué que
I'épaisseur mesurée par cette méthode est simdaiedle prise par le logiciel ImageJ2.
La différence est due aux incertitudes inhéreatesdeux méthodes.

Avec la méme procédure qu’on a utilisée avec leamdilons pour I'étude de
I'influence du temps d'immersion, on a effectuédssais pour des échantillons de la
nuance X42 galvanisés a différentes températures.

Les résultats sont présentés dans le tallgaant pour I'acier X42. Et les figures
présentent la variation de la masse surfaciguépaisseur du revétement toujours pour
I'acier X42 en fonction de la température du bargdlvanisation.

Tableau 1V. Effets de la température du bain.sur la masseasigtie (acier X42).

T (°C) my (9) m; (9) m( | S(nf) | M(gm?) | e (um)
430 3.619 3.388 0.231 390 580.120 | 82.924
440 3.059 2.845 0.214 330 648.48%  90.78P
450 2.679 2.383 0.296 330 899.86 | 125.981
460 2.179 1.778 0.401 236 1699.153 237.8To
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Figure 18. L'évolution de la masse surfacique du revétemantacier X42 en
fonction de la température du bain.
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Figure 19. L'évolution de I'épaisseur de revétement sur kEack42 a partir de la
masse surfacique en fonction de la températureaiiu b
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lll. Influence de taux de silicium sur I'épaisseur

Pour mettre en évidence l'effet de silicium surglzalité de revétement, nous
avons choisi les deux aciers A37 et X42 qui onttdes de carbone proches mais des
taux de silicium différents.

- 0.055% Si dans l'acier A37 :
- 0.246% Si dans l'acier X42.

4+ L'effet du taux de silicium sur I'épaisseur

Les résultats obtenus dans |&alfleau 111) montrent que ['épaisseur du
revétement croit sensiblement avec le taux deilsitic ceci est révélé par l&igure
17), qui montre que pour une température du bien6@8@, I'épaisseur sur I'acier X42
est nettement supérieur a celle sur l'acier A37. r€sultat montre |'effet de la
composition chimique du substrat sur I'épaisseuregétement.

V. Essai de corrosion

Figure 20. Essai de corrosion pour 10 heures.

L'observation de dépbt qui a été soumis pendant HOHessai de corrosion
montre que le revétement a bien résisté a I'attéigigeire 20).
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Figure 21. Essai de corrosion pour 20 heures.

Figure 22. Essai de corrosion pour 40 heures.

Les observations sont les mémes pour I'état deemd@nt exposé en temps de
heures. Par contre, le revétement soumiscorrosion pendant 40 heures, a une
attaque visible sous forme de corrosion localiFigure 22).
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V. Interprétions des résultats

A partir de cette étude pratique, on a montréelésts des parametres étudiés
(température, temps et taux de silicium) sur ledtléle zinc par les résultats obtenus.

V.1. la nature du revétement

D’aprés les structures micrographiques obtenueartér ples aciers galvaniseés, le
dépot de zinc se constitue de quatre sous-couckesssives

* Premiere sous-couche GammaHgZny) ;
» Deuxieme sous-couche DeltaKeZny) ;

» Troisieme sous-couche DzétaHeZn3) ;

* Quatrieme sous-couche Eta4n).

4+ Structure de revétement

Eta €q
Dzéta Eg
En palissade eﬂl["
Belta oo s nusri s sussr s s P B €5
Compact €31k
Gamma er
€ = €51kTeslp
T <8y <85 <e:

V.2. L'effet de la composition (taux de silicium)

D’aprés les résultats obtenus sur les aciers A3X4&, on constate qu’'une
augmentation de silicium de 0.055% (A37) a 0.246%2) a un effet remarquable sur
le dépot.

Et dapres le classement de Sandelin l'acier A37 ws acier Sandelin
(0.045<%Si<0.135) son dépbt est caractérisé parpuise importante de zinc, et la
sous-couchet représente 90% de I'épaisseur de revétemeng glor I'acier X42 est
un acier hyper-Sandelin (%Si>0.135), son revéterashtaractérisé par une prise de
zinc trés importante, étreprésente 75% de la couche.
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Aussi plus la teneur de silicium augmente danfaposition de I'acier, plus sa
réactivité augmente, ce qui conduit & un revétengpaiis et de couleur gris. Ceci
confirme les résultats obtenus.

V.3. L'effet de la durée d’immersion dans le bain d la galvanisation

D'apres les résultats des différents aciers étudiépaisseur varie de maniére
parabolique selon une loi de type :

e=k.

n: constante du temps ;
k: constante de croissance.

Il s’agit du mécanisme de la diffusion des atomegzidc dans I'acier en formant
des composeés intermétalliques, ce phénomeéne thezndieplue dans le temps qui avec
lui I'épaisseur de revétement croit.

Les courbes de I'évolution de I'épaisseur de dfgpésentent approximativement
de taux de croissance pour les aciers 20NC6 et 25C&ui de I'acier A37 est faible,
alors que celui de I'acier X42 est moyen entredi@sx Eigure 9).

La masse surfacique augmente avec de la durée dlison présentant une
courbe presque linéaire.

V.4. Effet de la température du bain de galvanisatin

L’épaisseur de revétement augmente avec la tengpéradu bain, cette
température joue un réle tres important dans lmdbion des alliages intermétalliques
Fe-Zn au cours de la galvanisation.

Quand la température du bain augmente, l'intertatdee I'acier et le zinc fondu
sera un milieu activé thermiquement, donc une siifio importante, mais a une
température supérieure a 450 °C la diffusion sdifecitk, la couched devient une
barriere de diffusion [24]

V.5. Dureté de revétement

D’aprés les résultats, la dureté des revétemenis avec I'épaisseur. Ceci est
compréhensible car on passe d’un matériau duri€fpa un matériau moins dur (zinc).
Donc plus la distance qui sépare ces deux matédsigrande plus la dureté est élevée
pour un point donné du revétement. Comme I'éparss®it avec la durée de maintien
et avec la température du bain, donc la dureté ava@c ces deux parametreSigure
12). Le schéma suivant montre I'explication :
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V.6. Résistance du revétement a la corrosion

Les résultats des essais montrent une résistamsewamilieu particulierement
corrosif du revétement jusqu'a une exposition deh@0res. L’attaque est du type
localisée a cause de la présence des ions chlatanssun milieu aqueux.
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CHAPITRE V

Nous nous intéressons établir les conditions pour obtenir des revétemdstginc
qui répondent, en qualité, aux normes en matiégpailsseur,d’adhérence, de
morphologie et de dure

Nous avons étudié I'évolution de I'épaisseur, lasseasurfacique et I'aspect de
couche de zinc, en fonction de ses parametresqlesi Les parameétres étudiés sol
temps de séjour dans I'électrolyte, Insion de courant et la nature de I'électroly

l. Influence du temps de séjour dans I'électrolyte

[.1. Le bain alcalin
La tension de courant a fixéea 3V, et on fait les essais de revétement de zin
I'acier X42 pour des durées de 5 minutes a 25 ras

A. Analyse de la structure micrographique des revétenms

L’examen des photographies des différentes pieckmaé les résultats-dessous.
Les reetements sont constitués d'une seule couchedépdt ne possede pas
constitution micrographique ce qui est normal déess procédés électrolytiques.
présente une bonne adhérence et une porosité.faiBfeaisseur du revétement cr
avec la duréeall'opération(Figure 1)

acier
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Figure 1. Effets de la duréd’électrodéposition (acier X42gelon la variation de Ii
durée de I'immersion dans le bain alcz.

a:bmin, k:10min, c: 15min, d : 20min,:&25min
On voit que ¢ revétement du zinc obte est :

- Constitué d'une seule couche brille ;

- La couche edtniforme;

- Cette couche esidhérente (absence de cavité, de discontinuitatarface ;
- Une couche a faible rugos.
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B. Analyse de 'épaisseur

L’épaisseur du revétement a été mesurée par déthones : méthode par analyse
quantitative a l'aide d’'un microscope optique etrdlogiciel (mage J et méthode

par dissolution chimique du revétement.

B.1. Analyse par microscopie quantitative
Les résultats obtenus sont regroupés dans le tabigaant :

Tableau I.Effets de la durée de séjour dans I'électrolyteaktcsur I'épaisseur du

revétement.
5min x3V 10min x3V | 15min x3V | 20min x3V | 25min x3V
1 8.5 9 14 25 24
2 7.5 10 19 24 24
3 12 17 25.5
4
€moy 8 10.35 16.65 24.85 24

Les variations de I'épaisseur de la couche deawec la durée de séjour dans le
bain alcalin sont illustrées par(lgigure 1).

30 +

e(um)
——X42

5 10 15 20 25 30

t(min)

Figure 2. L’évolution de I'épaisseur de revétement en famctle la durée de
I'éléctrozingage dans le bain alcalin.

De 5min a 20 min:

- I'épaisseur augmente avec la durée de I'immersionformément a la loi de
Faraday qui relie I'épaisseur avec la durée dauséjans I'électrolyte ;.
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- Le maximum est atteint & 20min, a partir de cetiree I'épaisseur décroit
sensiblement pour atteindre 24pum a 25 min.

B.2.Contréle par méthode de la dissolution chimique

La méthode a été exposée dans le chapitre Ill. &umant la masse surfacique de

I'acier X42 par la méthode de la dissolution chin@gau niveau du laboratoire de
département de métallurgie, on a constaté que dssltats obtenus par les deux

méthodes sont proches. La différence peut étreadkencertitudes attribuées aux deux
méthodes.

Les résultats obtenus sont présentés datableau Il suivant. Les variations de

la masse surfacique et de I'épaisseur en fonciola duré d'immersion sont illustrées
dans laFigure 1).

Tableau Il. Evolution de la masse surfacique et de I'épaisdeurevétement.

t(min) ma(9) M(9) m(9) S(rf) M(g/m?) | e(um)
5 1.495 1.492 0.003 0.000072 41.67 5.85
10 1.317 1.313 0.004 0.000096 60.6( 8.5(
15 1.146 1.141 0.005 0.000050| 100.00 14.00
20 1.420 1.406 0.014 0.000084 166.7D 23.35
25 1.516 1.504 0.012 0.000077| 155.85 21.80
X42
195
175
155
135
M(g/m2) 115
% ——X42
75
55
35 T T . T )
10 15 20 25 30
t(min)

Figure 3. L’évolution de la masse surfacique du revétemeanktacier X42 en fonction
de la durée de I'électrozingage dans le bain altal
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Figure 4. L’évolution de I'épaisseur du revétement sur ack42 a partir de la masse
surfacique en fonction de la durée de I'électroaipg dans le bain alcalin.

|.2. Le bain acide

Dans cette expérience, nous travaillons avec umdm@de dont la composition est
donnée dans le chapitre Ill. La tension de cowsate fixée a 3V. Les essais de
revétement de zinc sur I'acier X42 ont été réalsais des durées de 10 minutes a 20
minutes.

A. Analyse de la structure micrographique des revéteants
L’examen des photographies a donné les résultésepté dans les figures
suivantes. Les revétements sont constitués d’ure seuche. La structure du
revétement est uniforme, présentant une bonne eateet une faible porosité
(Figure 5):
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Figure 5. Effets de la durée d’électrodépositionc{ar X42) selon la variation de la
durée de I'immersion dans le bain acide.

a:5min, b : 10min, ¢ : 15min, d : 20min.
On voit que le revétement du zinc obtenu est :

- Constitué d’'une seule couche brillante ;

- Lacouche est uniforme ;

- Cette couche est adhérente (absence de I'intesfatce I'acier et la couche) ;
- Une couche a faible rugosité.

B. Analyse de 'épaisseur

B.1. Analyse par microscopie quantitative
Les mesures sont danstédleau Il suivant:

Tableau Ill. Evolution de I'épaisseur du revétement en fonatie la variation de la
durée de I'électrozingage dans le bain acide.

3V x 5min 3V x10min 3V x15min 3V x20min
1 10 12 24 21
2 7 14.25 24 22
3 8 17 20 18.75
4 16 18.5
G| LEHe 14.80 22.65 20.45
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Figure 6. L’évolution de I'épaisseur du revétement sur kack42 en fonction de la
durée de I'électrozingage dans le bain acide.

De 5min a 15 min :

- L’épaisseur augmente avec la durée de I'immersans de bain acide, ce
résultat est conforme avec la loi de Faraday.

- A 15 min I'épaisseur est maximale, au-dela I'epaussiécroit pour atteindre
20um pour une durée de 20min.

B.2. Contréle par méthode de la dissolution chimige
On va suivre la méme méthode faite pour les pieieguées en bain alcalin. Les
résultats obtenus sont regroupés damadkeau 1V suivant :

Tableau IV. Evolution de la masse surfacique et de I'épaissieurevétement.

t (min) ma(Q) my(9) m(9) S(n) | M(g/m) | e (um)
5 1.395 1.392 0.003 | 0.000066 | 45.45 6.36
10 1.003 0.999 0.004 | 0.00005p 80 11.2(
15 1.532 1.522 0.010 [ 0.000091] 109.89 [ 15.38
20 1.180 1.173 0.007 | 0.00007p  100.0{ 14.0p
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Figure 7. L’évolution de la masse surfacique du revétemeanktacier X42 en fonction
de la durée de I'électrozingage dans le bain acide.

X42

==X 42

4 T T T 1
5 10 15 20 25

t(min)

Figure 8. L’évolution de I'épaisseur du revétement sur kack42 a partir de la masse
surfacique en fonction de la durée de I'électroaigpg dans le bain acide.

[l. Influence de la tension de courant

[1.1. Le bain alcalin
Le temps de séjour dans I'électrolyte a été fid®inutes, et on fait les essais de
revétement du zinc sur I'acier X42 en variant lasten de courant de 3V a 5V.

A. Analyse de la structure micrographique des revétenms

Apres la préparation micrographique des échanslfmour I'observation
micrographique, 'examen des photographies desgréifites pieces a donné les résultats
ci-dessous. Les revétements sont constitués deule souche. La structure du
revétement est la suivante :
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CHAPITRE V

Figure 9. Effets de la durée d’électrodéposition (acier Xd&lpn la variation de la
tension de courant dans le bain alcalin.

a:3V,b:35V,c:4V,d:45V,e:b5V.

On voit que le revétement du zinc obtenu est :

- Constitué d’'une seule couche brillante ;
- La couche est uniforme ;
- Cette couche est adhérente (absence de I'integfatce I'acier et la couche) ;

- Une couche a faible rugosité.

B. Analyse de 'épaisseur

B.1. Analyse par microscopie quantitative

Les mesures obtenues sont regroupées daakléau Vsuivant :

Tableau V. Evolution de I'épaisseur du revétement en fonatieta variation de la

tension de courant dans le bain alcalin.

3V x10min | 3.5V 4V x10min | 4.5V 5V x10min
x10min x10min
1 9 22 25.5 24 17
2 10 22 27.5 29 16
3 12 25 19
4
Emoy 10.35 22 26.5 26 17.35
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e (um)
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u(v)
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Figure 10.L’évolution de I'épaisseur du revétement du zuncl'sicier X42 en fonction
de la variation de la tension de courant.

B.2.Contrble par méthode de la dissolution chimique
Les résultats obtenus d’apres cette expériendedsmis leableau VIsuivant :

Tableau VI: évolution de la masse surfacique et de I'épaissa fonction de la
variation de la tension de courant.

my(Q) my(Q) m(g) S(nf) | M@m?) | em)
3V 1.317 1.313 0.004 0.000066 60.60 8.50
3.5V 1.530 1.520 0.010 0.000077 129.8Y 18.1
4V 1.886 1.874 0.0126 0.000088 143.18 20.04
4.5V 2.174 2.160 0.014 0.000099 141.41 19.§
5V 2.147 2.136 0.011 0.000117 102.14 14.3
X42
200 -
150 -
50 - == X42
0 T T T T 1
3 3,5 4 4,5 5 5,5
V(V)

Figure 11. L’évolution de la masse surfacique du revéterdarginc sur I'acier X42 en
fonction de la variation de la tension de couraanhsd le bain alcalin.

ENP 2011

91



CHAPITRE V
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Figure 12. L’évolution de I'épaisseur du revétement sur lack42 a partir de la
masse surfacique en fonction de la variation deefesion de courant dans le bain
alcalin.

[1.2. Le bain acide
Le temps de séjour dans I'électrolyte a été fiddrinutes, et on fait les essais de
revétement du zinc sur I'acier X42 en variant lasten de courant de 2V a 4V.

A. Analyse de la structure micrographique des revétenms

Aprés la préparation micrographique des échansljmour I'observation
micrographique, I'examen des photographies deéréifites pieces a donné les résultats
ci-dessous. Les revétements sont constitués deule souche. La structure du
revétement est la suivante :

"";:"’I‘."\k« V4D
_ . ALK
a b
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| '.I-x

Figure 13. Effets de la durée d’électrodéposition (acier Xd&lpn la variation de la
tension de courant dans le bain acide.
a:2V,b:3V,c:4V.

On voit que le revétement du zinc obtenu est :

Constitué d’'une seule couche brillante ;

La couche est uniforme ;

Cette couche est adhérente (absence de l'integfatce I'acier et la couche) ;
Une couche a faible rugosité.

B. Analyse de I'épaisseur

B.1. Analyse par microscopie quantitative
Les résultats sont résumés danstdeau VIl suivant:

Tableau VII. Variation de I'épaisseur du revétement en fomcte la variation de la
tension de courant.

2V x15min 3V x15min 4V x15min
1 15 24 22
2 19 24 13
3 18 20 13
4
€moy 17.35 22.65 16
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X42
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2 2,5 3 3,5 4 4,5
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Figure 13. L’évolution de I'épaisseur du revétetgur I'acier X42 en fonction de la
variation de la tension de courant dans le bairdaci

Dans l'intervalle 2 a 3V, on voit que I'épaisseuealla tension de courant
conformément a la loi de Faraday qui relie I'épaissavec les parametres électriques ;

A 3v I'épaisseur atteint la maximum puis elle détcro
B.2. Contrdle par méthode de la dissolution chimige

Les résultats obtenus d’apres cette expériendesprésentés danstkbleau
VIII suivant :

Tableau VIII. Variation de la masse surfacique et I'épaisseufonction de la
variation de la tension de courant dans le bairdaci

ma(g) my(Q) m(g) S(nf) | M(@m?) | e(um)
2V 1.223 1.217 0.006 | 0.000066] 90.90 12.72
3V 1.532 1.522 0.010 | 0.000091L  109.8% 15.38
Y, 1.347 1.341 0.006 | 0.000070| 85.70 12.00

ENP 2011 94



CHAPITRE V

M(g/m2)

115
110
105
100

90
85
80

X42

u(v)

== X42

Figure 15.L’évolution de la masse surfacique du revétemartinic sur I'acier X42 en

fonction de la variation de la tension de couraahd le bain acide.

e(um)

X42

u(v)

== X42

Figure 15.L’évolution de I'épaisseur du revétement du zind'sier X42 a partir de
la masse surfacique en fonction de la variatioedinsion de courant dans le bain
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lIl. Comparaison entre les deux bains

On va comparer d’'une part les résultats obtenus @sndeux bains, et d’autre
part les résultats expérimentaux avec ceux théesigbtenus par la loi de Faraday,
dans les deux parties traitées avant (variatiola derrée de I'immersion et la variation
de la tension de courant) et avec les deux méthodke d’analyse d’épaisseur et de la
dissolution chimique.

A. Influence de la durée de I'immersion

A.l. Mesure par analyse quantitative
On utilise les résultats tableau I etlll , pour dessiner le graphe suivant :

30 -
25 -
20 -
e (um) 15 -
=#="Dain alcalin
10 -
=—&—Dbain acide
5 .
0 T T 1

t (min)

Figure 17.Comparaison des épaisseurs expérimentales deshdéns obtenues par
I'analyse quantitative.

Jusqu’a t= 15min : les épaisseurs des bains asatgsupérieurs a celles des bains
alcalins, ensuite la tendance est inversé.

On observe un abaissement de I'épaisseur a pantie daille critique.

A.2. Contréle par méthode de la dissolution chimique
On utilise les résultats dégbleaux Il etlV, on aura le graphe suivant :
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Figure 18. Comparaison des épaisseurs expérimentales desbadéus obtenues par la
dissolution chimique du revétement.

Pour les valeurs de t inférieur a 15 min ,les é&gaaiss de la couche obtenue par
électrodéposition dans un bain acide sont pluséepar rapport a ceux des bains
alcalins .

Au-dela d’une taille critique la tendance est irpéer.

A.3. Calcul des épaisseurs a partir de la loi de Faday

On a la loi de Faraday qui établie une relatiomeelat quantité du dépét formé a la
cathode avec la quantité d’électricité passée :

m=(1/F).(M/n).q

A partir de cette relation, on peut établir unatieh entre I'épaisseur de la couche
déposée avec l'intensité de courant | (Afjlet aussi la durée de I'immersion t (min),
qui est la suivante :

e= (L/F).(M/rp).(I/S).t

- elum ; - n=2.

- F=96487 C/mol ; - p=7.14 glcrit,
- t:second ; - M= 65.409 g.
- 1A ; -S:dh
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» Le bain alcalin
Tableau IX Comparaison des épaisseurs calculées et expérihasrdalon la variation
de la durée de I'immersion.

@périmentale (“m)

t (min) Etheorique (M)

5 min 4.27 8
10min 8.54 10.35
15 min 12.8 16.65
20 min 17.08 24.85
25 min 21.35 24

> Le bain acide
Aussi on applique la loi de Faraday pour calcwdsrdpaisseurs, on obtient les

résultats suivants

Tableau X.Comparaison des épaisseurs expérimentales etléaku

t(min) Etheorigue (LM) eexpérimentale(um)
5 2.84 8.35
10 5.69 14.8
15 8.54 8.54
20 11.38 20.45

La comparaison des valeurs théoriques et expérateanties épaisseurs montre
que les résultats expérimentaux sont supérieursapaort a ceux obtenus par calcul et
cette différence peut étre due aux facteurs sed@sdgui interviennent dans la pratique
et qui sont favorables a la cinétiques de la dépaosi

B. Influence de la tension de courant

B.1. Mesure par I'analyse quantitative
Les tableaux utilisés sonV:et VIl :
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Figure 19.Comparaison des épaisseurs expérimentales desbhdénsx obtenues par
'analyse quantitative

On voit aussi que pour les épaisseurs du dépdialas acides sont supérieures a celles
des bains alcalins jusqu'a une taille critique puigndance est inversée.

B.2. Contr6le par méthode de la dissolution chimique
On utilise les résultats désbleaux Viet VIl :

25 -

20 -

15

e(um)

10 - —#—bain alcalin
=—bain acide

5 -

0 T T 1

u(v)

Figure 19. Comparaison des épaisseurs expérimentales deshdéns obtenues par la
dissolution chimique.

Pour U jusqu’a 3V les épaisseurs des bains acatdssapérieurs a celles des bains
alcalins, ensuite le tendance sera I'inverse.
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B.3. calcul des épaisseurs par la loi de Faraday
Ona:U = R.l tel que

- U : tension de courant (V) ;
- | :intensité de courant (A) ;
- R résistance)).
» Le bain alcalin
On injecte cette relation dans la loi de Faradaynedbtient les résultats suivant
selon letableau XI:

Tableau XI.Comparaison des épaisseurs calculées et expéramestlon la variation
de la tension de courant.

U (V) R (Q) Bheorique(HM) Eexpérimentale (M)
3 34 8.35 10.35
3.5 60 16.59 22
4 65 16.91 23
4.5 75 17.08 26
5 92 15.47 17.35

> Le bain acide

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tabigaant :
Tableau Xl .Comparaison des épaisseurs expérimentales et éalsgelon la

variation de la tension de courant.

U (V) R(Q) Eheorique (Um) Qex.périmentale(l-lm)
2 80 10.67 17.35
3 85 15.07 22.65
4 120 14.23 16

Les mémes remarques sont observées dans ce bairlpsedans le premier bain.

C. La microdureté
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Figure 20. Effets de la nature du bain sur le profil de la rodureté
du revétement de zinc sur l'acier X4.

La dureté du revétement croit avec la durée detieaidans le bain.

Les bains acides donnent un revétement plus dulegu=ains alcalins pour les
duretés de maintien inférieurs & 20 min.

V. L’essai de corrosion

1. Essai de 10 heures

Figure 22. Profil de la piéce exposé pendant 10régu
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2. Essai de 20 heures

Figure 23.Profil de la piece exposé pendant 20 heures.

3. Essai de 40 heures

Figure 23. Profil de la piece exposé 40 heures.

1) Essai de 10heures : I'analyse du revétement dieda pxposé pendant 10
heures montre une légére corrosion sur la surface.

2) Essai de 20 heures : I'analyse du revétement expmasgant 20heures montre
une corrosion importante qui atteint presque 50%&a dairface, la corrosion est
de type généralise.
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3) Le méme phénomene pour le revétement exposé pefiaedires mais avec
une attaque pus importante.

V. Interprétations

V.1. Morphologie du dép6t

Le dépbt obtenu est monocouche typique des dépatsadgiques. Il est caractérisé
par son uniformité, son adhérence et 'absenqedesités et des défauts. La rugosité
est faible.

V.2.Effet de la durée d'immersion

L’épaisseur est proportionnelle avec la durée d'ersion dans I'électrolyte qui est
conforme avec la loi de Faraday qui établie utediom entre la quantité du zinc
déposée au niveau de la cathode et la durée d’isiomedonc plus la durée de
'immersion augmente donc la déposition augmente.

La loi de Faradaye= (1/F).(M/np).(l/S).t

Pour la diminution de I'épaisseur constatée ap@@si2 pour les bains alcalins et 15min
pour les bains acides, elle est due a la sursatnrdé I'interface en zinc qui provoque
la diminution du gradient de potentiel entretkiriace et le milieu , donc la cinétique
de la déposition du zinc va diminuer.

V.3. Effet de la tension de courant

La couche de zinc se développe et croit avec itardation de la tension de
courant qui est conforme aussi avec la loi de Faradi relie I'épaisseur du dépbt avec
I'intensité de courant. Cette derniere étant primonelle avec la tension de courant
d’apresla loi d’Ohm (U =RlI), donc I'épaisseur de la couche est proportionrasiée la
tension de courant.

Lorsque la tension de courant augmente, la vitedssaigration du zinc augmente
puisque la différence de potentiel est grande. Qdgat, Cette augmentation du
potentiel engendre la surtension de I'hydrogerimtetface. Cette surtension provoque
les phénomenes suivants :

- un désordre de déposition du zinc au niveauidietface

- création des pores de I'hydrogéne, qui va caretitin film isolant entre I'interface et
le milieu donc la masse du zinc déposée va diminuer

V.4. Effet de la nature du bain
Les épaisseurs des bains acides sont supérieaediesmdes bains alcalins puisque
I'effet de pénétration des bains acides est sepged celui des bains alcalins.
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Pour une taille critique cette tendance est inwesséause de la surtension de
I'hnydrogene qui sera plus importante dans les badndes que dans les bains alcalins.
Cette surtension va ralentir la cinétique de laodéjmn.

V.5. Effet du dégagement de I’hydrogene

Le dégagement de I'hydrogéne au niveau datlzode va freiner la cinétique de la
déposition puisque il crée une surtension au nivkeala cathode, qui va constituer un
film d’isolation électrique au sein de l'interfade I'attaque.

V.6. La dureté du revétement

Les bains acides donnent des revétemérgsiprs que les bains alcalins a cause
du dégagement de I'hydrogene. Dans les bains adclidégagement de I’hydrogéne
est moins important donc il existe un phénoméndstigption coexistant sur l'interface
de déposition qui va affaiblir la dureté.
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CONCLUSION GENERALE

Les travaux présents dans ce mémoire ont pourtifbjde fixer les conditions
optimales qui permettent d’obtenir des revétemedatsinc sur quatre aciers de construction.

Les aciers étudiés sont utilisés sous forme dedulj@pes pour le transport de gaz ou
de pétrole.

Deux procédés de revétement ont été étudiés ivargsation (revétement par
immersion dans un bain fondu) et I'électrozingdges travaux sur la galvanisation nous ont
permis de fixer les conditions du procédé cardegtements sont conformes aux normes.

Pour les travaux sur le zingage électrolytique’asrer HSLA ont donné de bons
résultats car le dép6t est uniforme, continu averhonne adhérence et une faible porosité.
Nous n’avons pas utilisé de brillanteur car ceaitdias dans nos objectifs.

Ces résultats, encourageants méritent d’étre pmisgour une meilleure optimisation
des paramétres et une meilleure compréhensiorfféestdits phénomenes et mécanismes qui
interviennent dans ces deux procédés. Nous recodonada poursuite des études dans les
domaines suivants :

1. Procédé de galvanisation :

- Effet de la composition du substrat ;

- Mécanisme de diffusion du zinc dans l'acier ;

- Effets du temps et la température de galvanisation

- Cinétique de formation et role de chaque sous adel revétements ;
2. Procédé du zingage électrolytique :

- Mécanismes électrolytiques dans les différentsdblcalin, acides...) ;

- Cinétique et r6le du dégagement de I'hydrogéne ;

- Effets de la tension et de la densité de courant ;

Ces travaux, afin qu’ils soient rigoureux, doivétre réalisés par des moyens adéquats :

- Electrolyseur de précision avec contréle de laitenst de la densité de
courant ;
- Analyse du dégagement d’hydrogéne ;
- Analyse des bains ;
- Analyse et caractérisation des revétements
* Microscopie quantitative.
« Diffraction X.
 MEB.
* Microdureté.
- Essai de corrosion au brouillard salin.
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