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Les métaux et les aciers sont souvent utilisés dans des cond-
itions de travail treés sévéres et sont soumis a différents
milieux corrosifs.Il est donc primordial de protéger ces mat-
eriaux sans altérer leur propriétés mécaniques et éléctrochi-
miques,parmi les techniques utilisées en industrie,la galvan~
isation s'est avérde intéressante.En effet les rev8tements de
zinc possédent un grand pouvoir protécteur contre la corrosion
des aciers du fait de leur position anodique par rapport au

-

Ceperdant,l'épaisseur de la couche de zinec obtenue dépend de
nombreux parametres Qui ne sont pas tous parfaitement maitri-

sés.Les param@tres les plus influants sur la technique de ga-

lvanisation sont les élements d'addition tels que 1l'aluminium,

|

F

Le

Notre travail apporte donc une contribution a 1'4

-

e phesphore et surtout le silicium. él /
[~

vde du sili-

cium et son influence sur l'épaisseur et la microstructure des
couches galvanisées,pour cela,nous avons d'abord élaboré des
éprouvettes a des temps différents,c'est & dire nous avons ga-

s .

lvanisé des aciers de différentes nuances en faisant varier

le temps d'immersion et ceci pour étudier la cindtique des



lous avons ensuite effectué une étude de caractérisation des
phases par micrographie,microdureté et par diffraction des
rayons-X.

Enfin,nous avons consacré un chapitre sur les différentes
méthodes de protiéction contre la corrosion des métaux et nous

avons studié en détail le procédé de galvanisation.



CHAPITRE «1»
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A . Généralité:

La corrosion fait partie des élémentfmajeurs qui conduisent
a4 la défaillance et la dégradation des propriétés mécaniques
et physico-chimique des métaux(ex:l'usure et la fatigue),
elle est le souci primaire de tous les industriels.Elle
consiste en une déstruction lente et progréssive;en effet
les métaux ont tendance sous l'action d'agents atmosphériques
ou de réaction chimique,i retourner & 1l'état original
d'oxydes,sulfures et carbonates plus stables.

Le phénomene de corrosion se traduit par la diminution de

poids,différence de surface et affaiblissement des pro=-

priétés mécaniques.

A1=Procéssus de corrosion:

La corrosion se développe suivant différents procéssus.

La corrosion chimique est 1'un de ces procéssus qui est

une réaction hétérogeéne entre le métal et une phase gazeuse
ou liquide,qui ne dure pas longtemps car elle est suivie
par la ccrrosion éléctrochimique.Celle~ci se produit par
1'éxistence de deux phases dans le nétal(ex:alliage) ou

dans le réactif.



Cette hétérogénéité détérmine la formation d'une pile,d'ou
éxistence d'un courant éléctrique qui circule entre l'anode
et la cathode d'ou l'attaque de l'anode.
Ces deux types de corrcsion sont les plus répandus dans
les métaux,mais il éxiste deux autres types de corrosion
qui sont:-Corrosion biochimique.

~Corrcsion paf érosion.

A-2=Morphologie et facteurs de la corrosion

Cn rencontre trois types de corrosion:

maniféste avec la méme vitésse en tous points
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du métal,la seconde aux joints des grains d0 & la précipitation
d'une vhase d'ou formation d'un produit de corrosion aux joints.,
L'attague est faible mais les caractéristiques mécaniques
diminuent(résistance a4 la rupture et allongement)..

Dans cerfains cas la corrosion se maniféste & l'intérieur des
cristaux,on dit que la corrosion est intra ou transcristalline
c'est le cas de corrosicn sous contraintes,

La corrosion met en présence deux partenaires,le métal ou



l'alliage et le réactif,de ce fait les facteurs de la corrosion
seront les suivants:
-Facteurs définissant les modes d'attaques(ex:concentration
du réactif,%q)température,préssion).
~-Facteurs métallurgiques(composition d'alliage,traitement
thérmique,traitement mécanique...etc).
~-Tacteurs définissant les conditions d'emploi(ex:état de
surface,forme de piéce...etec).

-Facteurs dépendant du temps(ex:tensions mécaniques...etc).

A3=T'utilité de 1'étude de la corrosion

L'étude de'la corrosion a une double importance.la prémiére
est économique,elle concérne la réduction des pertes du
matériel par détorioration ou par rupture soudaine.lLes pertes
dirdctes comprennent le coflt supplémentaire d'emploi d'alliage

et des métaux résistants a la corrosion.

2 .Protdction contre la corrosion

Ia corrosion est un phénomdne agissant sur la structure du mét-
al ou de 1'alliage.la protéction est plus facile si on traite
le métal que.la solution,du fait que ceci est économiquenent

plug avantageux.

[

11 éxiste trois sortes de protéction:la premiére consiste



allier le métal avdc un métal plus noble mais cette méthode

est cofiteuse.la deuxidme est éléctrochimique et consiste 4 mo-
difier le procéssus de corrosion en portant le métal & proté-—
ger 2 un potentiel pour leguel 1'intensité du courant anodique
est trés faible ou nulle.la roisidme consisté a3 couvrir le mé-
tal avec une couche mince métallique qui isole ce métal du ré-

actif,ctest la protéction par revétement.

9 {=Protéction #léctrochimique

Deux types de protéction peuvent 8tre envisagés.

214 Protéction cathodique

Pour cette protéction,il suffit de former une pile dont les
deux sléctrodes sont le métal a protéger(cathode) et le métal
gui joue le r8le de 1tanode,celui-ci est moins noble.,

Tes métaux les plus uauels employés pour la protéction catho-

dique des métaux comme le fer et le cuivre sont Al,Z%n,lMg.
212-Protéction anodique

Cette protéction est due a la propriété de cértainsmétaux et

alliages de se passiver dans un milieu donné lorsqu?ils sont

"

parcourus par courant anodigue.Cette méthode est applicabdle

que si la courbe intensité potentidl de 1'é1ément présents
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palier de passivation.le métal i protéger est porté & un pot-
entiél corréspondant au palier,

2.2- Protéction par revétement

Ctest la méthode la plus utilisée pour des raisons économiques
elle consiste & former une couche métall}que sur le métal a
rotéger ou une couche non métallique.Ces revétements nécessi-
tent tous une préparation de la surface du métal & protéger

pour avoir une bonne adhérence.

2.21=Protéction par revitement non métalligue

Dans cette méthode,on utilise des peintures et des matiéres

plastiques étanches et adhérentes,

222-TFormation d'un film vprotécteur par voie chimigue

11 s'agit éssentiellement de phosphatation,elle est faite a

chaud dans un bain de phosphate compléxe.lLe dépft cristallin

est ensuite recouvert de peinture,celui-ci assure une treés

bonne protéction contre la corrosion.

2.23- Formation d'un film protecteur par oxydation anodigue
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ssentiellement pour lL'aluminium et ses
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alliages.Ce traitement pérmet de former a la surface du méta
par éléctrolyse une péllicule d'alumine épaisse,dure et qui
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sente une bonne protéction contre la corro
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n.24=Protéction var rev8tement métallique

Dans cette méthode on distingue la protéction par un revétement

constitué par un métal ou un alliage moins noble que le métal

de base(protéction cathodique) et celle obtenue par un revéte-

ment qui est constitué par un métal ou un alliage plus noble

que le métal de base(protéction anodique).Dans ce dérnier cas,

le rev&tement doit &tre parfaitement continu car la moindre

fissure entrafne la corrosion totale du métal.

9Ut=Prccédés de revéiement métalligue

2z
99 4\1= Eléctrolyse
I1 stapplique aux pidces petites et moyennes,Le dép8t présente
toujours une cértaine porosité due aux particules étrangeres
et aux gaz pendant 1'éléctrolyse,donc on est obligé d'éffectuer
des dépfts d'épaisseur suffisante pour avoir la continuité des
pores;exemple de revé8tements:Nickel,Cadnium...etc.
22412~Métallisation au pistolet
Le métal fondu au chalumeau est projeté en fine gouttelettes
sur la structure a protéger,l'aspect du revétement est granul-
eux et trés poreux.le dép8t doit &tre suffisant pour avoir la
tinuité des pores.



o i

294 3-Métallisation sous vide

I1 stagit d'un rev@tement obtenu par vaporisation sous vide

d'un métal porté a haute température par chauffage éléctrique.

72241,4-Dép8t en phase gazeuse

Pour la protéction des pitéces de forme compléxe,la pidce A rev-
etir est porfée a une‘température légeérement supérieure & celle
qui correspond a la décomposition ou & la réduction du composé
métallique gazeux,le dép8t est éffectud sous préssion réduite
du composé,son épaisseur peut atteindre plusieurs dixiémes de

millimetres,

9941, 5-Inmersion dans un bain fondu

Toutes les téchniques précédentes sont couteuses et ne sont pas
applicables aux grandes piéces,celle qui est plus utiliséde est
la galvanisation 2 chaud.Le rev&tement s'obtient par immersion
rapide dans un bain de métal protécteur.la couche formée est -

complexe car des phénoménes de diffusion intdrviennent,éxemple

D~
)

m

£

thode de dépdt de zinc(galvanisation) ou d'étain(étamage).

99416 1-RevBtement 4

D

plomb

Le revétement de plomb sur l'acier se prépare par immersion A

D
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chaud,on incorpore au bain un faidble pourcentage d'étain_pour
améliorer l'adhérence avec l'acier.Ce revetement résiste a l'al
taque atmosphérique;les revetements de plomb sont utilisés pour-
les voitures et pour la protéction contre la corrosion par

l'ean & 1l'intérieur des reservoirs des automobiles.

02475 2-Revetement d'étain

A e - ” el ” e
Les revetements d'étain sont obtenus par la méthode éléctrodé-
position ou par la méthode d'étamage.la non toxicité des sels
d'étain rend l'étamage ideal pour la conservation des boissons

et des revetements.

922415 3-Revétement d'aluminium

Le dépot d'aluminium sur l'acier est obtenu par immersion &
chaud ou par métallisation.L'alliage Fe~-Al qui se forme a la
surface a une bonne résistance a l'oxydation & 1l'air & haute

température et résiste aussi & l'atmosphére du soufre,cependant
! 3

il ne résiste généralement pas dans leg milieux acqueux.

o

2.2.81 %8 4~navotement du zine

Il sera traité en détail dans le chapitre suivant.
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Rev&tement par le zinc

l'.l'q::: |
I

Le rev&tement de zinc sur ltacier se fait soit par éléctrodépo=-
sition,soit par immersion des échantillons(t8les,fils,tubes...)
de fonte ou d'acier convenablement préparés,dans un bain de Zn
fondu(galvanisation).le zinc utilisé en général est pur,il est
maintenu & une température comprise entre 450 et 460.Lors de
1'immersion il se produit une réaction entre le fer et le zinc
par diffusion donnant ainsi plusieurs phases(composés intermét-
alliques) entre le fer et le zinc,disposées en couches.

Le revétement galvanisé ne consiste donc pas en une superposi-
tion de deux couches de zinc sur du fer,mais il est constitué
de diverses phases fer-zinec conformement au diagramﬁe dtéquili-

bre.

1= Diagramme d'éguilidbre et morphologie

Ta figure(4) montre le diagramme d'équilibre fer-zinc(Kukwache-
wsﬁi),on distingue quatre phases intermétalliques des solutions
solides términales «(fer) ettijzinc) a4 460°C,

4

’
% 4n sa struc-

r

-La phage 3 qui se situe entre 92,6% Zn et 94,3
ture est monoclinique.
~Ia phase © eat divisée en deux phases de méme structure mais

o~

ie differente:ltune est compacte § et l'autre est

5
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du domaine sont:§,86,% Zn et§ 90,3% Zn.
-1 phaﬁerl de structure cubigue 2 face centrée ces limites
sont:75,6% Zn et 81,3% Zn.
-La phasef’ de structure cubique centrée ces limites sont:
69,3% Zn et T71,7% Zn,
Le zinc est héxagonale alors gue le fer est cubique centré,la
solubilité du fer dans le zinc est faible(0,21%).

# . . A - ”
Lt'éxamen micrographique d'un revetement galvanisé montre la

présence de toutes les phases citées.la phasecX au contact de
ltacier,la coucheﬂz de zinc pur en surface en passant par les
couches intérmédiaires:gamma,gammal,délta et dzéta,

L'obtention d'un bon revétement dépend de cértains facteurs

de zinc,la durée d'immérsion...etc.

9.Qualité de ltacier

En général les aciers courant de construction se galvanisent
cependant cértains composés de l'acier peuvent modifier la ré-

activité de Zn-Fe en particulier le silicium et le phosphore.

Z-Influence du silicium

SANDELIN(1 ),le premier en 1940 & montré 1'influence du silic-
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ium sur la croissance & de la
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galvanisation.Il a mis en évidence 1l'éxistence d'épaisseurs

)

plus importantes que dans le cas du fer pur ce qui corrvespond
& une consommation en zine plﬁs importante.la courbe( 2 ) mont-
re qu'il éxiste un pic & 0,07% de silicium gui correspond &
une épaisseur maximale pour cette éoncentration

il y'a un minimum correspondant toujours & des épaisseurs' ano-
rmales.la teneur maximaie de silicium ne donnant pas ce phéno=-
méne est éstimée égale & 0,04

Ces surépaisseurs présentent des inconvénients pour les aciers
galvanisés citons:l'irrégularité de la surface,scn aspect gre-
ssier,mauvaise adhérence,mauvaise protéction contre la corros—

ion.

l,.Qualité du zine

Le zine utilisé en galvanisation n'est pas éxtra pur voici qu~-
elques éxemples de la composition du bain selon la norme AFNCR
AS55-101,

7% 9——» 99,995% Zn,0,003% Pb,0,003% Cd,0,002% Fe,0,001% Sn,
Z5e~———>98% Zn,0,08% Fe,1,60%Pb,

224==—>97,75% Zn,1,75%Pb,0,1% Cd,0,1%Fe,0,5% Sn,
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. Prise en zinc

différents temps et température de

Sandelin(3mn ,455°C)

Effet du silicium sur la prise en zinc

pour

traitement

Courbe(2)
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Ce gsont des mélanges dloxydes de zinc et de zine gui se form-
ent & la surface du bain a cause de ltaction de 1'oxygene de
1tair,il éxiste également des mattes qui sont des alliages &

o6% de zinc,elles sont dues au fer dissout dans le bain.

£ _Température du bain de zine

La température du bain de zinc est éxtremement importante car
les résultats peuvent &tre différents si elle n'est pas maint-
enue constante.la fourchette de galvanisation industrielle est
de 445 a 460°C;la réaction fer-zinc formant les couches d'all-

iages étant dtautant plus fortes que la température est élevée

F}.Durée de 1'immérsion

Ce facteur a une grande influence sur les résultatis obienus,
il est treés 1lié a la température du bain car il assure 1l'éch-
ange thérmique entre la pieéce et le zinc en fusion.Les piéces
bien préparées séjourneront moins longtemps,les pidces de masse
importante séjournent plus longitemps dans le bain pour attein-
dre 1l'échange thérmique total,cela implique un entralnement

plus important de zinc d'ou un dépét plus épais.



8_Vitesse d'immersion et de retrailt

La vitesse dtimmersion est trés importante au niveau opératoire

i,._l

a temp=

w2

puisqu'on doit tenir compte de la masse des pikces de

érature et 1l'état de surface.la vitesse de retrait conditionne
la gquantité de prise de zinc au bain par éffet mécanique et
aussi la réguvlarité du déplt.L'immersion lente et réguliere esh

3 recommander,par contre la vitesse de retrait doit €tre grandt

a

Q_Résistance & la corrosion des couches d'slliages

Exposé & l'atmosphére,le zinc réagit rapidement pcur former un

couche mince de carbonate basigue de zinc c'est & dire un mél-
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ange d'oxyde de zinc et de carbonate de zinc.Cett
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résponsable de la protection contre la corrcsion.
éléctrochimique entre le zinc et le fer est d'une importance
déteérminante & cause du pouveir sacrificigl du zinc gqui prote-
ge ltacier par une réaction cathodique(le potentiél du fer est
de-0,44V celui du zinc est de-0,76V).

‘Les alliages Fe-Zn qui lient le revétement éxtérieur de zinc
au substrat de fer présentent une plus grande résistance a la
corrosion que la couche de zinc éxtérieure.

Dans les milieux neutres la corrosion du zinc est tres faible

3 température ambiante,la vitesse de corrosion totale(faitesur
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des éssais de courte durée)est plus basse pour un FH compris
entre 7 et 12.Dans des milieux acides ouw Itrés alcalins,l'att-

gement

O

aque la plus importante est Qelle procduite par le déga
d*hydrogeéne .Au dessus dfun PH environ 12,5 le zinc réagit rap=-
idement pour former des zincates solubles selon la réaction:
Zn + OH + H,0 —— HZn0j + H,

Dans 1teau de mer le reveétement de zinc est éfficace pour pro~
téger l'acier contre la rouille.Une épaisseur de 3/1CCC mm de
Zn égquivaut environ une année de vie,un dép8t de 13/1CC mn pr-
otégera donc ltacier contre l'apparition de rouille environ 5

ans.



Diagramme  déquilibre  FER.ZINC

lﬁﬁm S R T N A 3 ]

gt TR ‘w:ﬁwm%mu.u:rms?
i

i
/]

Figure(1)



CHAPITRE ¢35

L . . e o
-~ A Ay

“Préparation et €laboration
des

echantions**,



1<« Préparation de

}-2
-
@]
+
wu

La qualité et 1l'adhérence de la couche galvanisé dépent en
grande partie de 1'état de surface de l'aéier de base.Celui=ci
nécéssite une préparation rigoureuse et scignée de la surface
avant immérsion dans le bain de zinc.Le procéssus de prépara-
tion coﬁporte les phases suivantes:

-Dréssage et dégrossissage.

-Dégraissage.

-Rincage.

-Décapage.

-Rincage.

-Fluxage.

Préchaurrage.

4.1=-Dréssage et dégrossissage:

Le dréssage des échantillons se fait simplement avéc une meulg
il pérmet de drésser les faces des échantillons,et ces dernief§
passent ensuite & l'opération de polissage grossier (dégrossi-
ssage) qui s'opére 4 l'aide de papiers émeris du plus gros ﬁQQ
au plus fin(10CC),.C'est la phase gqui pérmet d'arriver 2 une

~ - . . by
surface comparable a un miroir,et ne laisse que des rayure tre

fines,



En.effet,la régularité de la couche de zine déposde dépend de

celle du subsirat.

N.2-Dégraissage

C'est 1'une des opérations qui détérmineﬁt la qualité de la
Agalvanisation.Le but est dtenlever les graisses,les huiles,
les lubrifiants et les traces des manipulations précédentes.
Cette opération est nécéssaire pour avoir un bon décapage.
Le dégraissage-peuf se faire par plusieurs facons:

-par solution alcaline 2 chaud ou & froid.

-par vapeur de solvants.

La solution que nous avons utilisée pour dégraisser les surf-

aces de nos échantillons est le trichloréthyléne.

A.3~-Rincage aprés dégraissase

Un bon rincage des échantillons aprés dégraissage est absolu-
ment nécéssaire.l'opération s'opére comme suit:les échantillcnas
sont rincéésdans un bac d'eau chaude puis dans un autre bac
d'eau froide.Cette étape est trés délicate car l'acide du déc-
apage peut bien réagir avec la base du dégraissage.

A 4=Décapage
Le but du décapage est d'éliminer la calamine et les autres

oxydes qu'on peut trouver sur la surface.Nous avons utilisé



un décapage & l'acide chlorhydrique dilué & 50% &

toy B

ambiante.Ce procédé est simple,mais il est lent suxr cer:
aciers 4 cause de la dissolution.Le temps de maintien ¢ : che
antillons dans l'acide chlorhydrique est de 15 minutes.

Le décapage se fait aussi par l'acide sulfurique mis en ceuvre
a 75-80 °C,le temps de décapage est petit.Cette méthoée est
moins utilisée car elle nécéssite une installation plus élaboree

pour protéger l'environnement(des vapeurs d'acides trés toxighes

contre la pollution.

A_5-Rincage aprés décapage

Le rincage se fait en deux opérations,dans deux bacs distincts.
Lteau courante circulera du deuxieéme bac vers le premier ou
seront d'abord immérgées les pidces(les échantillons).Le dbut
de cette opérétion est d'éliminer les chlorures et les sulfates
de fer avant immérsion dans la sclution fluxante.Dans le cas
du décapage & l'acide sulfurique le premier ringzge doit se
faire é 1'eau chaude pour solubiliser les sulfates de fer
hydratés.Dans notre cas,nous avens utilisé deux bdacs remplis

d'eau froide.
A-6-Fluxage

Le but du fluxage est de Trotéger le métal contre tous risgues
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iécapage,ct dlaméli~
orer la réaction fer-zinc lors de 1l'immérsion dans le bain de
zinc.

Au niveau de cette cpération on distingue deux méthodes de
galvanisation.

-Galvanisation humide

~Galvanisation & sec gue nous avons utilisée

Galvanisation humide

L*immérsion des piéces humides dans le bain de zinc provegue
la projection du métal qui peut é&tre dangereuse pour les galva-
nisateur c'est pourguoi on met un couvércle.De ce fait la solu-

tion fluxante est parfois remplacée par un couvers de

(g

4]

[~

=

(63}

mémes

M
[}

flottant & la surface du bain de zinc,ces sels sont 1

que pour la galvanisation a sec.

Galvanisation & sec

Aprés ringage,les piéces sont immergées dans une sclution flu-
xante composée de chlorure de zinc et de chlorure d'ammonium
de proportion variants respectivement de 60/4C 2 <(C/10C en poids
1'opération se fait a chaud entre 75 & 80°C,

La méme température a été utilisée dans notre travail et les

proportions que nous avons utilisées sont:



e

75% de ZnCl, et 25% de NEH,CL.

AF ~Préchauffage

Le séchage est assuré par étuvage,avant l'imméersion dans Le
bain de‘zinc.bané cette étuve,on doit avoir la température la
plus élevée compatible avéc les sels de fluxage utilisés.Ce
préchauffage améliore le rendement thermique du four de galv-
anisation par diminution de 1l'inertie thermique,avéc des durées
d'immersion plus courtes.

La température d'étuvage que nous avons utilisée est de 1BC°C,

et le temps de séjour est de 30 minutes.



SCHEMA DE LA MANPULATION
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1 Déscription du schéma de manipulatior
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schématisé sur la figure(3).
Tous les traitements sont réalisés dans un bain

1

circuit de traitement se compose d'un ensemble d'élément

<t
o

en série A& savoir:

~

-Un bac d'eau chauffée a une température supérieure ocu égale
a T0°C sur une plague chauffante,cette eau est utilisée pour

le ringage apres dégraissage.
-Un bac d'eau froide pour le deuxiéme ringage aprés dégraiss-—
age.

~Un bac dfacide chlorhydrique dilué a 50%,pour le décapage

des échantillons(la durée du décapage est de 15minutes).

5

-~Deux bacs d'eau froide pour le ringage aprés décapage.

N

0

~Un bac de fluxage composé d'une sclution fluxante préparde
avéc 25% de KHyCl et 75% de ZnClp chauffée & une température
de 75 a 80°C sur une plaéue chauffante,la durée de fluxage
est de 5 minutes.

-Un four de préchauffage maintenu & une température de 150°C

pour sécher les échantillons avant de les introduire dans le

bain de zinc.
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~-Un four vertical de galvanisation qui contient un cu
contenant le bain de zinc,c'est donc dans ce derniexr ; :'or

immerge les échantillens,la température est maintenue 3 460°C.

D~

3.Flaboration des échantillons

Les échantillons ont été tronconnés puis réduit & des épaiss-
eurs de 1 mm & 5 mm,2 1l'aide d'un tour.Les échantillons sont

polis pour éliminer la rouille et les peintures qui éxistaient

o

Ils sont suspendus & l'aide d'un fil de fer dans un bain de
zinc aprds avoir subit les opérations citées auparavant(dégr-
aissage,rincage,décapage,ringage,fluxage et préchauffage).Le
bain de zinc est contenu dans un creuset en céramique de 0,5

litre,le tout est mis dans un four éléctrique vertical(fig(3 )

La température est fixée au début & 460,.Au cours du traitem-

ent elle fluctue avéc le temps,la différence de température T
est assez importante,elle peut varier jusgu'a 20°C,pour les

temps d'immersion plus grands(12 et 15 minutes).

-
’_‘
[V

La variation est due aux conditions de manipulation ez
mauvaise fiabilité de ltappareillage.
Pour avoir une épaisseur de zinc homogéne sur l'échantillon,

il faut le faire scrir 4du tain de zinc & une vitésse rapid



et le secouer,car pour les premiers €ssals nous avoens cons-
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taté que la surface de zinc n'était pas régw
te des zones de surépaisseur de la couche qui est due & une

prise de zinc trés importante.

La fluctuation de la température au _cours

H80
o

460

Yso

Luol,

Figure(4)
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Cinétigue

1=-Différents alliages de différentes épalsseurs ont été 7' ‘toré:
avec des temps dtimmersion allant de 1 & 15 minutes af.: !¢t

udier la cinétique des couches.Celle-~ci est lide au temps d'ime
mersion,a la température du bain et & la vitésse de retrait.
Les échantillons élaborés sont étudiés en microscopie-ontigue
aprés une préparation rigoureuse de la surface.Cette prépara-

tion comporte les étapes suivantes:

1-t=Tronconnage

Un échantillon de forme sphérique,carrde ou de plague mince
réctangulaire de dimension respectivement:5 mm d'épaisseur
et 20 mn de diamétre,5.13.13 mm,1.5.15 mm;est prélevé de la
piéce galvanisée par sciage suivant un plan normal & la sur-

face galvanisée.

1=2-Enrobage

Les échantillons sont ensuite enrobés en épaiscseur,nous avorns

(Dn

utilisé une résine conductrice pour ceux qui sont déstinds 2

1'étude en microsonde.

1-3-Polissage

Aprés le polissage aux papiers abrasifs(de 120 & 100C) nous
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avons procédé aux fini

e
j
o
»
I
o

m

pite diamantée(granulométrie allant de 3
la couche galvanisde et de l'acier étant

donc pas facile d'avoir un bon polissage.

1-4~-Attague

P

- T SR -
w,u.nfL) e 42 NAaTUTe de

différente,il n'est

Elle est éfféctude rapidement (5 secondes) 2 1l'aide du nital

5

4 5%.Elle peérmet de mettre en évidence la

==

limite enztre les

différentes phases et de révéler la structure de chaque pha-

se de la couche d'alliages.
Les principeaux paramétres qui influent sur
couche galvanisée.sant:la température et la
ent,la nature du substrat et la composizion
ers.la composition des différents types d'a

représentée sur le tableau suivant

1'épaisseur de la

¥ . " i .
aca??f, S Si% Mn% | Nig Crj
XC12 0,12 - - 3 c,8
XC38 0,38 — - 3 ¢,8
X690 0,1 - - - ¥
Acier au C,45 1,85 G,4 - -
si @
Acier au | 0,12 0,2 0,36 - -
Si®
Armco t‘_C,Cdf _ - L 0,04 0,075 =

Tableau(1)
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2-lMesure des épaisseurs de la couche g2

e icineic A e et e A A A

L'épaisseur du revétement de zinc détérmine la vie utile de
celui-ci dans les conditions corrosives.

I1 éxiste deux procédés de mesure de l'épaisseur du revétement.

2=1-Différence de poids avant et apres galvanisaticn

N g

Si on connait la superficie & galvaniser,on peut calculer 1'ép-
alsseur de la couche de zinc par différence de pcids entre la
piece avant et aprés galvanisation en utilisant la densité du

zinc avant immersion,la pesée se fait aprés(décapage.

[")o = E-li/S.e| = le - I»:_Ivz/s.fJ

‘P :Ta densité du zine (f = 7,13 g/Cm )

m

M :La masse de l'éprouvette aprés galvanisation en

1]
-

M :La masse de l'éprouvette avant galvanisation en
- 2
S :La surface de l'éprouvette en Cm.

e :L'épaisseur de la couche de zinc en Cm.

2=2-lMesure micrographique

Cette méthode est plus pratique.les couches n'étant pas régul-
iéres,nous avons détérminé l'épaisseur en prenant la moyenne

de l'épaisseur minimale et maximale,et pour cela nous avons ut-

ilisé un micromeétre solidaire du microscope.



@n constate parfois des couches trop irréguliéres du

gouttelettes de zinc accrochées sur la surface,et pari..
ement sur le fer armco gui était trop léger.

Les résultats obtenus sur les différents alliages on-

roupés dans le tableau suivant:

Tableatf2):

CpaisseursfAcier aulAcier aul yc10 XC12 XC38
Thepay Si 1 5i 2 |

1 144 48 70 56 &
2 200 58 80 80 112
3 264 128 122 104 136
4 412 165 104 109 120
o 360 136 100 156 120
i 533 228 134 179 273
9 206 178 124 1%4 184
12 840 335 140 114 232
is 830 300 170 144 224

.
TR Tege
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9 3_Croissance des alliages fer-zine sur _es

(]
o
ty
b
o
-
3
o

faiblement alliés de Mn,Ni,Cr.

- X i ) ..
Les travaux de Ferrier ont montré gqutil éxiste deux
dgifférents ltun correspondant aux courtes durées et
aux longues durées.les relations gui lient d et t s

guivantes:

0,5 ‘
d =41 pour 5 £t 100

7

[a = 1,5 t75 pour 100 't & 700C

avec 4 = épaisseur totale enum et t = durée en sec
Nous avons représenté sur le meme graphe nog courbe

entales ainsi que les résultats de Ferrier(ces grap

4

lient en coordonnées logarithmigues,l'épzisseur zoy

L s

couche de zinc & la durée d'immersion dans le bain
nous remarquons les choses suivantes:
~-Nous pouvons considerer que la variation de In(ad)

de In(t) est linéaire(aux érreurs prés de mesures)

ondes

s expérime—
higques Ie=

erne de la

de zine),

en fonction

-Pour l'acier XC12 Ind = 0,45 In £ + In 9,32 £ig(5)
~Pour 1'acier XC10 Ind =0,38 In t + In 12,9 fig(6)
~Pour l'acier XC38 Ind = 0,34 In t + In 21,0 fig(T)

-Les pentes des droites ne different pas trop de celle trouvée

par Ferrier,mais les valeurs de d sont plus importantes.Toutes



e B
les droites se trouvent au dessus de la droite établie par
Ferrisnr,

Dans notre éssal,la prise de zinc est plus importante ceci
peut etre éxpliqué par la grande variation de la température
au cours du traitement.En effet,la diffusion du zinc dans le

fer est d'autant plus importante que la température est grande.

2-4Croissance des alliages en présence de silicium

Le silicium modifie la cinétique,en effet la lci qui lie @ et

t est linédaire,d'apres Ferrier il existe un seul régime:
? P 25

d =0,8 %] ()

avec d = épaisseur totale enum et t = durée en secondes

La figure(8) montre nos courbes expérimentales pour 1l'acier au
Si @ (1,85% Si) et 1l'acier au Si @) (0,2% Si),ainsi gue la droi=-
te(1).I1 est clair que nos résultats ne recoupent pas ceux de
la bibliographie.

Les lois gue nous avons @éduites sont les suivantes:

~Pour l'acier au Si () —d = 1,36 %

~Pour l'acier au Si @ —d = 0,48 t

1}

La variation de la température au cours du dépot ainsi que la
différence de vitesse de retrait incluent des érreurs dans les

mesures.Dorc 1l'interprétation de ce résultat devient délicate,



% B

cependant,nous pouvons affirmer que la cinétique des
au silicium différe suivant la concentration en sil:c:
Dtaprés la figure(8) la courbe donnde par Ferrier sex’ : fire

une moyenne.

A .Energie d'activation

Les résultats précédents ont montré que la variation de 1l'épa-
isseur en fonction du temps est la suivante:
pour le XC10mmmemw— d =k t
pour lfacier au Siee——w-- d=k %
puisque la diffusion est controlée par la température et 1l'én-
ergie d'activation on peut écrire:
k = k exp(~-q/RT)
dton 1n(t)= 41n(a)-1n(k)+q/RT~m-mmemmmm %C1C
In(t)= 1n(d)=-1ln(k)+g/RT——mmmeemv Acier au SI
L'énergie d'activation(q) ne peut €tre déterminée dans notre
cas qu'a une constante p;és puisgue les mesures sont éffectude

.a une température constante.



~39(bis)-

Calcul de 1l'énergie d'activation

Les droites déduites expérimentalement sont:

pour le XC10=—m=m= 1n(d)=0,379 1n(t) + 1n(12,89)

pour 1'acier au Si () =---1n(d)=1n(t) + 1n(1,36)

par analogie avec les relations A et B on déduit que:

q/RT =1n(k)= =1n(12,89)====m- pour le XC10

q/RT =1n(k)= =1n(1,36)======m pour l'acier au silicimm(]

On remarque que l'énergie d'activation est plus importante
lorsque le silicium est en présence.,Sachant que la diffusion
du zine dans le silicium pur se fait avéc une énergie
dtactivation 1mportante(2),l'addition de celui=-ci dans 1l'acier
change le mécanisme de diffusion et le transport de matiere

devient important.

(2):The effect of silicon on the reaction between iron and
dzeta(FeZn ).

Keith A.Lichti,et Paul Niessen.

7.Metallkde,Bd.78(1987 H.1)
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k-1=Principe

Les mesures de dureté sont d'une grande utilité a cause de leur
simplicité et de leur caractdre peu déstructif.la durete carac-
térise la résistance & la déformation.Cependant,le procéssus
opératoire doit &tre précis pour assurer la reproductibilité et
la fidélite des résultats.

On détérmine la dureté & l'aide de plusieurs appareils gqui
différent 1'un de 1l'autre par la forme du pénétrateur.Clest
ainsi que l'on distingue les duretés Brinell,Rociwcll,Vickerz,
KnooPese

La mesure consiste & enfoncer le pénétrateur dans le métal,la
charge est constante et on mesure la dimension de l'empreinte

qui est d'autant plus grande gue le métal est mou.

L4-2-Dureté Vickers

Ltappareil utilisé au laboratoire est adapté & la microdureté
et 4 la dureté sous une cﬁarge n'éxcédant pas 2(0g.0n utilise
un pénétrateur ayant la forme d'une pyramide a base carrée,son
angle au sommet e angle entre deux faces opposées est de 136°.
La dureté est définie comme €étant le rapport de la force appli-

quée P,sur la surface totale de 1l'empreinte.la surface des gqua-

tres faces de la pyramide est:



S= da/2 sin@*/gj;tel gue sangle au somme* de la pyramide

d:le moyenne des deux diasgonales de l'empreinte
ILa dureté D est donc donnée par 1l'éxpréssion:

D P/S = 2P sin(®/2)/ @&

1l

Dans ce cas = =136° et 1l'éxpréssion précédente devient:
P P

D = 2P sin(68°)/d =|1,855 P/d

L.3-Mode opératoire

Aprés avoir bien poli la face de 1l'échantillon,on le fixe sur
le porte échantillon de l'appareil Zeiss en veuillant 2 ce que
i'échantillon présenté soit horizontal.Lorsque la phase & etud-
ier est localisée au centre de 1l'échelle on procede & la mise
au point.Le déclenchement du mouvement du pénétrateur est auto-
matique,aprés 15secondes il remonte lentement,l'empreinte est
localisée et on mesure ainsi les deux diagonales.la moyenne est
utilisée pour la lecture des valeurs de la dureté sur le table~

au correspondant & la charge appliquée.



4 4-Caractérisation des phases par microdureté

Le tableau(4) donne les valeurs expérimentales de dureté pour
les différentes phases pour chague nuance de l'acier,nous
avons schématisé ces résultats sous forme de graphe figure(9)
ou nous avons représenté la valeur de la microdureté pour cha=-
que phase pour les aciers suivants:XC12,acier au Si @ et acier
au Si.() .Chaque point de la courbe correspond & la moyenne de
trois mesures.Les valeurs correspondant aux phases extrém;s
sont identiques & celles du fer et du zinc.

Le tableau suivant donne les valeurs de la microdureté d'apres

la bibliographie¥*,

Tableau(3): | 1eg phases Duretés ZV
Fe 104
N | 326
N 505
5 358
ZQB
Zn 52

La phase ® étant dure nous remarquons sa présence dans l'acier
XC12.En effet,on obsérve la succession des phases 1,2,3,4.
.La. seconde qui est plus dure est la phaseﬁakalors que la troi-

sieme phase est moins dure car elle est fissurée donc elle



-

correspond bien a la phase%%P.La preniére peut etre la phase
M ,pour la quatritme phase la microcdureté est faible ce gqui
concorde avec la phaseg).

Pour l'acier au Si C)nous n'tavons pu mesurer gue deux phases,
la microdureté de la deuxiéme phase est légeérement plus grande
(elle contient beaucoup de cristaux) que celle de la troisié-
me(la matrice),cette derniére correspond & la phaseD.

La premiére phase de l'acier au Si()est la plus dure,elle
correspond & la phaser‘ tandis gue la trcisieme phase est
moins dure,elle concorde avic la phase® .la quatridme phasewﬁ
car sa microdureté est plus faible.

Ces résultats ne sont pas trés concluants car il est délicat
de prendre dgs mesures sur des phases ou des cristaux de
faible dimension.De plus,il ne sont pas repraductibles pour

tous les aciers.



Tableau(4).

-4 B

Dureté HV Xc12: Acier au Acier au
JPhases si @ 5i @
Fe 116,5 196,2 137
1 45953 - 215,6
ba 759,9 76,63 -
3 212,2 61,79 142,5
G4 96,82 - 85,6
Zn 26,17 - 43
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§ -Caractérisation des phases par micrographie
4

4

Dans cette partie,nous avons sélectionné‘huelques échan iLilons
qui sont représentatifs de l'ensemble des résultats.la caracté-
risation des phases se fait par identification aux micrographis
données par Ferrier. |

Les observations micrographigues ont été éffectudes sur des
coupes soigneusement polies et attaguées afin d'identifier les
phases présentes,

Apres diffusion entre du fer et du zinc,on doit normalement
observer une structure constituée d'un empilement des composés
(Oﬁp’%vgvl) comme indiqué sur la figure(D).

Les figures@4,2,434y) montrent les micrographies correspondant
aux aciers suivants:le fer armco,XC38,XC10,XC12,acier au 3i(f) ,
acier au Si @.

On remarque que la morphologie des couches est lide & la compo-
sition de l'acier;pour l'acier XC12 et le fer arzcc,onnobserve
ﬁas de‘changements importants de structure.

En effet le XC10 et le fer armco présentent. 1es guatres phases
prévues par le diagramme de la figure(1),seulement la phased,s

qui est plus dure présente un aspect beaucoup plus fissuré que
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dans le fer-armcc,elle est formée de nomtreux cristaux en
aiguille accolés et perpendiculaires 2 la surface.

Les aciers XC12 et XC38 ne présentent que trois phases:

-La phase compacte correspond 2 la phase L

-La différence entre © et g n'est pas trés nette comme dans les

aciers précédents,et les cristaux s'éloignent et deviennent de

moins en moins accolés.

Pour ltacier au Si(:)nous remarquons un changement de morpholo=—
gie:on voit toujours la couche compacte au contact de 1l'acier

mais elle a tendance & disparaitre comme le montre la photo(€ )
les cristaux de la deuxieéme phase diminuent,nctons que les cri-
staux qui restent sont toujours perpendiculaires 2 la surface,
Ce domaine est biphasé.

Ltacier au Si () ne présente plus la phasel’ (compacte),et a un
aspect identique sur toute 1l'épaisseur,en effet on cbserve les

memes cristaux(en aiguille)noyés dans une matrice(morphologie
biphasée)le zinc éxiste toujours en surface.Ceperdant rous
;vons observé une anomalie pour le méme acier traité & un temps
différent.la figure@ﬂ) montre la diminution de la grosseur des
cristaux et la structure est spongieuse ceci a été également

observé par Ferrier.
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En comﬁarant 1l'épaisseur de lfacier au Si @ a celle ce ‘s
aun Si(:)on voit éffectivement que le silicium a un efl:7
vraiment marqué sur 1l'épaisseur,

En cﬁnclusibn de cette partie,nous pouvons dire que le¢ silic-
ium a tendance & diminuer le nombre de phases et particuliai-
rement il fait disparaitre la phase " (phase compacté) et
donne naissance 3 une structure identique sur toute la couche
celle-ci est présentée par un grand nombre de cristaux en
forme d'aiguille perpendiculaire & la surface et plongées dans
une matrice,l'identification précise de ces phases ne peut se

faire que par rayons-X ou par microsonde éléctronique.
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Figure(14)



Principe de la diffraction des RX

La diffraction des ondes par un cristal pérmet d'étudier

la structure cristalline en‘détérminant le réseau cristallin

la position des atomes dans ce réseau ainsi que la taille de

la maille.Elle dépend donc de la longueur d'onde de la radiation
et de la structure.

La diffraction peut s'éfféctuer & 1l'aide des neulrons,des €élé-
ctrons et le plus souvent de photons X.

Les RX sont produit par le bombardement d'une cible métalliquse

18 5=

WL

par un faisceau dféléctrons.le rayonnement obtenu est compcsé

CF

léc

M~

d'un large spéctre continu dft & la décélération des rons
dans la cible,ainsi que des raies trés intenses.Ces raiec

corréspondent 2 l'émission de photons X créés lors des transi-

o

tions d'éléctrons comblants dans les atomes,les lacunes €18

tronigques résultantes du bombardement initial.

+3 +6
Les ravons X ont des énérgies situées dans la gamme 1c alc eV,

s

tandis que les rayons X utilisés en métallurgie ont des longueur
d'ondes(A) situées dans la gamme 0,2 & 3A.

Les angles obseérvés pour le faisceau diffracté par un cristal

sont éxpliqués par la loi de BRAGG.



Loi de BRAGG/

Considérons un cristal qui est constitué d'une seule sorte
dfatomes tous disposés au noeuds d'un réseau simple et soit
une onde incidente formant un angle & avec le plan dﬁ cristal.
Envisageons une famille de plan réticulaire.Dans cette famille
de plan chague atome est la source d'une onde diffusée,.Toutes
ces sources cohérentes sont suscéptibles d'intérférer.L'cnde
diffractée dans une direéection donnée est la résultante des
ondes issues de tous les atomes du cristal.

La résultante est pratiquement nulle sauf lorsque les ondes
diffusées ont un déphasage égal a 0.

BRAGG montre que les ondes diffractées par deux plans consé-

cutifs seront en phase si:

2 d“%in(e)ﬂz

ou bien: 2 (Gew/n) sin(ﬁ):A—T C'est la loi de BRAGG

La réflexion de BRAGG impose des longueurs d'ondes telle gue
ﬂkéZd,et dans le cas des métaux,les distances réticulaires
maximales sont de l'ordre de 45.La longueur d'onde maximale

utilisable donnant lieu au phénoméne de diffracticn est de 8i.



lMéthodes éxpérimentales

Les rayons X de longueurs d'onde A frappant un cristal =aus

un angle d'incidence arbitraire ne seront pas automaticuement
réfléchis seuls les angles pouvant satisfaire 4 la loi 3o BRAGS
peuvent €tre réfléchis ainsi,et pour avoir toutes les réfléxion
possibles,il est nécéssaire de faire varier l'angle € ou la
longueur d'onde A .Le tableau suivant indique le nom de la mét-

hode suivant la variable choisie.

A e Méthode
Variable Fixé de LAUE
Fixé | Variable des poudres

Principe de la méthode des poudres D.S

Le faisceau monochromatique incident frappe soit un fil méta-
llique treés fin soit un échantillon polycristallin broyé
contenu dans un tube capillaire.la figurdﬁhchématise le mont-
age le plus répandu,type Debye-Scherrer,le faiscesau fin de

’

vécteur d'onde k,présque paralléle de rayon X est limité pa

H

un collimateur,le rayon tansmis est regu dans un puit pour
limiter la diffusion parasite.le produit €tudié est constitué

par une infinité de cristaux microscopigues disposés au hasard.
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1~ Collimteur

2. Puis

3- Film photographique

4. Echantillon

5~ Moteur

6. Filtre monochromatique

7.Tube (RX)

COUPE SCHEMATIQUE dure chambre
Ficgure(45)
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Pour répondre a la condition de BRAGG on fait tourner 1'échan-
tillon autour d'un axe vertical pérpendiculaire au faisceau,
en le montant sur une t€te goniométrique simplifiée,cette
derniére peérmet son centrage sur l'axe et éventuellement sa
rotation autour de cet axe a 1l'aide d'un moteur,en balayant
ainsi un grand nombre d'angle d'incidence.les orientations qui
font l'angle voulu € avéc le pinceau incident donneront un ra-
yon réfléchi faisant 1l'angle 26 avéc le pinceau,les rayons ré-
fléchis seront disposés suivant les génératrices d'un céne,
l'axe de ce c8ne est celui du faisceau incident, le sommet
coincide avéc le centre de 1l'échantillon,et le demi angle au

o)

sommet est 26 comme le montre la figure(19 .les cénes de diffra-

13 -

ction sont intércéptés par un fin film photographigque c;

o
o)

Tolal
dael

.

ique d'axe pérpendiculaire & k.Le film étant étalé sur un pla

3

(=

act

présentera des raies symétriques par rapport au peoint d'im

o]

du faisceau diréct(trou du puit).Connaissant le diamdtre de
la chambre et la longueur d'onde,nous pouvons détérminer les

angles de diffraction correspondants & chague raie ainsi que

les distances intéréticulaires %xi
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Indexation des raies et détéermi

—t

lation de la structure
crigstalline.

la méthode du diffractométre donne diréctement l'angle d'inci-
dence 6 par contre pour la méthode des poudres on deoit le

calculer)en mesurant la distance D entre deux raies de la ménme

réfléxion:

On a: 8=D/4RA}tels que :R=rayon de la chambre D.S

D=distance entre deux raies de la mfme réfléxion

et étant donnée la longueur d'onde > on peut calculer @

d= M2sin&;

[ 20
d=distance intéréticulaire de la i réflexion
J=longueur d'onde
5 e .
©=angle correspondant & la i réflexion
. . < F L
Etablissant les rapports: sin€/sin€,
€=angle correspondant 2 la premidre réflexion
Cn compare les valeurs obtenues ainsi aux valeurs de la suite
2 L 2
des rapports des plans reflecteurs(@/@) pour tous les systene
cependant nous pourons connaitre la structure du cristal.

< 4 L <
On a: N=4d, $in6, et ) =44, $ine,

< t L %
En faisant le rapport on trouve:|d,/ q‘;sine;:/sinei




Pour pouvoir établir la suite des rapports des plans réflecteuﬁ
(é?é?,il faut connaitre les conditions de réflexion de chague
systéme,

~Systéme cubique simple ou primitif P:Quelque soit la valeur

de h,k,l on a diffraction.

-Systeme cubique centré I:h+k+1=2n

~-Systeme cubique & face centrée F:h,k,l ont la méme parité et
h+k=2n;h+1=2n;k+1=2n,

-Systéme héxagonale compact:h+2k#3n et l#impair,

-Systéme monoclinique:th+k impair.



B

Caractérisation des phases par ravons-X

Nous .avons éffectué la diffraction des rayons-X en ut. isant
la méthode de Debye Sherrer,cette méthode pérmet d'erregisirer
L'ensemble des faisceaux diffractés sur un film.

La couche galvanisée a été réduite en poudre fine & l'aide
d'une lime & métaux,celle-ci est mise dans un tube capillaire
de Linndeman de 0,5 mm de diamétre.

On a utilisé 1la raie.AK&du cuivre qui est égale a 1,542 A°,
nous n'avons étudié que deux échantillons,vue les difficultés
rencontrées pour l'accés aux appareils.les deux échantillons
sont le XC38 et l'acier au Si yils ont subit tous les deux
un traitement de quatre minutes.

Aprés développement du film veir fig@9),on observe un ersemble
de raies autour du puits.La mesure de la distance D entre les
raies qui sont autour du puits donne les valeurs de dhkula
méthode utilisée a été déja citée auparavant.

Lestaﬁleau@iﬂ représentestles valeurs de la distance D,l'angle
©,1la distance inteéréticulaire dy el

En comparant les valeurs de d;,, expérimentales & celles des

fiches A,S.T.M des différents composés nous pourens déduire
P b



.

les différentes phases éxistantes dans la couche de zinc.

Identification des phases de l'acier au silicium D)

-La. nhasedk

On a identifié deux raies appartenant & la phase o dont les
d scnt les suivants:
R\

G =25055 AC—mmmmemn (110)

A =1, 173 ACammmmemee (211)
la phasex a une structure cubigue centrée:

v 2R
done: Ay = a/ (H+x+1)
a =2,%06 AP—wmen—— (110)

& =0 878 AP (211)

Calcul de la précision sur a

2d =Msin(e) = 2 a/(lr"i+15:+‘i]5!'= A /sin(e)
M=ba/a + cos(e).46/sin(O)

et comme A A =0 a[bofé] =[be.cotg(e)l

or: D=46 =, LAD=4AL0

' Ao /a = AD.cotg(e)/4

Opax=41° = bAa/a & 5%



~18 phase

La phase . a une structure héxagonale:

L.
dy e = a/(4/3(ﬁ+ﬁ+hk)+iéf€)L

dku51,342 AC e e (103) a =2,664 A°
(=19 173 Afwmacan (112)j ¢ =4,951 A°
4,,,=11342 A®mmmmme (103)} a =2,601 A°
dku?2’055 AC s (101) ¢ =5,0121 A°

Q

&, =29336 A°=====w(100)) a =2,697 A°®
=4,982 A°

-La Dhase§

La phase S a une structure monoclinigue
dy = 1/(Quwﬁ'
Quus= h/d + B/ + 1/¢ +(21h/ca).cos(1/p)
On ne peut pas détérminer les paramétres a,b,c,R car dans

le film on n'a que deux raies,ceci n'est pas suffisant pour

résoudre une équation a quatre inconnues

-La phase®

la phase @ a une structure héxagonale:

dh_kl—=2’124- AP (101) a 22,565 A°
d, 1 =1,893 ACmmmeme (102) c =T7,254 A°



il G

—La_phaser

lous avons identifié deux raies communes aux phases! et &
le calcul du paramétre de la maille(cubique) donne les

valeurs suivantes:

on voit que la différence est importante donc ces pics

ne peuvent pas appartenir A la phasel.
~REMARQUE

la raie de 4 ,=3,076 A° montre la présence de la phase FeSi

Rl

de réseau orthorhocmbique.

Le plan (hkl) qui correspond & & ,=3,076 A° est (202).

T



Tableau(5):dcier au Si 2

(hiel) Jes JLH&rcﬂ&e_g pluases

D) © |sin © (QE
Fe Zn & 5 S F
58 | 14,5 |0,250|3,076
72 | 18 |[0,309{ 2,491 002
T7 | 1924 |03296| 2,336 100
85 | 2125 |03624|2,124 101 | 221

88 22 037461 2,055| 110 {101

9 |23,5 [g3987|1,931

% | 24 |04067}(1,893 04C
108 | 27 |04539|1,696 102
140 | 35 |05735|1,342 103

164 | 41 |06560|1,173] 211 |112

Figure(17)
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Identification des phases de l'acier XC38

-La phasedt

d\\kl_=2’0255 Af e (110)

a =2,864 A°

~Ia phasel

4 =2,478 A°———mmmm (002)| a =2,667 A°
4, 253097 ACmmm—mm (1C0)) ¢ =4,956 A°
dy =1,6910 AC——om (102)| a =2,671 A°
q 1 =1,3358 ACmmm—mm (110) c =4,955 A°
4, =1,1578 AC—meue- (200)| a =2,673 A°
Gy =1,1149 ACmmmmmm (201) c =4,95C A°
-La phaser

A =2,1272 AC——mmmm (330) a =9,0249 A°
4y =193358 ACmmmmme (631) a =9,0598 A°
diy =1,1149 AC——mmm—m (811)  a =9,0574 A°
-=La phaseg

Impossible de détérminer les parametres a,b,c,B car on a
que trois équations:

4, =2,478 ACmmmmmmm (130)
8y =2, 1272 A®mmmmme (221)

Gy, =2,0806 AC—momne (422)



-1

-Ia phased
d, =1,6910 ACm—oeeun (102) a =2,7554 A°
& (=1,1578 ACmm——e— (201) c =4 T94C A°
4, =1,1578 A®—ammmmm (201) a =2,7680 A°
dy, =151149 APmmmmmem (004) ¢ =4,4590 A°
Conclusion

Les petits cristaux qui éxistent dans la couche de zinc

de 1ltacier au silicium (f) et @) sont probablement Gu FeSi, .



Tableau(6) :XC38

[ Dtmm)' 5 s & d&\;} (hk?) des .a"LH&re.ml:(_s pha ses
Fe Zn ~ g S
72,5 18125 |0,3%40 |2,478 002 130
78 | 19,5 |0,334 {2,310 100
85 |21,25 (0,362 |2,127 330 221
87 | 21,75 {0,371 | 2,081 422
89,5/22,38 |0,381 [2,025 110
108,5[27,13 | 0,456 |1,691 102 152
141 [35,25 0,577 |1,336 110 631
167 | 41,75 0,666 | 1,158 200 201
175 143,75 |0,692 | 1,115 201 811 co4

Figure(18)







.. CONCLUSION.
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Le montage expérimental d'élaboraticn s'est avéré adéguat

pour la galvanisation de nos échantillons.Cependant il

(.)\

résente un inconvénient qui est la régulation de la temp-
P egu 8
érature.

metitre en éve-

(4]

Ltétude de la galvanisation nous a permis d
idence quelgues facteurs prépondérants.
~Le carbone n'a pas d'éffet important sur la microstructure
et sur 1l'épaisseur de la couche de zinc déposée contrairement
1
#ﬁ/siliciumusa a une influence vraiment marguée.
Nos courbes de croissance des couches Fe-Zn ont montré
1'influence du temps d'immersien ainsi que 1l'influence du

L (g e 1 4 . - AL . .
silicium sur l'épaisseur du revetement,ceci a permis dtaffirmu
que 1l'énergie dtactivation du zine diffusé dans le fer est
importante en présence du silicium,ce qui pémet un bon conir-

ole des épaisseurs.

~L'étude micrographique a montré la différence de morphclogis
avéc la variation de la concentration en silicium,elle a
montré que le silicium a tendance & éliminer certaines phases

et ceci est en accord avec la bibliographie.
-La téchnique expérimentale de diffraction des rayons=—X(D-S)
a permis 1l'identification de la structure cristalline des

différentes phases présentes,en accord avéc celles données



dans le diagramme d'éguilibre.les plzrs reflécteurs des aciers
XC38 et acier au silicium 2 coincident avéc ceux dounnés par

les fiches ASTM ce qui ponf}rme les prévisions théorigues,
f’? EOWL OO | TR Aol Vo' é-

Q.uj“” | =I1 serait interessant de suivre 1'évolution et la croissance
des couches Fe~Zn en présence du phosphore,de meme une ¢étude
de la cinédtique & différentes températures en fixant le temps
d'immersion peut donner des renseignements interessants sur

l'énergie dtactivation,
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