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lLes aciers de construction sont trés utilisés dans divers domaines.
Ces aciers &tant soumis & des environnements agressifs, ils
doivent donc étre galvaisés & chaud pour pouvoir résister a la
corrosion. |
Dans le cas des aciers calmés et semi-calmés,le galvanisatsur
se trouve confronté a des problémes dus & la présence du silicium
dans l'acier & une teneur dépassant 0.04%.
Le silicium entraine une mauvaise adhérence de la couche de Zinc
sur l'acier et on obtient des surfaces grises lorsqu'on ﬁtilise
un bain de galvanisation normal.
De grands efforts de recherche cnt été faits pour surmonter les
effets nuisibles du silicium de l'acier sur la réaction FER-ZINC.
Ces recherches ont abouti jusqu'ici A trois solutions qui trouvent

leurs applications dens 1'industris. J-‘\

-LE Polygalva (allisge Zn- 0.04%Al- 0.006%Mg- 1%Pb
- 0.0005%Be). ' ,

-L'alliage Zinc-Nickel. ‘ \\

-Le procédé de galvanisation & haute température:_ 3@

LA
Le but de cette étude est d'améliorer la qualité des aciers gal-'\ N

vanisés & chaud par BATIMETAL ROUIBA en utilisant des additions \
de Nickel, et d'examiner l'effet du Nickel ajoutéd dans le bain

de galvanisation & chaud. '

-Dans le premier chapitre de cette thése nous avons fait un rappel
théorique relatif & la galvanisation & chaud et a l’utilisation

du bain Zn- Ni pour les aciers calmés et semi-calmés au Siiicium.

-Le deuxieme chapitre est consacré aux méthodes expérimentales.

Le premier volet a consisté & galvaniser des échantillons
|
! _{

d'aciers de différentes teneurs en Silicium.
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Le deuxiéme volet est consacré aux éssais d'écaillage. de
continuité , d'aspect et de mesure d'épaisssur du rvevétement .
Dans le trolsiéme volet on a effectud 1'stude micrographique des
différentes phases.

Les résultats obtenus aprés différentes sxpariences et tests ont
été interprétés ot commentés dJdans le troisidme chapitre de ce

mémoire.
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L-1) OQRRERALLTRS SUR A CORROSION

la corvasion oot Lo pbénoméne swivant logael los métaux ont +en-
darne oty Prastdon dlagents atmosphéviguaes ou de nhactits chim,
guesn, o welrcuver leur otat oviginel d'oxvde, suliuve, carhonato,
ete. ., plus stable par rapport au milien considérd, et aussi a
subly une détévioration de leurs pronriétés.
Lo probléme de la corrosion a reis de nos jouzs ure imporiance
conziuérable étant domné 1'uvtilisation de plus en plus grande des
métaux ot alliages dans la vie moderne.
bu point de wvue économigue, la corrosion pose un probléme trés
important.On estime par éxemple gue chagque annés le gquart de la
rroduction d'acier est détruit par celle ci.
La corrosion met en présence deux paramétres, le métal ou alliage
et lg wémotit, de ce fall les facteurs de lz corrvosion sont Les
stlveants:
- Factouss déelinissant les modes diattagues @ Conesobration du
wenot i, U2, tempéralures, pression...
- Factenes métaolluseigues ;@ Componition de 1%ald tage,lraitement
tlivwmiguae, traltement mécanigus ete ...
- Facteurs dépondant du temps @ Pensions méwaniquys, viellissaman
1% I
Urélude de la corrosion a une double importance:
~la premiére est économigque : Blle concerne la rédu
ctior des pertes du matériau par détériorstion ou par rupture
soudaine.
~La seconds ost le probléme de sécurité.

i~ Z) Porxtection conire la corrosion.

La eorrosion dtanl le vésultal de l'action entre deun pavamblne
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Lo metal ou L'alllage d'une park, le solution d'autee parvi, il
sova posstble da lutier contve pos ollets on agiussant, mur L un
ou Jlautre des deux pavamétrvos .

e co gui concerne lzx solution, il est la plus pait du temps
impossible do modifier sa nalure, seule {'sddition de Laibles
quaniiiés d'un corps appelé inhibiteur de corrosion pourra &lLre
faite. Par contre, il est plus fac%le d'agir sur la nature du
mélal du fait que cecl est Sconcimiquement plus avantageus.

1l existe trois sortes de protection:

~La premiére consiste & allier le métal avec un
avtre métal plus noble mais cette méthode est cofiteuse.

~La deuxidme est électrochimique ef consiste a
moditier le proceszus de corrosion en portant le médtal & protegox
a un potentiel pour leguel l'intensité du coursnl est tres tnilble
ou rulle,.

-La trolsidms consiste & couveiy le motal aveo uno
couchs mince mélalligue qui isole e mital du voactit: Clest in
protection pare rovéloment.,
hay galvanigation & chaud est 1'un den procddis do revidtement, gul
est ulilisée pour la lulte contze la corrosion dans 1*industrie.
Patml les critéres essentisls gui déterminent le chdix dtun
revitement de Zinc, on peut citer:

-La faible vitesse de corrosicn dans des milieus
tels que l'atmosphére, l'sau, le sol, le béton st dans de nom-
breux produaits.

-La protection cathodigue gui fournii & ll'acier une
proltection active dife aux propriétés électrochimioues du Zing en

cas de prénence ou d'application de discontinuités duns le vevéte
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En effet,cette protection assure une bonne gualité de continuité,
une régularité d'épaisseur et d'adhérence du métal de base, avec

un trés bon rapport entre la durée de wie et le colit.
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1.3 ) LA GALVANRISATION A CHAUD.

1.3.1 GENERALITES

La galvanisation & chaud consiste & obtenir un revétemsnt par

immersion de l'acier {alliage) préalablement preparé en surface

par vele chimique, dans le Zinc en fusion & une températurse

comprise sntre 440% et 460°%:,

Lors de 1'immersion, il se produit une réaction entre le Fer et

le Zinc paxr diffusion, cette vésction donne naissance a plusieurs

rhases (Composés intermétalliques) entre leFer et le Zinc,

disposées en couche. Le revétement galvanisé ne consiste pas en

une supexrposition de deux couches de Zinc sur le Fer, mais de

diverses phases

Fer- Zinc conformément au diasgramme d'éguilibre.

La qualité de la galvanisation dépend de la préparation de surface

et d'un nombre de facteurs dont les principaux sont:

™

L'influence de la nature des aciers.
Composition chimigue du bain de Zinc
Température du bain de Zinc.

buréde d'immersion.

Vitesse d'immersion et d'émersion des piléces.

Mode de réfroidisssment des piéces.

1.3.2 PREPRRATION DE LA SURFRACE DES ECHANTILLONS.

l.a préparation de la surface a un grand intérét dans la galvanisza-

tion, elle permet au revétement final d'assurer son réle de pro-

tection contre la coxrosion et de décoration des piéces (aspect

esthétique) .Pouxr cela,le revétement doit &tre adhérent et unifor-

me, suffisamment épals et exempt de défauts.

La préparation de la surface avant la galvanisation est une opéra-

tion trés nécessaire pour l'obtention d'une bonne qualité du revd
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temant, ainsi que l'adhérence de la couche de Zine., Ce gqui nécé-
ssite une préparation rigoureuse et soignée de la surface avant
immersion dans le bain de Zinc .
Le procéssus de préparation comporte les phases suivantes:

- Dégzaisaége;

~ Rincage.

-~ Décapage.

- Rincage.

~ Fluxage.

~ Fréchauffage.

1.3.2.1 DEGRARISSAGE.

Cette opération a pour but d'enlever les graisses, les huiles, les
lubxifiants et les traces des manipulations précédentes.
Le dégraissage peut ge faire de plusieurs facons:

- Par solution alealine & chaud ou & froid.

- Par vapeur de solvants.

I.3.2.2 Rincage aprés dégraissage.

Un bon ringage des échantillons aprés dégraissage est absolument
nécessalre.On effectue cette opération comme suit:Les échantillons
sont rincés dans deux bacs d'eau froide.

Ls but de cette étape est d'éliminer la totalité des la solution
de dégraissage, car l'entrainement de ces prodults dans le bain de
décapage cause une consommation d'acide supplémentalire et la

formation d'é&cumes en surface.

I1.3.2.3 Déocapage.

Le but du décapage est d'éliminer la calamine et les autres oxydes
gu'on peut trouver sur la surface.

Le décapage se fait, soit par l'acide chlorhvdrique & 1la
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températurs ambiante, pendant 30 minutes, soit par l'acide
sulfurique a une température de 75°C & 80°C, le temps de décapa-

ge é&tant faible.

1.3.2.& Hincage aprés décapage.

Le but de cette opération est d'éliminer les chlerures‘et les
sulfates de lex avant immersion dans la solution fluxante.

Le ringage se fait dans deux bacs distincts.Dans le cas de déca-
poge avec l'acide sulfurique le premier rincage doit se faire a

1'eau chaude pour dissoudre les sulfates de Fer hydratés.

1.3.2.% Fluxage.

L'opération de fluxage a pour but essentiel de protéger le métal
( Aclier ) contre tout risque 4'oxydation avant sa galvanisation
{ protection vis & wis de l'air) par l'éffet barriére de la couche
de sels cristallisés en surface.

~ 11 parfajit le décapage du fait de son acide et il
rermet de dissoudre les oxydes de Fer reformés & la surface de
l'agier auv cours du ringage.

- 1] améliore la réaction Fer ~Zinc lors de'l‘immer—

sion dans le Zinc en fusion, par dissolution des oxydes de Zine

pouvant se former & cet instant précis.
Au niveau de cette opération on peut distinguer deux méthodes de

galvanisation: L'une 4 sec,et l'autrs humide.

7.3.2.6.1 @Galvanisation & seo:

- Aprés ringage; les piéces sont immergées dans uns
solution fluxante composée de chlorure de Zinc et de chlorure
4'&mmonium ( ZnCl2,NH4CL ).

L'opération se falt & chaud entre 759C et B80°Q.
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1.3.2.6.2 Galvanisation humide:

Dans 1'opération de fluxage, la solution flurante est remplacée
par un couvert de sels, flottant & la surface du bain de Zinc, ce
couvert sera composé comme en galvanisation & sec de sels doubles
{ Chlorure de Zinc et Chlorure d'Bmmonium ).

1.3.2.7 Préchauffage.

Le but de cette opération est d'améliorer le rendemsnt thermigue
du four de galvanisation. Le préchauffage évite ou minimise les
projections de Zinc lors de 1'immersion de i'acier dans le bain,

( moins de risque pour le personnel et économie de Zinc ).

I1 facilite 1'élimination du flux, et réduit aussi les cendres.Le
prechavnffage est assuré par gtuvage avant 1'immersion de la piéce
dans le bain de 2inc.dont la température varie entre 80°C et 120°C.
Le temps d‘étuvage est de cing & vingt minutes .

I.4 LES FACTEURS INFLUANT SUR LA QUALITE DE GALVANISATION.

L'obtention d'un bon revétement dépend de certains facteurs tels
que : la qualité de 1l'acier, la compesition chimigque du bain, la
température du bain de Zine , la durée d'immersion, la vitesss
d'immersion et d'émersion, mode de refroidissement,eteo. .. .

1.4.1 QUALITE DE L'ACIER.

En général les aciers de construction calmés ou semi~ calmés au
silieium se galvanisent; cependant certains composés des élements
peuvent modifier la réaction Zinc - Fer en particulier le Silicium
et le Phosphore.

I.46.1.1 Influence des éléments d'addition dans l'acier .

SRANDELIN, {123] a montré l'influence du Silicium sur la croissance

des couches intermediaires lers de la galvanisation.
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il 2 mis on évidence 1l'éxlstence d'épalaseurs plus impertantes gue
dans le cas du kPer pur ce gui correspond & une consommation plus

importante on zinc.

La figure (1) montre qu'il éxiste un pic & 0.0v% de Silicium qui
correspond & une Spalsseur maximale pour cetie concentration.
La teneur maximale de Silicium ne donnant pas ce phénoméne est

gatiunége & 0.04% .

len sur-épaisacurs présentent des inconvénients pour los aciers
galvanisds: mauvaize adhérence, mauvaise proltection contre la
corrosion, aspoot grossier, ixndpularitd do la surtace.

Ve nombreuses dludes ont monted gue 1'intiuence du phosphore ast

béndiigue par llamdlioration de L'adhérencs du vevbtement, caxr la

phase Qumma (V) Lrés {ragile tend alors & disparaiive.

FERRIER el GALDON | 3 ] ont mowtré & partirz dlanalyvses Lailes a

la microsonde que le phosphore se concentre dans la phase féﬁ dont
ltaspsct est fissuré . Ve plus,ils ont constaté que la sclubilite
du phosphore élait nulle dans le 2inc, trés faible dans la phase
Uzeta (§} et faible dans belia ( akb. Plusisurs cherchsurs { 13 |
ent atudié l'éfiet du phosphore sur la croissance des composés
intexmétalligues . La figure (2) montre gu'a des concentralions

de phosphore qui varient entre 0.08% &t 0.1%, on observe un plo

analoguae 4 celuil do SANDELIN,

I e gqul concerne le Cavbone, la morphelogie des Tevdtomonts
Fer -Zince est pou aftectéds pav lo carbone mise & pavi. lo phase
Gamma (V) qui appevail alors sous forme diune couche ivrépuliére.
MACROVIA el SHOWE {13 | oot moatxé gue | adhdvencs du xeviétement

augmenta en la présence de Carbone.
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I.4.1.2 Effet conjugué du Silicium et du Phozgphore .

Aprés cette édtuds sur 1‘influenca de chague é&lément pris séparé-
ment il serait logique de s'intéresser aux effets conjugués .
L'éffet conjugué du Silicium et du Phosphote met en &vidence que,
pour des teneurs en Phesphore entre 0.008% ot 0.035% dans l'acier
la ecindtique de croissance des o wouches est accélevde méme si la
teneur en Silicium est inféziesure & 0.04% .

PELERIN [11] définit un oritére permettant d'assurer la formation

correcte des couches galvanisées & 460°0C,

-3
Si% + 2.5 P% < 90, 10 %

I.4.2 COMPOSITION CHIMIGUE DY BAIR DE hBLVENIaATlJN

la norme BAFNCOR A. 91. 121 { Roﬁt 1987 ) pwécxse que les lingots d
Zinc utilisés doivent &tre conformes & la noime NF AB5, 101.
Dfautre part, la concentration du Zinc dans le bain deit 8tre
supérieure ou égale &‘98,5% .

Les impuretés présentes dans le Zinc ont des astions nettement
marguées sur l'adhérence, le poids du revétement, l'aspect et sa
composition ainsi gue sa résistance & la corrosion.

I.4.2.1 Les éléments d’additions at leura lnflupnces sur le hain

de ga]vanisatlen

1.4.2.1.1 Le Hickel.

Le Rickel a un sffet trés important sur 1'épaisseur du revétement
en diminuant cette derniére.

L'ajout du Nickel dans le bain de 1s galvanisation & chaud elimine
ou diminue lleffet du Sflicium sur l'épaisseur du vevétemsnt.
Aussi le re%étement obtenu par immersion dans le bain Zn- i
inclus une nouvelle phase ternaire riche en Nickel entre la phase

Dzeta et Bta.
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£.4.2.1.3 LiAluminium.

L'Bluminium,ajouté volontairement au bain de Zinc,permet de dimi-
nuer la wvitesse d'oxydation superficielle du bain de Zinc paxr for-
mation d'une trés fine pelliculs d'alumine.

-Un bain sans Rluminium s'oxyde trés vite , ce qui donne un reflet
a la surface du bain.

-I1 augmente donc de ce fait, la brillance du revétement galvanisé
-I1 n'a pas d'effet sur la réaction Zine- Fer dans la gamme des
teneurs habituelles & 6.01% .

A des teneurs plus importantes de 1l'ordre de 0.04% 4'Al, il a un
¢ffet sur la xéaction Zinc-Fer des aciers %u Silicium.

1.4.2.1.2 Le Plomb .

=11l a un bon pouveoir mouillant sur 1l'acier, et sur la décantation
des mattes: son effet commence de 0.1% & 0.15%

-Le Plemb n'a pas d'influence sur la réaction aé galvanisation
Yer-Zinc.

-1} agit sur le fleurage, notamment lorsqu'il est assccié & l'Etain
& la température de 450°C, sa limite de sclubilité dans le Zine
est de l'ordxe de 1.2% . Bu deld de cette concentration, il se
trouve a l'état liguide au fond de la cuve de galvanisation: on
1'ajoute parfois volontairement pour limiter la corrosion du
fond de la cuve par le Zinc.

1.4.3 TEMPERATURE DU BAIN DE ZINC .

La température du bain est extrémement importante car les nrésul-
tats peuvent étre diffsrents si elle n'est pas maintenue constante.
La températurs utilisée daﬁs 1'industrie varie de 445°C & 460°C .

La figure (3) montre gue:
~la réaction FER- Zinc formant les couches d'alliages est

quasiment linéaire en fonction ds la température pour les
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intervalles suilvants: De 420°C & 4809C, et 520°C et zu-de la.
Entre 4(B0°C et 520%C, on constate une accélération brutale de
1'attague de l'acisr par le Zine (FIG 3 ) .

I.4.4 DUREE D'IMMERSION.

Ce facteur a uns grande influence sur les résultats obtenus, il
est trés lié 2 la composition chimigue de lfacier { %51 dans
llacier)., ( FIG & ).

A une température norxmale de galwanisation de 460°C dans le bain

de Zinc classigque, un acier galvanisable (%3i< 0.0L%) prasénte une

réaction de galvanisation d'allure parabolique en fonction du temps

I.4.5 VITESSE D'IMMERSION ET D'EMERSION.

La vitesse d'émersion est trés importants au niveau opératoire
puisqu’on doit tenir compte de la masse des piéces, de la tempéra-
ture et de l'état de surfacs.

La vitesse d'émersion des piéces galvanisées a une influence sur
l1'épaisseur finale du revétement et sur la régularité du dépst.
Elle conditione essentiellement 1'épaisseur de la couche Eta (n).
L'immarsiop lente et réguliére est recommandée, tandis gue la vite
sse d'émersion doit &tre grande. En pratique les vitesses d'émer-
sion sont de l'oxdre de 0.5-0.8 & 1.5-2 m/min .

T.4.6 RACTION DU REFROIDISSIMENT.

Le refroidissement en galvanisation & chaud a des effets sur
1'aspect du revétement et sur la tencur en Fer de la couche de Zine

I.6.6.1 Effet sur llaspect:

Lors qu'une surface galwvanisée refroidit lentement, son aspect
varie entra les grisés, conséquence de la diffusion du ¥er dans

la couche de Zinc et de la teneur en impuretés du Zinc utilisé
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dans le bain.

Las fleurs de grande dimension gul sont en rrance l'indice d'une
bello galvanision, sont dos oristaux d'eutecligue.

Cos fleuvs sont dies 4 la presence d'Etain dans le Zinc B ia
soliditication, les cristaux de Zinc sv géporont.lLe liguide s'enti
chit en ttain, et loesgue la température ost abaissée sullisamment,
le raste du Zine se sOpare aveo 1'hain sous forms d'eutectigue
Wtain -Aing.

La dimension do ces {leurs depond duo temnps de ovistallisalion,
I"us le zefireidissemont est lenl, plus les tleurs seront grandes,
la vitesse de cristallisation du Zine étant de 100 mm/min.

On voilt le rapport direct éxistent entre les dimensions des ileurs
et le gradient thérmique des piéces galvanisdes. 1l zemble gue la
présence de l'Etain favorisge la croissance des fleurs, ceci tient
peul &lre au fait gue l'on a constaté gue les fleurs de pius belle
taille sonl obtenues & partir de Zincs refondus qui sont plus
riches en Ltain.

Un Zinc & 99.99% ne donnera aucune fleur sur l'acicry gu'il aura
revétu, Hne galvanisation sans fleur n'est cependant pas un indice
cettain de 1'emploi de ZAinc pur.bour empicher la formation des
flevrs, ) sult'it dlempbcher la ovoissance des ovistaux de Zinc
entourds de oristaur d'eutectigues, oo gui pool &lre oblemr par un
vafzoidissenent brutal. L1 ftauvt cspendani, Leoniy comple

du Lait gue les coéttiaients de dilatation du Fev ol de Ling

sont éxtrémements différents, et que collie opération peut &ire la
cause de tigsurations microscopiligues dv revdtament.

- Eifet sur la tensur de Fey dans la couche du revétementl.

LoEs gu'une piéce sort du bain de galvanisation, jusqu'a son

reliroidissement avx environs de 300°C, le ¥exr continue & diifusexr
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pour former les alliages Delta (85) et Dzeta (§).

Lorsqu’une pliéce & gradient thermigque élevé { un refroidissement‘
lent), et gue la température de galvanisation & été assez élevée K
et la durée d'immersicn suffisante, la couche d'alliage peut azri-\\
ver & la surface du revétement et constituer ce qu'on appelle des |
taches de chaleurs; ce sont des taches grises apparaissant souvent
d'une facon ifrrégulidre sur la surface du Zinc .

Un refreidissement rapide empéche la Siffusion du Fer, et aussi

des couches d'alliages trop épaisses ayant pour conséguence la
fragilité du revétement au choo .

%.5.1 PROPRIETES PHYSIQUES CHIMIQUES DES ELEMENTS UTILISES DANS

LE BAIN DE GALVANISATION .

1.5.1.1 Zinc.

Le Zinc oacupe une place importants parmi les métaux non ferreux

et ses applications progressent régulidrement .

Le Zinc est un métal blanc bleflatye. I eristalliss dans le. systé-

me hexagonal compact.

Les proprietés physiques et mécaniques du Zinc sont les suilvantes:
~Numéro atomique: 33. '
-Masse atomique : 65,38g.
-Densité $7.14g/cm

e,
\’}_5“: )

TR,

-Température de fusion : 619°C.

~Température d'ébullition : 9G7°C. o ;Eﬁ

-Résistance & la traction en long : 18 & 22 Ké&@%ﬁ ;

-Allongement en long : 22 & 30% . Jﬁ %ﬁf
1.5.1.2 Le Nickel. | o .k\

:

Le Nickel est un métsl blane brillant lorsgqu'il est fraicheﬁant

poli . F Yy
- }f ‘ i!.

]



cT

20 -

Ses principales constantes physiques sont

~-Masse atomique : 59 g.

~Structure cristalline: C.F.C.

-Température de fusion : 1455°C .

~Chaleur de fusion :74 cal/g.
Dans la pratigue,les applications du Mickel sent surtout lides &
ses propriétés de résistance & la corrosion dans de nombreux
milieux *
~Milieu réducteur ( gréce & la protection par un film d'oxnyde ).
Le Nickel résiste parfaitement aux bases ( soudse caustigus) et
bien aux acides non oxydants, mais il est attaqué par l’acide
nitrigque.

I.5.1.3 L*Aluminiuom.

L'Aluminium est un métal blanc légérement blefiatye, susceptibls de
receveolir un beau poli.
L'Rluminium est fortement oxydable, mals il se recouvre d'une
épaisse pellicule d'oxyde B1203, adhérente qui protége le métal.
Il a les garactéristigues sujvantes :

-Numéro atomigque :13.

~Masse atomigue : 26,97g.

-Point de fusion : 660°(C.

~Température d'ébullition : 2500°C.

~Structure cristalline:Cubigue & face centre (C.}F.C}

1.5.1.6 Le Plomb.

Le Plomb est un métal tréds mou, malléable mais sa trés faible
résistance & la traction le rend non ductile.

Une de ses principales propriétés est sa bonne résistance a la
corrosion.

Caractéristigques du Plomb :



¢T

~24_

~Numéno atomique : 82 .
~-Masse atomique :207g.
~Température de fusion : 327°C .

-Température d'ébullition :1755°C .

I1.5.2 DIAGRAMMES DES PHACES.

Le systéme sur legquel nous nous appuvons est essentisllement
ternaires ! bFe-Zn-Ni . Il impligus deux diagrsmmes bhinaires
(Fe-in , Zn-Ki)}, et un diagramms ternsire Fe-In-Ni .

1.5.2.1 DESCRIPYION bE DIAGKAMME BINARIRE FER-ZIN.

Le diagramme 4'équilibre Fer-Zinc (KUBACHEWSK1) [i01, { FIG 5 ),
permet de distinguer guatre phases intermétalligues de sclutions
solides terminales (Fer) et (Zinc) & 460°C.
La dureté de est de 70 H.V
- La phase (Dzeta) gqui se situe entre 92,6% Zinc et 94,3% Zinc
a une structure monoclinique, de dureté 179 H.V
La phase ({Delta) est divisée en deux phases de méme structure
mais de morphologies différentes:
L'une est compacte ;s 1l'avtre est fissurée da structure
hexagonale complexe.
les limites des domaines sont :

- : B6% ZIn , 1 90,3% Zn .
La dureté movenne de cette phase est de 244 H.V .
La phase {Bamma) ou couche d'adhérence contient de 72 & 79%
de 2zinc. La dureté de cette phase est de 450 H.V .
la solubilité du fer dans le Zinc est 0.21% .
Les pavamétres cristallographigues et les formules chimiques des

différentes phases sont données dans le tablesu suivant:
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Tabl&au {1]: Lee papamétres Lristallagraphlquaa et jes tormulaﬁ

chimiquam dag différantes phaawa .

Phases { Formules |[Structure Faramdtre de ls maille
! :
& Fe Cubiqas a = 32,8664 BT |
v | Fe3inld | Cubique a © B.982.3% ,
o | Peleall (Hessgonzlt o = 2 & LELBISAY, & % B7.358% .
monoslni-i a @ 13.&2&&“, c # ﬁ Gﬁzﬁ“ .
§ Falinis que b = 7,606A%, o= o ' 90°, Be127, 3°
n in Haxagmnal a = b #2 . 683R%, o = 4,.9LTHRC

Lex 1éactiﬁn gl peuvent avmir liau pﬁnﬁan* 1a suli&ificéﬁiéﬁ
ﬁ&nt Leg sulvanbos:
ligulde (0.02% Fer) == Zeta{Zn/Fa) + Etza{in) , & T=41%.5%C
Limaide {(Fe )} + Daltn = Letal(In/Fe), & T=530%¢

I.5.2,1 Desorintion du di&gramm& d'équilihra Zine ”Hiﬁkﬁﬂ.

A I AT b S e e NS :

Poug mwmprﬁnér@ ias réactions possibles entrs les différentes
phasgsi ib met intécessant de contidérer les dlagranmes des phases
d'equ) 11hrs Blen que le bein de galvanieation ne peut pas nécé-
asadramont &trs dans l'état 4'dyuilibre.

Le disgramme ¢'éguilibrs Zino-Nicksl (FIG 6} est prasque similaive
au dlagramme 3 €guilibre Zing ~Faw,

Doue low deax systémws 11 v a une solubilitéd trss 1imitée dans le
e solide & L00°C seulsment 6.003% de Fer et selement 0,03% ds
Hickel pesut &tvs contenu dans une.maééiﬁe de Zineo.

Le diagramme 4'équilibre Zine-Hickel,fait spparaitre guatre phasss
iotermétalliqguoy cubve gie Laos phases texminales.

Le tableau (1T} nowus montre les différentes phases avec leurs oom-
positions ,et les types de réactions =s déxoulant lors de la soll-

dification du liguide Zinc- MWickel.
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Le Tableauv (I1): Les diférentes phases avec leur composition et

type de réactions de solidification Zince- Nickel.

Compusition
Phases Les réaction de scolidification In- Ni
atomique % In
{Ni} 0 & 32.3 Ligquide +(Ni)==1,64 1040°C Péritectique
B 47.3 458.3 B=H + ¥,a 675°C Eutectique
1
/1 45.3 & 51.8 {(Ni}+ B == B1,4 810°C Peritectique
% &7 & 85
S ~ ae
in 100
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1.5.72.3 Daseriptioin de diagramme ternaire In-pNi-Ye .

Le diagramme ternaire IZn-Ni-¥e est beaucoup meins connu.lLe premierx
travail important est celul de C.V.RBYHOR en 1957 [ 8 1, (¥rig 7),
qui a mis en evidence 1'éxmistence de la phase {(2Zn/Ni) .

Your établir les différentes réactions ternaires dans le bain
{Zn-Ni- Fa),des é&tudes ont été faites par DELAERY ot BL [ 7 1 en
utilisant lesz dirfeérentes méthodes d'analyee. Les yésultats
obtenus sont

Liguide + GammalLin/Ni) < Deltal{in/Ni) + Leltalin/Fe) & $°< £90°C.
Liguide + Lelial{in/¥e) == Delta{in/li) + Lzetalin/ke) & 1°< 5H30°C.
Liguide =— Usltalin/Ni) +bzetalin/Fe) + Htalln}, & 17 418.5YC.

L.6  LES 5005 BPHRODULYS LU BALN D ZINC.

La galvanigation epdnére trols vyres de sous produlls gul zonl les
cendres, ies mattes flottantes, les mattes.

1.6.1 Ler cendise.

1l s'agit d'un mélange des trois élémnents sulvants @
-~ Uxyde de Zinc provenant de 1'oxydation du Zing par l'air et
1'eau comtenue dans le flux.
- Résidus de flux (sel brfilé loxs de 1l'irmmension des piéces dans
le bain du Zinc ).
- Zinc métalligque : Ce Zinc, sous forme plus ou moins fine, est
ontraing aver Lfoxyde de Zinc st le sel bxalé lors du spatulsge.
La compoziiion des cendres est la suivante:

~ Zinc total envizon 80 & 90% .

~ Chlore environ 2 & 3% .

~ Le reste sont des oxydes de Fex et de Linc .
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L.0.2 L malkbos,

La production de mattes en galvanisation est un SLémeni Amportant
dans l'approcistion du prix do revionlipuisgue lo Zine sous foTme
de matles voit sza valeur maxchando abalssés d'enviren 50% .

Lesn mattes lrouvent leur utilisation dans la tabrication des
produits chimigues et depuis guelques anndes dans la Fabrication
du Zinc de bonne qualité.

bans la galvanisation traditicnnelle les sources de production
das mattes sont multiples. Elles proviennent rrincipalement d'un:
- Décapage insuftisant gui donne une trés mince couche d'oxyde de
¥or subsistant apréds décapuage aui se dissoul dans le Zinc en
fusion ot qui forme ainsl des mattes.

- Ringage insuitisant qui laisse zur la surface & galvaniser une
aoﬁuhu de sals de Fer gul formera dos maties.

~ Hain de {ivzage souilld pur des pidoes mal Tinades, oo ogui
entrainera le midme phénoméng gue précodommont.

L.603d) bes maties 1 lottantes.

Khle soni aussi sppol&es cendres . Wlles sopt viches on Fer st on
Aluminium, Blles flottent & la surtace du bain de galvanisation.
klle se produisent lorsque des guantités trop importantes d'Alumini-
un sont additionnées au bain de galvanisation.Selon certains auteurs
les mattes flottantes se produisent lorsque ces additions entrai~

nent dang le bain une teneur de 0.146% d'aluminium.

Siad AL [T
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Fi.l PREPARATION DES WCHANTILLONS.

fa premidre partie de notre travail a étd de préparer des échanti-
lions pour la galvanisation ultérieure.
pour étudier le probléme on a wlilisé siz nuances d'acier dont le
pourcentage en Silicium varie de 0.02% & 0,2Y % {voir tableau 111}
Les dimensions des é&chantillons utiilisds sont les sulvantes:

3 x 30 x & mm.
Chacune dog piéces a L& percéds atin de la suspoendre & L'aide d'un
il de Fer dans le bain de Zine aprés avoir subil les opidrations
de traitomont de suntace (dégralssage, ringage, dichpage, vingage,
tluxage, préochauitage).
Aprés avelr galvanindé les difiérents échanlillens prépards dans
diiférents bainn de galvanisation, on prend covtainsg dlanlro ous
pour les dtudior micorographigquement aprés leun wvotn Lol
subir les opérations suivanites
Lienvobage, le pollissago ot l'attague chimigue.

t1.1.1 Envobage.

e e @ e e v

tléchaniilion galvanisé est découpéd puls enrobd toudours en épai-
szeur dans une résine &4 froid.

LL.1.2 bolissage

-
e e e

(n a poli les échantillons aux papisrs abrasifs {(da 180 & 1000)
puis on a provéedd aux £initions & lialde de ieitres et d'une pite
diamantde.

11.10.3 pttague chimigus.

On a attagud les échantilions A liatde du pital 4 % duranl ¢ing
peocondos .,
Colte atltague mat an évidence les strucbures et la Himilao antes

Ley ditiérentas phasesn.
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Tableau {I11): Composition chimigue des aciers

T M AR e M ek M M AR A e SR e e ek e Y SN e G M e E M U ek i i e e o e e R A M L S e e el S S

Eléments (%)

8i Mn 8 P Mg Ni Oxr Mo Cu Al Pb Fe
Boiers(N°)
Ne7 0,02 0,360 0,008 0,008 0.G2% G.600 g..014 0.010 2.015 0,137 £.018 849,46
N*Y 0,03 0,426 0,009 g,012 4,020 28,031 ¢.005 0.004 0.007 0.048 0.013 99,43
N°10 0,03 0,520 G, 009 0,007 0,022 0,035 {.008 4,007 2.029 0.039 G017 Yy .28
HY12 0,08 Q9,342 0,007 0.008 0,019 @, 000 6.018 §.u03 0.044 0,039 g.011 99.42
HNe3 ¢,15 0,328 £,010 0,004 0,034 g,071 0.020 g.011 O.047 0.012 £.013 09.80
H°g 0,27 {4,532 g,018 G,006 0,03% 3,055 0.0895 8.0bl1¢a 0.114 0.007 0.021 9a.80
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L[.2 UVLESCRIPTION DE LA CHAINE DE MANIPULATION.

Les différentes étapes de la préparation des échantillons sont
schématisdes sur la figure (8)

Le montage est constitué de sept bacs en verze: remplis de diffé-
rentes sclutions pour réaliser le traitement de surtace dos piéces

& galvaniser.

ie premier bac est rempli d'une solution gue nous avens utilisée
pour dégraisser les surfacss de nos échantillons : (lest le

PARCO 3030.

Les PERCO 3030:{0'est un dégraissant txrés puissant des métaux ferreux

qui permet par immersion l'élimination des matiéres grasses les
plus épaisses. Clest un produit en poudire de couleur blanchatre
cvomposé d'alcalins forts et de tensio~actifs stables, il éénétre
et dmulsionne rapidement les graisses.

La solution est chauffée & une température de 75° A 1'aide d'une

plague chauffante, la durée de cette opération est de 15 minutes.

e A S A NN A A A G AN M e WA AR M A R M W W

Les deux bacs sulvants sont des bacs de ringage contenant de

lteay f£roide.

11.2.3 Décapage.

Le guatriéme bac est rémpll d'acide chlorvdrigue HCL dilud & HO%
pour le décapage des échantillons, & la tempéralure ambiante.

Le temps de maintisn des échantillens dans l'acids HCL est de
trente minutes. Un psut remarqueyr gque la durde du décapage dépend
de l'stat de la surface mais ne dépasse pas trente minutes.

Blvers produits, appelés inhibiteurs de corresion, sont ajocutés
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en faibles quantités aux bains de décapage pour améliorer les
rexformances. |

1ls s'opposent &4 l'attaque du métal de base, accélérent la
dissolution des oxydes et évitent le surdécapage.

Nous avens ajouté un millilitre de Clenséol 1220 et 0,312 miliili-
tre de Ferritrel dans un litre de HCL.

11.2.4 Rincage aprés décapage.

S G A e R e W e WS R WL e e S am

Les échantillons décapés sont rincés dans les deux bacs suivants.
{ Nous avons utilisé 1l'eau froide ).

I1.2.5 Fluxage.

Vo e

Le dernier bac correspond au bac de fluxage rempli d'une solution
fluzante prépaxée avec 25% de NHLOL et 75% de-ZnCl2, portée & une
temperature de 70°C.

La durée du fluxage est ds cing minutes.

11.2.6 Préchauffage.

e e A

La chaine de prépaxation se termine par un four de préchauffage
malntenu A une températurs de 80°(, qul sert & sécher les
échantillons, et le temps de maintien est de quinze minutes.

11.2 PREPARATION DES BRINS.

A g e e o e e T N T e e e A R e ek

W e st e M ML Mk e WA S e W M e

La galvanisation des échantillons & été effectuée dans un bain de
Zinc conténu dans un creuset en alumine (R1203) de desux litves.
On & utilisé un four vertical (Fig:8) dont la température a &té
maintenue a 460°C, ls temps d'immersion est de deux minutes.

Les piéces ont é&té refroldies & l'air.

Le bain a été homogénéisé & l'aide d'une tige en silice.

I7.3.2 Les différents constituants du bain.

T ke g e e R e e S A B R T s s e s o SR e e e e e e -
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a) Le Zinc utilisé dans nos expériences était de haute gualité

(Zincﬁ 9)9

qui est livré sous forme de lingots par CGHAZAQUAT

dont la composition chimique est donnée ci-dessous:

PbL

Cu

Cni

Feo

La somme

Zn cd
Eléments | min max max max mas max |d'impureté
(mask)
% 98,995 0,003] 0,003] 0,001 0,001 0,002 < 0,005

B) Le Zamak 5 : C'est un alliage Zinc-Aluminium fourni par

GHAZAQUAT de composition chimigue suivante:

Elémente Zn al Pb Ni,
% w2 | 4.07 0.008 0.002
ClLe Plomb dont la composition chimique ezt la sulvante :
Eléments Pb Sb 5 Cu
% 94,895 5 0,05 & 0,1 0,005

D} Le Nickel sovs forme de poudre électolytique,

I1.3.3

La composition des bains:

e e el e T I 3 S

Sachant que le taux de Plomb et 4'Aluminium reste constant tout

au long de 1'étude, nous allons préparer trois bains contenant des

taux de Mickel allant de 0,06 % & 0,15 % et un guetriéme bain

dit de référence de composition normale {sans Nickel).
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La composition chimigque des différents bains est donnée dans le
Tableau 1V, ainsi gue la maniéyre de disposer les éléments & 1'état

solide dans ls bain avant le chauffage (FIG:9).

- e e e e e M AR e W MG e M e G M A T R S TR WM S L s R W b S N K Ay e P =Hh v dme R e

B I e I e

El&ments {%) -
Ni Al Pb Zn
Bains
iéx bain 0,060 0,035 1,000 298,065
Zéme Dbain 0,100 v ! " | 98,025
3éme bain 0,150 " " 97,975
éme bain 0,000 " w 99,125
Remargque:
Ao o ok oK

L'analyse de la composition du mélange de Zinc est faite au

départ et aprés galvanisation des aciers dans chague bain.

La technlique utilisée pour la détermination des différents élément
dans les différents bains est l'absorption atomigue & flamme.

Les résultats sont exprimés en pouncentage poids (voir tableau V)

Tableau V : Composition chimique des différents balns aprés galvanisation

[ e g L L . T T N S R S e e i

Eléments {%)

Hi Bl Ph in
Bains
1ér bain 0,03 0,02 | 0,37 91,76
2éme bain 0,06 0,01 g,5 91,00
dgme bain 0,04 0,02 0,28 94,00
4dme bain 0,00 0,027 3,86 a5,00
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Afin d'assurer une bonne homogeneité du bain apers liquefaction,

les différents constituants du bain sont disposés dans le creuset

comme le montre la figure (9).

Zn
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( Crevs e}
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(F’j 9): L a/f'sposfﬁbfp Les o/:'jgfefem[s Congbluants
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II.4 RAPPELS ET DEFINITIONS.
La uuéiig;‘é;_E;"%;i;;ggl;;;en dépend ausei de ia composition du
bain en plus de la composition de l'aciexr et des traitements de
surface.
- La galvanisation & chaugd des tdles d'aciers est définie par la
norme Francaise NF - 36 ~ 321. Cette norme définit les caracté-
ristiques du revétement ( masse du Zinc par unité de surface,
continuité du revEtement, aspect, adhérence, et les méthodes
d'éssais permettant de les contrélex).
- Deux typss de contrdles sont effectués
a} Lss contrdles non destiuctifs |
- Visuellemsnt on peut avoir des renseignsments sur l'aspect de
la pidce gelvaniséa.
- Par la méthode magnetigue on peut mesurer l'épaisseur du
TevEtement,ce qui donne la masse du Zinc par unité de surface.

b} Les contréles destructifs :

-  La méthode de la dissolution chimigue nous domne la masse de \

%

Zine par unité de surface,

Par l'essai de sulfate de cuivre on peut avoir une idée sur la

continuité du revétement.
= 1l'sgsai d*adhérence.
= Liessail au Lrouillard salin.
I1.4.1 Lisspect.

Le&;é;é;;;;t galvanisé résultant d'une diffusion réciproque

Fer - Zinc ne peut &tre obtenu qus s5'i1 ¥ & un étroit contact
entre 1ls Fer et le Zinc.
L'aspect du revétwent est contrelé visuellement & 1'veil nu. La
variation de 1l'aspect d'uns partie & une autre ne doit ras étre la
cause du rejet de la producticn, slle provient en géneral du métal

de base ou de 1'assemblage de profils d'épaisseur différents dans

le produit}. =
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il.4.2 Mesure des épalsseurs de la couche du reviétemant.,

u-wnm--—a\—p.—qtn——--&—s#----_-a--nﬂ-w-——ﬂu&m-ﬁ-—-wdﬁnmh—w—-‘—

L'épaissour du vevétement de Zinc détermine la vie utile de
celui-ci dans les conditions corvesives

Il éniste deux provédés de mesurs de ltépaisseur du ravitement :

IT.4.2.1 Métlode de dissolution chimique (différence de poids

qh--us&&-—bm-n--‘mulﬁmb&---w—»ﬁﬁ'v-—---—--ﬂo—-n-_m-aud-a—-_---‘w

A A T e i b e A Y W A b K S i e e o 20 b

On pese l'échentillon galvanisé (M), puls on dissoud la totalité
du‘favétament dans uns solution approprids {solution d'acids
chlorydrique HCl de normalité égale & nemf(9), et de chlorure
d‘antimoine 5nCl3).

ﬁpréa lavage et séchage, 1'échantillion ast pesé & nouvean (M')}.

On mgsure la surface totalsment galvanisée en métres earvés.

La masse du revétement (m) sera exprimés par la différence de deux
MAESES fﬁ‘et.ﬂ‘lg

La magse de Zinc par vnité de revétement est Sgale 4

Er e dion

- m:est la différence du poids de 1'échantillon en gramme
- Siest la surface de I'échantillon, en wétre carré.
L'épaisseur du vevétement peut étrs tirée & partir du tablean

suivant : {NF.B.91.121}.

la masse du revétement ‘
{par unité de surfacs 100 ; 260 { 300 | «00 { 500 | 60D | 70O

{g/mZi
L‘epaisseu1 en microns 14 29 &3 57 71 g6 | 100
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IT.4.2.2 Méthode magnétique

e e e ek rw W e e ke e

On a utilisé le microtest gui sst un appareil de mesure de
lt'épaisseur de revétement pax méthode magnétique.

Le principe de l'aprareil est le suivant :

fatte méthode traduit en épalisseur de revétement, solt la varia-
tion de la force d'attraction magnétigque, soit la variation du
£lux magnétique die & l'interposition du métal du revétement.

On fait passer les é&chantillons un A un au microtest. On fait
cing mesures sur chague face de l'échantilion.

Pour la valeur finale on prend la moyenne arithmétigue de ces

valsurs.

I N g R R e e

Pour le contrdle dtadhérence du revétement on peut utiliser deux

essals diffévents : L'essal de quadrillage et l'essail de pliage.

P e ok L R

»

Il consiste & tracer eén trois endroits différents de la surface
galvanisée an moven d'une pointe & tracer ou d'un outil tranchant

4 pastille & carbure de tungsténe, un guadrillage de 15x15 mm,

1'écartement &tant de 3 mm et de profondeur telle gque le revétement

soit complétement tranché; aucun décollement d'un carréd du quadri-
llage ne doit se produire . On n'a falt l'essal gue pour les

échantillons galvanisés dans le bain trois.

- e S e

L'essai de pliage.consiste 4 pliexr la piéce & un angle de 90°.
8i le revétement se décolle dans la 28ne pliée (coude), on dit
gqu'il va une mauvaise adhérence du revétement

b

dans le cas contraire (pas de décollement ) on dit gu'on & une
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boime adbdvenca.

Vich. b La continuitd du vevélement de Zing .

L'échantillion ost scoumis 4 des immersions successives, dans une
solution de cuivriae { $uS04,bH20 ), cette solution peut s'obtenirx
en dissolvant ilég de sel (Cud04, 5HH20} dans un litre d'eau distl-

liée & une température ambiiante.

Ly

sevétorent doitl apparaitre continu at le métal

L}

Bprés Limersion L

sous-iacent ne doit pae avedr éLé mis & nu en aucun polint .
L'échantitllon est imnered durant ung sminote, puls lavé el ecgauyé.

On relait llessal satant de fols gun la couleve da L'échaoiillion
nhn pas Vite a9 Youge.

Al ol eeadl ey beouillavd salin,

I T I WM E R & I AR e A e 4
Wapoes la neovms NEX 41.00%, le principe de oe teal, esl Lialliague
corerosive agcélernds par un broulllaxd salin artiticiel de composition

détinte dans des conditions précises de Ltempdrature el do pression.

Leg essals peuvent &Lre véallisés dans des appsisils spéciaux,

encaintes de byoulllasd salin { Enceinte Keslernich ) .

La perte do muasse des eprouvetiss, la densité des piglres pax
wnité de surlace; la surface totals, la composition des
sohantillonsg aveo des échelies normaiisdes, nous donnent le

degre du corvosion de la pldce .

Hous avens utiliséd uwue sclution saline do concentration %% de NaCl

fi une pression de 14 0.2 bar et 4 une température de 9L & 290,
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111.1 Aspect.

P R Y

—
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A - Aprés un contrble & l'oeil nu on a cobtenu les résultats suivants:

{ Voir tablsau III ) .

Tableau 1II ~ Aspect des revétements obtenus.

S . 8 M W G W B 8 e B i e W ke e e e b e A mE RE e W EE R W A N R A b Fp s e S

Les différents
bains ‘ .
lexr bain 2éme bain Zéme bain 4éme bain
Nuances
Blanc Blanc Blanc
K°3 brillant | brillant a brillant Gris
|gxrorse flsurs| & fleurs
Blanc Blanc Blanc
N6 non 2 fleurs non| brilliant Gris
brlllant brillant a4 fleurs
Blanc Blanc Blanc Blanc
N°7 brillant | & petites 4 petites {brillant
fleurs flsurs
Blanc | Blanc Elanc Blanc
N°9 A petites & flaurs & fleurs ibrillant
fleurs 'graasma&antes grossigsantes
Blanc Blanc
Ne10 Blanga brillant lissa Gris
Blanc Blanc non Blanc
NeLia & petitel lisse {la brillant Gris
fleurs couche est 4 fleurs
irreguliére;

Dans le bain N°& {bain normal},

les nuance=z 3, 6,

10 =t 12, ont

donné un aspect gris, ce qul est di 4 la presence de la couche

Fer- Zinc superficialle {(couche §).
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L2

Par vontre pour les nuances % et 7 on a obtenu un aspect brillant

db a l'éxdistence de la couche n de Zinc pur, {acier galvanisable).

- Vans le bain 2 dans lequel on a ajoutd 0,06 % de Nickel on
remarqgue un aspect brillant pour toutes les nuances d'acier, un
aspect brillant & fleurs pour les nuances 9 et 12 44 d'une

pari & la présence d'ktain dans le bain et d'auvtre part a la

vristallisation des cristaus d'euvtectigue.

-~ Pouxr le bain N3, on a obtenu un aspool brillant & {leurs pour

toutes les nuancos

En tepant compte de ces dilférents rdsulliats on déduil gu'uve
galvantsation pormale {mans ajoul de Nickel) d'uciors galvanisa
bles duons des conditions normales esi caraciérisés paxr wn aspuct
brillant.

Liéxistence d'un aspect gris dans les zciers est die au itausn

de Silicium gui dépasso 0.04% dans les aviers galvanisés dans

un bain normal.

Bu tur et & mesure qu 'on augmente le pourcentage de Mickel

dans le bain de galvanisation on constate qu'il v'a un changesmeant
dlaspoct du gris terna vers le gris brillant.

En culre Ll y'a apparition d'un sspoct & fleurs & dittorentes

dimensions.

Ail.2 Hesune des épadsseurs de la conche galvanisoo.

....... L L I R I T T T S ¥ Ut

Apvés réaslisation do Lfossal par dissolution cliimigue of parn

méthode magnétique on a obtenu les deux tableaux 1V et V suivants:

|
|
|
i
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: bes épaisseurs (um) des rev8tements aprés 1'es=ai

P e e e s e A WAL A W oAy e B L e e S i o e A A S B B b A G b e e A e G e .

Les épalsseurs
(ym) :
- ier hain Zéme bain| 3éme bain! 4éme bain
Moances
{0.06%01 ) §0.10%84) {9.15%) £0.0075)
W 3 490,597 101,150 76,469 11G,00
H® & 65,570 68,180 56,825 120,090
B 7 17,596 73,78 83,46 65,00
He 9 0o, 908 55,311 62,00 63,20
H° 10 77,791 72,00 83,795 15,00
H® 12 45,344 92,160 84,00 130,00

Tablean (V) : Les épaisseurs du revétement (ym) aprés la méthode

N 0 ke Ak ok Aoy S iy e A e e e vet o e e e e B S YR P Ak B AR e B b e b mm g e oty o A

v ——

magnétique
Les épaisseurs
{pm} ler bhain | 2éme bain | 38me baln béme bain
Ruances (0, 08N {0.10%HLY | (0.15%N%) 0. G0%NL)
He 3 86,39 90,30 70,00 106,00
H° & 70,74 73,50 80,50 116,73
we 7 5,36 60,20 80,40 60,95
Re 9 &0,50 59,00 70,50 60, 70
N° 10 80,67 70,32 69,32 75,55
e 12 90,73 110,00 80,00 135,90
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Vu que la méthode maznétique est une méthode manuelle, il est
préférable de prendre en considération le tableau numére (IV)
pour interpréter nos résultats car 1'erreur commise est plus
faible que celle effsctude dans ls cas préoédent.

Le graphe (voir Fig 10) gqui represent e = £{8i%) montre que :

- Pour la 4éme bain : 1'épaisssur des nuances 3 et 6 dépasse

100 pm,ce qui est supérisur & la fourchette normale de référence.
La nuance 12 représente le pic de SANDELIN qui montre une
épalsseur de 130 um, par contre les épaisseurs des nuances 7 et
14 ont des valeurs qui varient entre 60 et B0 pm comprises dans
la fourchette normale.

"L‘épaisaaur diffsérente 4 la normale de la nuance © est dle & la
presence du Phosphore dont la tensur est comprise entre 0.008%
et 0;035% { Bnalogue au pic d= SANDELIN).

En ajoutant du Nickel dans les bains 1, 2 et 3 on obtient les

épaisseurs suivantes:

« Dans le 1&r bain : Pour les nuances 3 et 6 on constate une
diminution d'épaisseur pazr Tapport aux épaisseurs trouvées dans
le téme bain.

-~ le 2&me bain ! On remargue aussi une diminution des é&paisssurs,
sauf dans le cas de la nuance 3 ol on a une augmentation
d'épalsssur qui est dis probablement & une longue durés

d'immexrsion { & minutes }.

- le 3&me bain : Les valeurs des épaisseurs varient dans la

fourchette 60 et 65 wn, en ocutre on a obtenu une diminuticn
d'épaisseur pour toutes les nuances galvanisées.

Rinsi, d'aprés cet éssal on conclut que les aclers a fort taux
de Silicium galvanisés dans le bain normal donnes des épaisseurs
élevées. On peut donc dire gu'il v'a cwrréiation entre le taux
de Silicium et l'épaisseour du revétement.

Les résultats obtenus dans le bain normal sont en accord avec

ies résultats de SANDELIN.
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En ajoutant du Nickel dans le bain de galvanisation on a une

diminution progressive de 1'épaisseur.

On constate gue la présence du Nickel dans le bain é&limine 1'effet

SANDELIN :les épaisseurs sont dans la norme requise (50 - 90).

I11.3 L'essai d'adhérence

e e R e e ]

Les résultats obtenus aprés quadrillage ont demontré que les revéte

ments issus du bain N°3 ont une bonne adhérence (pas d'écaillage).

Pour les échantillons qui ont subi l'essai de pliage, les

résultas obtenus sont résumés dans le tableau (VI).

Tableau VI :

e

Résultats obtenus aprés essai de pliage.

R W R e i e i R G T e W AR M M o Mt re e i M G S . R e M e O e N My Wl

Les diffe-

rents bains 1ér bain 2éme bain 3éme bain éme bain
tuances
~ Adhérence| -~ Bonne ~-Trés bonne |-Mauvaise
moyenne adhérence adhérence adhérence
N® 3 fissuration| - déchirure |~Pas de -fissuration
des couches des fissurations [au niveau de
idu Line ‘uuuuhms des L slu coucho in)
- Mauvailse [~ Bdharencs -~ oo “Manviay sa
N 6 adhéronce MmoYLnne adhérence adhérence
~ Failble ~ Blua da  |-Pas de -tealllage
araillape | fissuvalionsiUissurastions] das couches
{~ Adhérence - Bonne ~Bonne -Bonne
Ne 7 moyenne adhérence adhérence adhérence
fissuration - Plus de ~Fissuration
des couches{ fissurations des couches
du Zinc
- Bonne - Bonne ~Trés bonne |-Mauvaise
N° 9 ~ adhérence adhérence adhérence adhérence
~Ecaillage
des couches
de Zinec
~ Adhérence - Bonne -Trés bonne |-Mauvaise
K® 10 moyenne adhérence adhérence adhérence
fissuration : : ~Ecaillage
des couches des couches
du Zine de Zinc
- Trés - Mauvaise j-Bonne - Trés
mauvaise adhérence} adhérence jmauvaise
e 12 adhérence adhérence
-Ecaillage
total des
couches de Z?
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Avant d'interpréter les résultats obtenus par l'essal d'adhérence,
1l est nécessalre d'expliquer que cet éssal est trés intéressant
pour notre &tude car c'est lui qui nous montre la qualité de la
galvanisation.

-~ Le 4éme bain : Les nuances 3, 6 et 12 ont donné une mauvaise
adhérence car la couche de revétement s5'est &calillée completement
aprés 1'éssal de pliage, on a constaté aussi des fissurations
ioin de la 26ne pliée.

Ceci est & au pourcentage élevé de Silicium existant dans l'acier.
Par contre pour la nuwance 7, on a une bonne adhérence car le
taux de Silicium est inférieur & 0,04 % . Les nuances 9 et 10
ont une mauvalse adhérence qu'eon peut éxpligquer par l'absence de
la couche Vv au contact de l'acier.

Cela est di probablement au refroidissement brutal des aciers lors
de la galvanisation, ou &4 la présence de phosphore qui est dans la
fourchette sulvante: [0.008- 0,035%) .

~ Le 1léx bain: On observe une meilleure adhérence pour les nuvances
7, 9 et 10, une moyenne adhérence pour la nuance 3 et une
mauvaise adhérence pour les nuances 6 ot 12.

En comparant les bains & et 1 on constate que l'addition de Nickel

améliore l'adherence du revBiement obtenu.

- Le 2&me bain : Toutes les nuances ont une bonne adhérence sauf
la nuance 12.

~ Le 3éme bain : On n'observe une trés bonne adhérence pour toutes
les nuances, aucune fissuration, pas d'écaillage.
On peut done conclure qu'en augmentant le taux de Nickel dans le
bain on ameliore l'adhérence du revétement.
Ceci peut s'expliguer par la diminution d'epaisseur du revétement

et & l'apparition d'une nouvelle phase ternaire (Ni-Zn-ke).
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I11.4 L'essal de gontinuité,

B I e PRy

Les régultats de l'essai de continuité du revétement de Zinc

sont donnés dans le tablean suivant

Tableau {(VIi1i) :

D o

Le

0

»
-

gsultats de l'sssail d= continuité du

M S S R i (e ke f Y e W e M e A ML W A i LG AR AL M b e A M b e e b e e e

e SN A e b W e WM AR v e e ke T e

Les différents I
bains 1ér bain 2éme bain jéme bain Léme bain
Nuances }
N® 3 3 | 8 10 9
.bnmersionsiimmarsions [immersions immersions
N'm 6 9 1] i 11 3] 7 n 10 n
| _
Iq‘ﬁi 7 8 i} i 7 111 ﬁ n 9 1¥
_ | ,
]Qfﬁ 9 9 n 8 " 8 n 8 "
Nﬁia 9 - " 8 13 ? 114 7 i
Ne12 g " 8 * 11 ig *

Tableau VII1 : Le nombre d'immersion sn foncticon de la masse de

Zinc par unite de suxrface {(g/m2).(NF.

A.91.121}.

Masse de Zinc

par uwnité de surface

Epaisseur approximative

correspondante (um)

Nonmbre

{g/m2) pour l'éprouvette plane| d'immersion
300 42 L
%00 56 5
500 70 6
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kEn s¢ rofévant au tableao Vill, on peut intérpreter nos résultlats
oomines suit:

Théowiguemont pour une épaisseur gui dépasse %0 pm il faut un
nombree df immersions plus grand gue six pour oblenir une bLonue
continulté de revitemeni. Ul'apeés cool on peul conclure gus la
vontinnité de wevétement de nos schantillons ast. borwe car 1'épai.
ssour de tous ces dérniers dépasse 70 um et le pombye JVismer-
gion est supsrieur & six.

On cencelot done gue 1'étet de surface esi régulier et on a une
bonne comtinuité du revétement.

111.5% lL'essai au broulilard salin.

Lhes mésultals obtenus concernant l'éssail au brouillard salin des
piéoces galvanlisées dans les bains auxquels on a ajdouté du Nickel

sont les suivanls:

- Aucune  tracte ou piglire n'esi remargués sur les pidces.
- Une tids bonne tenuve des pidéces su brouilliand salin .

< Urie bonne protection & la corrosion.

Bre co gui concsrne les aviers galvenisés davs Je bain de golvany -
sation normale aprés 48 heures de Dessai au breowillard salin, Jo

rimuliats sont les suivants:

~ L'existence de Lraces ou plgires de corrosion.

- Une mauvaise protection & la corrosmion.

On conelut done gue 1'ajout de Nicksl dans le bailn de galvanisa-
tion & chaud augmente la resistance & la coxxosion de la piéce

{ La durde de vie de la pléce }.
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TIf.6 ETUDE MLICROCRAPHIQUE,
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HEMAROUR :

Lors de polissage on se trouve confrontd aux problémes de planeiteé
cpucés par la diffeéerence de nature entre le substrat (l'acier!

el la couches da ginc ce qui provoogus une mauvaise netlels lovs -
qu'on visvalise les difiérentes phases aun foris grossissomonls

au microscope optigue.

Yany cotte partie nous avoens dtudid an microscops optigue los
ditférents achatillons galvanisés dans les dilfédvents balus.

woups composlys leg dchantillons galvanisés dans les

t—
[
e
i
B
o
]

bains gui contenaient difféventes tensurs en Nickel.

- Le Zéme groups comporte Jes échantillons galvanisés dans les
bains gul ne contenalesnt pas de Nickel.

on a ccmﬁaneé par l'étude micrographiques du Zér groupe, Ler pbue-
rvaliony micrographigues ont élé eftecstudes sur des coupss polies
et attagquées afin d'identitier les phases présenies,

Dlapres to diagramme Yer-Zinc {(FiG:b) oo doiil oovmalomeni obsovvon

une stroclure constitude oJ'un empiloanesnt composcs:
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Un obséxve le méme empilement de couches citées auparavant pour
les aciers: 7, 9 et 10, (figure: 11, 12, 13}.

Pour les muances: 12, 3 et 6, nous remarguons un changement de
morphologia,

Dans le cas de ces aciérs la phase compacte (V) zu contact de
llaciér a tendance & ne pas apparaitye lors de la galvanisation,
ce qui n'est pas le cas dans les acisxs 7, 9 et 10,

Pour les aciers dont la teneur en Silicium est Slevés comme les
aciers & et 3 la phase gamma{V} n'apparait pas ot on a le méme
aspect sur toute l'épaisseur du vevétement. Tn effet on obsexve
les méms cristaux {en aiguille}.

En conclusion nouws pouvons dirve gque:

Lz Silicium diminue le aowmbre dss phases du vevétament et fait

disparaitve compétement la phase ( YV} et doune une structure

' -identique sux tonte la cooche qui est remplacé par un grand nombre

de cristaux en fonme d'ajguille pérpendiculaires & la surface.

L'étude micrographiqus des échantillons du ler groups a montré

. gue les phases intermétalligues composants ls revdtement sont les

mémes pour les différents bains gquelque soit la nuance de 1'acier.
La caractérisation des différentes phases te fait per microdureté
ou par diffrsction X. Dans notre cas, va le manque de matériel on
n'a pas pu effectver ces essals.

Le revétemsnt dans le cas du bain fine ~ Hickel est composé des
phases sulvantes 1%, § , (NL - Zn -Fa), 7 , I 8 ].

Nous remorquons que les phases du revétement dans le cas du bain
Zinc- Hickel sont presque similaires & celles obtenues lors de la
galvanisation normale éxeptée une nouvelle phase ternaire

(L - Zn - Fe).

La phase Delta contient 7% & 12% de Fex et la phase Dzeta contient

6% & 7% de Fer, ces deux phases ne contiennent pas de Hickel.i 7 )
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La phase riche en Nickel sst une nouvelle phase qui contient la
Présque teotalité de cet élément so trouvant dans le revétoment.
La derniére phase du revéteme=nt est la phase (1) Eta qui est du Zinc

pur.f 8 1.
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Caracteristigue du revetement de Zinco. ..
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250 t = 2 min Aclier N-1Z

FIG @ (420 Le revetement obtenu dans le bain NY4.
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G : 1000 t = 2 min Acier N©°12

F16 : (45) Le rvevétement d'un acier obtenu dans le bain N©

& 1000 t Zmin Acler N°12
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G : t = 2 min . G

FIG @ (4% Le revetement obtenu dans le bhain N°Z

(h: 250 Tz 2 vum ACIEr NP

FIG : (18 Le revetement obtenu dans le pbain N°
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FIG 20 e revetement obtenu dans
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REMARQUE :
E RS 243 %2 0

On & constaté aue l'unité se trouve confrontée & un probléme
Spineuz gqui est celul de la source énergétique, aysnt une inci-
dance néfaste sur la qualité du produit.

Il serait alors souhmitable de proposer une solution qui est de
remplacer le chavffage pax gaz pax celul & induction; ainsi on
arvivera 4 un produnit fini pius perfommsnt, et néodssitant wn
minimum d'énérgie. Comme le confime les travaun de M.J.FRSAST et
Coll. (M.M.BRIAHD) ob o2 systéme péduit de 25% les dépenses
éngrgétigues et 1'investissenment est de 20% iaférieur & celuil dfune
installation égulpée de bréleurs & combustible.

Un autre probléme se pose; celuvl du décapage qui se fait au sein
de l'unité pax du Hel gui est trés peu disponible, et assez
coukeux.

{n pourrait le remplacex par du H2850: gui est asses disponible

et trés pou coutewnw, cependant nécessitant wie simple installation
pezmettant un chanffage de l'acide H2304 4 80% au wmztiavam,

¢t protégeant sn taximm aussi bien le persownel que 1fenvizo-

nnement. .
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CONCLUSION.

Ru cours de ce projet, nous nous sommes fixés comme but d'améliorer
la qualité du revétement des aciers galvanisés 4 chaud par BATIMETAL
de ROUIBA ainsi que d'étudier l'effet du Nickel ajouté dans le bain
de galvanisation & chaud.

On a utilisé des aciers dont la teneur en Silicium varie de 0.02 a
0.27%81, et on a fait varizr lz teneur de WNickel dans le bain de
galvanisation de 0.06 & 0.15% .

Cette étude nous a pérmis de mettre en évidence gue le Silicium

a un effet important sur la microstructure et sux l'épaisseur

de la couvche de Zinc déposée.

On a remarqué également gque le Silicium a un effet sur l'écaillage
de la couche de reviétement. |

L'ajout du Nickel dans le bain dé galvanisation a entrainé une
amélioration de la gualité 3u revétement: bon aspect exterieur,
épaisseur dans les normes, bonne adhérence, bonne résistance a la
corrosion. |

La microstructure du revétement lors de l'ajout du Nickel dans

le bain, est différente de celle obteﬁue dans le bain de Zinc pur,
en effet on remargue l'apparition d'une nouvelle phase.

En augmentant le taux de Nickel dans le bain, on obtient une
meilleure qualité des rvevétements.

1.'étude micrographique a montré gue la morphologie des phases
dépend de la concentration en Silicium dans le cas de la galvani-
sation normale.

On peut dize que l'addition de 0,15% de Rickel au bain de Zinc donne
une meilleur qualité des revétements

11 faut préciser que les résultats obtenus dépendent des condi-
tions expérimentales c'est & dire du probléme de la régulation de

la température du four utilisé, des différentes manipulations

o5
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faites et du mangue de matériel d'analyse.

Il aurait fallu utiliser un alliage Zince- Nickel pour réduire les
pertes du Mickel et pour pouveir maintenir le taux de Nickel
constant tout au long de la galwvanisation.

Lfajout du WNickel dans le bain de galvanisation a entraine un
sous-gpaisscur pour les aciers au Phospheors .

L'ajout du Nickel dans le bain de galvanisation augmente la
gquantité des mattes.

Il sexrait intéressant de faire l'étude en utilisant un alliags &
¢,24% de Ni et de comparer les résultats obtenus avec les notres
et de déterminer ainsi les pertes en Nickel dans notre étude.

Il e=st avantageux de suivre l'evolution et la croissance des
gouches Fexr-Zine en présence du Phosphore, et d'étudier 1'effet
du Nickel dans le bain de galvanisation & chaud en galvanisant
des aciers & un taux de Phosphore é&levé, de méme gu'une étude de
la cinétigue & différentes températures.

Par mangue de matériel on n'a pas pu faire la caractérisation

{ microdureté, rayaux.X, microsonde ) des différentes phases du
revétement dans le bain dans lequel on a ajcuté du Nickel et de
distinguer la nouvelle phase ternairs Fe- In- Ni, ce qui aurait
donng plus de précision & notre +travail.

La galvanisation & chaud par addition de Nickel se développs de
jour en jour dans la mesure ou les industries utilisent différents
aciers.

l.es recherches dans ce demaine ne font gue commencer.

4 nous futurs ingenisurs en métallugie de contribuer au développe-

ment de ces récherches...
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