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Résumé

l. Résumé

Les revétements de zinc allié et non allié peuvent étre déposés par plusieurs procédés, a savoir
la galvanisation a chaud, en continu ou au trempé, 1’¢électrozingage, les dépots en phase
vapeur (PVD).

Le traitement de galvanisation consiste a immerger I'acier ou le fer dans un bain de zinc. Il se
produit une réaction qui entraine la formation de plusieurs composés intermétalliques
(gamma, delta, dzeta) et d'une phase de zinc (eta) a la surface. La bonne tenue mécanique de
ces couches est indispensable pour que I'acier soit protégé de la corrosion. L'objectif de cette
étude est de préciser la relation entre les propriétés mécaniques et les parameétres et
structuraux des couches galvanisées afin d'améliorer la tenue mécanique du revétement.

Dans le cadre de ce travail, des t6les destinées a la fabrication mécanique ayant été étudiées,
c’est le procédé de galvanisation a chaud en continu qui a été choisi. Ces toles doivent ensuite
subir une mise en forme par déformation a froid (emboutissage, roulage, pliage,
poingonnage..) qui génére des déformations plastiques importantes, des contraintes résiduelles
et de I’endommagement pouvant altérer les propriétés protectrices du revétement. I’objectif
principal de ce travail est dedévelopper une analyse comparative entre les aciers galvanisés
dans le but d’étudier I’effet de I’épaisseur de substrat avec une focalisation sur les propriétés
métalluregiques (état de surface et interfece), mécaniques (scratch test, traction et
nanoindentation )et tribologique (coefficient de frottement ; morphologie des pistes d'usureet
taux d’usure) .

Les résultats de notre travail et les techniques utilisées permettent d’apprécier la qualité de la
galvanisation du point de vue comportement métallurgique , mécanique (adhérence des
couches ) , au niveau de I’usine métallurgique Annaba.

Mots clés :

Galvanisation en continu, Composeés intermétalliques Fe-Zn, Tribologie, Nanoindentation,
Rugosité 3D.



Abstract

Il. Abstract

Alloyed and unalloyed zinc coatings can be deposited by several processes, including hot,
continuous or dip galvanizing, electrogalvanizing, vapor deposition (PVD).

The galvanizing treatment consists of immersing the steel or iron in a zinc bath. A reaction
takes place which leads to the formation of several intermetallic compounds (gamma, delta,
dzeta) and a zinc phase (eta) on the surface. The good mechanical strength of these layers is
essential for the steel to be protected from corrosion. The objective of this study is to specify
the relationship between the mechanical properties and the parameters and structural of the
galvanized layers in order to improve the mechanical resistance of the coating.

As part of this work, sheets intended for mechanical manufacture having been studied, it is the
continuous hot-dip galvanizing process that was chosen. These sheets must then undergo
shaping by cold deformation (stamping, rolling, bending, punching, etc.) which generates
significant plastic deformation, residual stresses and damage which can alter the protective
properties of the coating. the main objective of this work is developed a comparative analysis
between galvanized steels in order to study the effect of substrate thickness with a focus on
metallurgical properties (surface condition and interface), mechanical (scratch test, traction
and nanoindentation) and tribological (coefficient of friction, morphology of wear tracks and
wear rate).

The results of our work and the techniques used allow us to assess the quality of the
galvanization from the point of view métallugical and the mechanical properties (adhesion of
coating ), at the Annaba metallurgical factory.

Keywords :

Continuous Galvanizing, Fe-Zn intermetallic compounds, Tribology, Nanoindentation 3D

Profilometry.
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IX. Introduction générale

Les structures métalliques a base de fer exposées a un environnement naturel sont
généralement protégées avec des revétements a base de zinc. Ces derniers offrent une double
protection anticorrosive. Tout d’abord, le zinc joue un réle de barriére en formant une couche
de corrosion qui isole le revétement du milieu agressif. En outre, le zinc a un effet sacrificiel
grace a son électronégativité plus élevée que celle de I’acier. En ce qui concerne la tenue a la
corrosion, les oxydes et hydroxydes de zinc pur sont réputés moins protecteurs du fait de leur
plus grande conductivité électronique que les oxydes d’aluminium, de magnésium et de
chrome. Les industries qui utilisent le procédé de galvanisation s’adaptent sans cesse a
I'évolution des nuances afin d'obtenir des revétements de qualité, en se basant sur des études
concernant l'influence d'éléments d'alliages comme I'aluminium et le magnésium. Ces
revétements a base de zinc peuvent étre déposés par plusieurs procédés. En raison de son co(t
compétitif et de sa facilité d’application, la plus utilisée est la galvanisation a chaud en
continu. Dans le cadre de ce travail, des tdles galvanisés destinées a la fabrication mécanique
ont été étudiées. Le procédé de galvanisation a chaud en continu a été choisi. Ces toles doivent
subir une mise en forme par déformation a froid (emboutissage, roulage, pliage,
poinconnage..) qui génerera des déformations plastiques importantes, des contraintes
résiduelles et de 1’endommagement pouvant aux propriétés protectrices du revétement.
L’objectif principal de ce travail est de se focaliser sur I’impact d’une déformation plastique

initiale sur la durabilité en environnement agressif de ces matériaux.

Ce travail est présenté en trois chapitres, en plus d’une introduction situant le sujet et
justifiant son choix, et une conclusion générale, résumant les principaux résultats

obtenus.

» Le premier chapitre est consacré a une étude bibliographique sur les procédés de
galvanisation a chaud et sur les revétements galvanisés Zn-Fe. Ce chapitre est constitué
de deux parties: La premiére est consacrée aux dépOts et aux propriétés de
galvanisation. Dans la seconde partie, nous étudions la galvanisation en continu.

> Dans le deuxieme chapitre, nous décrivonsles techniques expérimentales utilisées.

L’acier galvanisé avec différentes épaisseurs ainsi que les techniques de caractérisation
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métallurgique: microstructurale telles que la microscopie électronique a balayage,
I’EBSD, la diffraction d’électrons rétrodiffusés. Nous présentons ensuite les essais
mécaniques realisés en utilisant la technique denanoindentaion ;scratch test ;déformation
par traction et les essais tribologiques.

> Le troisiemechapitre présenteles résultats experimentaux avec leurs interprétations sur
I’étude structurale du revétement de zinc dans le but d’étudier I’effet d’épaisseur de
substrat. Ce chapitre aborde aussi aux propriétés métallurgiques, mecaniques et le

comportement tribologique.

Une conclusion générale synthétisera I'essentiel de notre travail avec des perspectives

pour des travaux futurs.
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Partie | : Depdts et propriétés de la galvanisation

Partie | : Dépots et propriétés de la galvanisation

I.1. Introduction

Pour la galvanisation au trempé, la préparation de la surface de 1’acier est une étape essentielle.
Les durées d’immersion (4 a 12min) et les vitesses d’émersion définissent respectivement
I’épaisseur de revétement formé et la quantité de zinc emportée [1, 3]. Les bains de zinc sont en
général alliés et contiennent de faibles quantités de plomb, d’aluminium, d’étain, de nickel ...
Ces éléments sont destinés d’une part a maitriser la croissance des intermétallique Fe-Zn qui se
développent pendant I’immersion et d’autre part a controler la taille des grains apres
solidification [3, 4]. A la température de galvanisation et pour un pourcentage de zinc supérieur
a 70%, le diagramme de phase binaire Fe-Zn présente cinq composés intermétalliques (FeZns,
FesZnwo et FesZna1, FeZnz et FeZnis) qui se forment lors de la double diffusion du zinc et du fer
[2-6].La couche externe, riche en zinc, est solidifiée aprés 1’entrainement de 1’alliage de zinc
liquide par capillarité a la sortie du bain de galvanisation [2]. Cette succession de couches de
duretés hétérogenes est typiquement liée a ce procédé [1]. De maniere générale, les épaisseurs

des couches obtenues par ce procédé sont supérieures a une dixiéme de microns.

1.2. Les techniques de revétements et traitements de surface

Les critéres de choix, de mise en ceuvre, et de fiabilité d’un traitement de surface oud’un
revétement sont nombreux. Toute sélection devient délicate, dans la mesure ou ces critéres vont
dépendre, non seulement des conditions de réalisation, mais aussi des conditions d’utilisation en
service. On réalise généralement un compromis entre quelques unes des propriétés suivantes :
[7]1[10]

e Aspect (mat, brillant, satiné...);

e Propriétés optiques (réflexion, absorption), électriques (conductibilité, résistance de

contact) ou thermique (conductibilité, barriere thermique...) ;
e Propriétés mécaniques (dureté, ductilité, adhérence, résistance a I’abrasion, au frottement,

a I’'usure, aux déformations, a la fatigue) ;

Propriétés chimiques (résistance a la corrosion, a I’oxydation a hautetempérature) ;

Tenue au vide ;

Toxicité ;
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e Réactivité et compatibilit¢ avec le substrat (en particulier lors de traitements
mécaniques) ;
e Possibilité de déposittion (couche uniforme et homogene, d’épaisseur, de composition et

de structures controlées) .

1.3. Les Revétements métalliques en phase liquide

1.3.1.Voie électrolytique

Réalisée généralement en solution aqueuse et plus rarement en solution organique ou bain de
sels fondus, ces dépots s’effectuent en placant la piéce a recouvrir en situation de cathode dans
un électrolyte contenant, sous forme de sels simples ou complexes, les ions du métal a déposer.
La réaction de réduction : Mn++ ne — Mo est assurée grace a la présence d’un générateur de
courant continu. Elle s’effectue plus ou moins facilement selon la stabilit¢ de I’ion et sa
mobilité [11 ,15]. De trés nombreuses solutions sont utilisées, et mises au point plus ou moins
empiriqguement pour chaque type de métal ou d’alliage a déposer[16].Chacune a pour objet
d’obtenir des caractéristiques particuliéeres du dépét : pureté, brillance, adhérence, action
nivelant, contraintes déterminées, dureté, finesse de grain, porosité, rendement, présence
contr6lée d’inclusion (oxydes, carbures) etc. Ces particularités et le fait que, sous I’impulsion
des pouvoirs publics, un certain nombre d’électrolytes, souples d’emploi mais toxiques, (par
exemple bains cyanurés) soient peu a peu remplacés par des bains plus fragiles qui rendent
délicates la mise au point et la maintenance de certains procédés de revétement
électrolytiques[17].

De nombreux métaux (Cu, Ni, Cr, Zn, Cd, Sr métaux nobles...) ou alliages (a baseCu, Ni,
Sn...) peuvent étre déposés, avec des épaisseurs comprises entre 1um et quelques milliméetres
(mm). L’utilisation de bains d’acide entraine, dans certains cas la fragilisation du substrat par
I’hydrogéne (chromage ou cadmiage des aciers a haute résistance) et la nécessité d’un dégazage
thermique sous vide aprés dép6t électrolytique. L adhérence du dép6t est souvent bonne, mais
dépend beaucoup de la qualité de la préparation prealable de la surface. L’utilisation récente
permet d’améliorer considérablement la qualité du dépét et la vitesse d’électro-cristallisation,

qui généralement est voisine del um/mm (chrome sur acier, avec diminution de porosité) [18].
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1.3.2.Réduction chimique
Gréce a I’ionisation du métal-substrat (dép6t par déplacement) ou a I’oxydation d’une espece en
solution (dépbt chimique auto-catalytique), on peut réaliser des revétements métalliques
homogeénes en épaisseur, sans source de courant extérieure, quel que soit la forme des piéces.
Dans le dépdt par déplacement, seuls les revétements sur des substrats moins nobles sont
possibles, et les épaisseurs déposées sont faibles (<0,2um). Cette technique est utilisée dans
certaines gammes opératoires de traitements de surface (par exemple nickelage avant émaillage
de I’acier, zincage ou étamage de I’aluminium avant dépdt électrolytique).
Dans le dép6t chimique auto catalytique, trés utilisé pour les couches de nickel, I’agent
réducteur est, soit de I’hypophosphite, soit un dérivé du bore (borohyrdure ou amineborane).
Le dépbt est en fait un alliage Ni-P (7- 12% de P) ou Ni-B (1 -6% de B). Un traitement
thermique permet alors de faire apparaitre dans la structure pseudo-amorphe du dépét brut une
fine précipitation de composés définis (Ni3P, NisB) qui augmente la dureté du revétement,
ameliorant ainsi la résistance a I’usure et au frottement.
La vitesse de dépot dépasse rarement 25um/h. Aprés activation de la surface par un catalyseur
puissant (palladium), on peut réaliser des dép6ts chimiques sur supports isolants (cuivrage des
matieres plastiques). Dorure et palladiage sont souvent utilisés. Les dép6ts d’alliages sont
encore au stade du laboratoire [19,22].

|.4.Protection anticorrosion des aciers par le zinc

La corrosion est la destruction des métaux sous I’effet d’un environnement agressif, ce qui
correspond en fait au retour spontané d’un métal comme le fer, par exemple, a un état naturel de
plus grande stabilité physico-chimique, c’est-a-dire I’état combiné (oxyde, hydroxyde...).

Le zinc est I'un des métaux les plus utilisés comme protection anticorrosion pour la
galvanisation par I’électro zingage, la métallisation, les peintures riches en zinc, les dépdts en
phase vapeur [23].

Cela s’explique par deux phénomenes :

1.Les caracteristiques des produits de corrosion du zinc ;

2.La protection sacrificielle apportée par le zinc aux substrats ferreux.
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1.4.1.Propriétés physiques
Lorsque on plonge un élément en acier dans un bain de zinc en fusion, différents phénoménes se
produisent plus ou moins conjointement :
1. Le mouillage de I’acier par le zinc lié a la composition superficielle de I’acier, sa propreté, sa
rugosité d’une part et aux caractéristiques du bain (composition et température) d’autre part ;
2. Des réactions de diffusion conduisant a la formation d’alliages intermétalliques, dépendant
du bain et des conditions opératoires (temps — température), de type Fe-Zn.
Les reégles de formation de ces couches sont liées a I’aspect thermodynamique qui donne la
possibilité de combinaison des deux éléments ou trois (Fe-Zn et Fe-Zn-Al), et I’aspect cinétique
qui détermine les réactions chimiques aux interfaces (solide liquide, solide solide), et la
diffusion dans le liquide et dans le solide [24].
* Symbole : Zn ;
* Masse atomique : 65,39 ;
*Masse volumique : 7,14 g /cm3 ;
*Température de fusion : 419 C° ;

*Température d’ébullition : 907 C°.

ﬁ:;n;lc;/ 30 65.39 | __—— atomic weight

O 11— a_oid-base properties of

symbol s | higher-valence oxides
n @ | crystal structure

electron s——

configuration _| [Ar]3d10452 \ p';gzsé?é 'e(’;ast:n
a

Aame ————" zinc

0 equal relative strength — s0lid

® hexagonal D transition metals

Figure 1.1: propriété physique de zinc

1.4.2.Réactivité chimique
Le zinc est un métal qui ne présente pas une grande stabilité thermodynamique. En présence
d’agents oxydants, méme peu violents, il s’oxyde trés rapidement, libérant des ions :

Zn++(Zn —Zn+++ 2e-).
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Cependant, les ions Zn++ ainsi émis peuvent en général précipiter pour donner avec d’autres
espéces chimiques présentes des produits de corrosion peu solubles et ayant donc un role
protecteur, comme :

> le carbonate de zinc, le plus compact, ZnCOz3 ;

> un hydroxy carbonate, Zns (CO3)2(OH) s ;

> |7 hydroxyde de zinc, Zn (OH) 2.

On peut aussi avoir des oxy- ou hydro chlorures dont I’effet protecteur est plus faible. La vitesse
de corrosion, une fois cette couche de produits formeée, sera fonction de la vitesse de diffusion
des espéces réactives telles que I’oxygéne au travers de la couche et de leur solubilisation
éventuelle [25]. Les conditions atmosphériques, avec alternance de phases séches et humides,
permettent la formation des sels précédemment cités. C’est en fait la compacité de ces couches
liee au pH, a la présence de carbonate, etc., qui fera la protection du zinc, et donc la durabilité
(si ces produits ne sont pas éliminés par raclage mécanique, lessivage, etc.) car elles créent un
milieu confiné entre zinc et milieu extérieur favorable a la formation de sels de plus en plus
protecteurs. Par contre, la présence de SOz dans I’atmospheére conduit a des transformations des
produits protecteurs en sulfite de zinc puis en sulfate soluble avec ensuite destruction du

revétement (suppression de la barriére passivant) [26].

1.4.3.Protection électrochimique
La corrosion est la résultante de réactions électrochimiques dues a la formation de piles locales.
Il faut trois éléments pour les former :
- Un électrolyte (eau, sol,...) ;
- Deux électrodes a des potentiels différents ;
- Une connexion électrique[27].
L’electrode ayant le potentiel le plus électronégatif est appelée anode. On y trouve les
phénomeénes d’oxydation (perte d’électrons) donc de corrosion. L’électrode ayant le potentiel le
moins électronégatif est la cathode. On y observe les phénoménes de réduction (gain
d’électrons) donc de protection. Chaque métal posséde un potentiel électrique propre. Dans un
milieu conducteur de courant (eau douce, eau de mer, atmosphére humide), deux métaux de
nature différente vont former une pile avec un pouvoir sacrificiel de I’un envers I’autre. Le
métal anodique se sacrifie au bénéfice du meétal cathodique. La classification ci-dessous, des
différents métaux par rapport au fer explique le choix du zinc[28].
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Si le revétement de zinc se dégrade et le matériau de base (I’acier) on aura toujours une
protection jusqu’a dissolution compléte du zinc, I’acier est protégé cathodiquement. Dans le cas
par contre un revétement de cuivre, étain et peinture si le revétement est abimé I’acier ne sera
plus protégé,(fig 1.2).
En conclusion un revétement par galvanisation assure, grace au recouvrement de I’acier par le
zinc, une double protection :
a) Physico-chimique : effet barriére isolant I’acier de I’atmospheére, cette barriére perdure a
cause de la formation de sels de zinc protecteurs.
b) Electrochimique : due a I’effet de protection cathodique apporté par le zinc vis-a-vis du
fer [29].

Tel que mentionné, le zinc est un métal hautement réactif, étant une forte anode dans la série
galvanique. Il est donc important de maintenir la séparation galvanique entre le zinc et tous les
autres métaux dans un systéme, surtout ceux étant plus cathodiques, notamment les alliages de

cuivre et de laiton[30].

Echelle galvanique

Actif et anodique

Noble et cathodique

Figure 1.2: Echelle galvanique pour différents métaux et alliages.

Si le zinc est connecté directement aux autres métaux, une cellule galvanique se formera et aura
comme conséquence une corrosion rapide. Le zinc, agissant comme anode, se dégradera
rapidement.
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Des précautions doivent étre prises pour minimiser ou éliminer les alliages de cuivre et de

laiton. Sinon, il faut s’assurer que ces métaux soient séparés galvaniquement du zinc [31].

1.5. Procédes divers de galvanisation

Les procédes utilisés sont, le procédé de galvanisation humide qui s’applique en général a
différents matériaux (articles ménagers, corps creux, tubes, fils, etc. ...) et le procédé a sec, qui
est un perfectionnement du procédé humide, et peut étre utilisable aux mémes applications ;

cependant il est rarement utilisé a cause de I’appareillage plus complexe qu’il nécessite[32].

1.5.1.Procédé au plomb
Ce procédé est anciennement utilisé, son principe est une cuve de galvanisation remplie de
plomb, le zinc ne constitue qu’un faible partie du volume du métal liquide. Dans ce procédé
humide, les piéces traversent le flux puis le zinc fondu et se galvanisent aprés échange
thermique en retraversant le zinc fondu pendant I’extraction.
sels ds zine
P —

— =
%rag i —— igp "“x:'rf‘<

Amimp ¢ 14 4 YA Ajar
1 Acier ' Acier
g - = ) r) — )

-
-

- -

L’acier de base demeure protégé méme si le revétement est endommagé ;

rouille Faty Cu

L’acier de base commence a se corroder une fois le revétement endommageé

Figure 1.3 :Comparaison entre la protection active (Zn) et passive (Cu, Sn) [33].

1.5.2. Procédé de galvanisation en continu (procédé sendzimir)
Le procedé sendzimir applicable a la t6le jusqu’a 4 mm d’épaisseur, et d’une largeur allant
jusgu’a 1,50 m, utilisé également dans la galvanisation des fils, est le procédé de galvanisation
en continu le plus connu en monde ou plusieurs installations fonctionnent. Il est caractérisé par

un mode particulier de dégraissage, qui se fait par oxydation, par une réduction des oxydes de

10
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fer en atmosphére réductrice, et en outre, par le systéme de chauffe ou I’apport de calories qui
est fait par des bandes d’acier a galvaniser, celui-ci ayant d’autre part sa couche de zinc

régularisée par des rouleaux a I’extraction[34].

1.5.3. Procédé Cook Nortman
Le rendement ici est supérieur au procédé sendzimir; il n’y a pas de recuit de I’acier, et celui-ci

n’est pas a de la base de I’apport de calories qui sont apportées par induction

|.6.Les difféerentes phases d’une couche de galvanisation

A I’immersion du fer dans le zinc fondu, il se produit une réaction entre ces deux metaux,
réaction amenant la diffusion du fer dans le zinc ; 1l y a formation de couches avoisinant le zinc.
Lesdifférentes phases se succédant du fer a la couche superficielle de zinc sont les
suivantes(figl.2)

a) La phase y (gamma), ou couche d’adhérence,
En formant un composé de Fes Zn21 de structure cubique a face centrée , son épaisseur est de
I’ordre de 1 & 2um.

b) La phase 6 (delta), ou couche en palissade,
Présentant un alliage de formule Fe Zn7, il se cristallise dans le systéme hexagonal, son
épaisseur est d’environ 30 a 40 um — elle est particulierement fragile.

c) La phase ¢ (dzéta),
Elle présente d’un composé Fe Znissa cristallisation structurale est rhombique, Son épaisseur
varie de 7 8 20 um, elle est également cassante.

d) La phase n (éta), ou zinc pur
Contenant la teneur en fer du bain de galvanisation, c’est-a-dire 0,020%, elle cristallise dans le

systéeme hexagonal, son épaisseur est 8 a 12 um [36].

11
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L'acier galvanisé
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Figure 1.4: Représentation les différentes couches obtenues apreés la galvanisation [36].
La phase y, comme nous I’avons vu, est de tres faible épaisseur (1 a 2 microns). Elle est
difficilement visible et sa diffusion parfois trés rapide fait qu’elle soit transformée en phase &.
[35]. La phase Cserait la plus épaisse mais ses cristaux se détachant et se mélant a la phase n,
cette phase parait plus mince que la phase 8. Ce sont les cristaux de la phase ¢ qui se déposent
dans le fond de la cuve pour constituer les mattes. Un certain nombre de facteurs, que nous
étudierons plus loin influent sur I’épaisseur du revétement. D’aprés K.LEWUS[31], I’épaisseur
dela couche d’alliage est déterminée par la durée et I’intensité de la réaction entre I’acier et le
zinc. On peut, par la durée et intensité, déterminer I’épaisseur obtenue.

L épaisseur moyenne totale des couches d’alliages dans la galvanisation courante se situe entre
10 et 60 microns [31].
La durée de la réaction, d’apres K.LEWUS, sur la formation de la couche d’alliage a beaucoup

moins d’influence que I’intensité ; I’épaisseur de la couche formée serait proportionnelle a la

e= P\-f?

e(mm)=24.6 exp(—R—QT)«J?

racine carrée du temps de réaction :

Ou-P : dépend de coefficient de diffusion et des gradients de concentration ;

12
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- Q :énergies d’activation ;

- t ;temps d’immersion ;

- e :I’épaisseur de la couche.

C’est-a-dire qu’une immersion de durée quadruple, la couche sera double. Cette regle serait
valable pour les températures de galvanisation allant de 430 & 470 C° avec des aciers normaux.
De plus, s’il faut un certain temps d’immersion avant que la réaction zinc-fer s’amorce, celle-ci
continue apres retrait, et dans les pieces de fortes épaisseurs a coefficient thermique élevé la
diffusion peut continuer jusqu’a I’apparition de la phase &, ce qui se traduit par un ternissement
(dégradation) du dép6t pouvant aller jusqu’au gris mat. Cette diffusion continue jusqu’a ce que
la température des piéces galvanisées descende aux environs de 300C°. La nécessité d’arréter la
formation de la couche d’alliage peut amener a refroidir les pieces des leur sortie de la
galvanisation par I’immersion dans I’eau froide additionnée d’huile soluble. Ce traitement n’est
pas toujours possible car il peut amener a la déformation de I’ensemble, surtout lorsqu’il y a un
raccordement d’épaisseurs différentes[37].

Cette déformation, possible dans ce dernier cas méme par I’action du bain de galvanisation du
fait de I’inégalité de la répartition thermique dans I’ensemble, peut étre combattue par la mise
en place sur la piece galvanisée, dés la sortie du bain, de contrepoids neutralisant les tensions
créées par les épaisseurs différentes des éléments constitutifs de I’ouvrage[38]. Le tableau I.1

représente les caractéristiques decomposé Fe-Zn :
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Phase Composé Fer (% en Systeme cristallin densite
masse)
Eta Zn <0.03 Hexagonal
a=0.266nm 714
c=0.495nm
Dzéta FeZni3 5a6 Monoclinique
a= 1.365nm 718
b=0.761nm
c=0.510nm
Delta FeZn? 7al2 Hexagonal
a=1.28nm 7.25
c=5.76nm
Gamma FeZns 21a28 Cubique
FeZn1o a=0.9nm 7.36
FeZno1
substrat Acier 100 Cubique face centrée 7.85

Tableau 1.1:Caractéristiques des composés Fe-Zn [35].

|.7. Diagrammes d’équilibre

1.7.1. Diagramme Fe-Zn
Plusieurs auteurs (Schramm, Gellings, Ghoniem...) ont proposé différentes variantes de ce
diagramme avec une ou deux phases I toujours tres fine et difficile a visualiser, { sous forme de
batonnets perpendiculaires au métal support (fig 1.4),et la phases 61 composée de deux couches
de mémes caractéristiques physiques mais se différenciant par leurs structures
métallographiques, 61K compacte (bande continue fine c6té I' ), et 61p palissade (bande plus
épaisse a I’aspect microfissure au total 15 a 20 % de I’épaisseur du revétement cote ) [38].

14



Partie | : Depdts et propriétés de la galvanisation

wt % Fe —»

300 ? 10 ||5 EP
L L 4
! / LT
g 700 672°
E L+3 ) 3+T _\F
=2
:: L+8, 8+8| N
E:.I 530°
S
500 54T y
w 1
ot L+t
3
419.4¢ 41 !
n+e
3 1 1 1 1
000 5 10- 15 20

at % Fe—

Figure 1.3: Diagramme d’équilibre Fe-Zn caractéristique de phases [38].

1.7.2. Diagramme Fe-Zn-Al
Il existe une grande affinité entre Fe et Al conduisant a la formation d’un grand nombre de
composés intermétalliques, Fe2 Alset Fe Al2peuvent contenir du zinc en solution solide en
quantité notable (10al5 %). La solubilité de I’aluminium dans les phases I' et { est faible,
contrairement a la solubilité dans 81, la phase & (Fe-Zn), n’existant qu’au-dessus de 600 C°,

aurait sa température d’apparition abaissée vers 500 C° en présence d’aluminium [39].

Figure 1.4: Diagramme d’équilibre Fe-Zn-Al caractéristique de phases [39].
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1.8. Propriétés mécaniques

A la température de galvanisation, il y a diffusion du zinc dans I’acier et formation de composés
intermétalliques fer-zinc qui conferent au revétement une bonne adhérence et bonne résistance a
I’abrasion, ces derniers ayant une dureté supérieure a celle du zinc et de I’acier. La plupart des
revétements sont effectués dans un but précis, (décoration contre la corrosion), résistance a
I’usure. Il est évident que ce but n’est atteint que si le revétement est bien adhérent au substrat,
I’adhérence sanctionne donc la qualité de la préparation des surfaces a revétir et la qualité de
I’opération de traitement de surface pour notre cas (galvanisation), I’adhérence est trés élevée
par ce qu’il y a le phénomene de diffusion entre les atomes du métal dépose et du métal de base
(substrat) [40].

Parti Il : Galvanisation en continu

I1 .1 Introduction

La galvanisation a chaud en continu se fait a partir de bobines d’acier laminées a froid
(épaisseurs inférieures a 3 mm) ou laminées a chaud (épaisseurs supérieures a 3mm). Avant
toute opération, une préparation de la surface de 1’acier est réalisée dans le but de la mettre a nu
et de la protéger jusqu’a son contact avec le bain de zinc. Par la suite, les tdles vont subir un
traitement thermique de recuit entre 750°C et 850°C sous une atmospheére protectrice. Elles sont
ensuite refroidies pour atteindre la température du bain de zinc (460 °C), puis immergées dans
celui-ci pendant une durée maximale de 10 secondes. Ce bain contient de faibles quantités
d’aluminium (de 0,16% a 0,20% en masse) [3], ce qui permet de réduire 1’oxydation du bain en
formant une couche d’alumine Al203 a la surface. Elle favorise également la formation d’une
couche d’inhibition a I’interface tole / revétement et de formule FexAls-xZnX. Cette couche
dont I’épaisseur ne dépasse pas quelques microns, va empécher la formation des composés
intermétalliques Fe-Zn [3, 4]. De ce fait, comme le montre la figure 1.4, le revétement de
galvanisation est formé d’une fine couche d’interface identifiée souvent comme étant du
FexAls-xZny recouverte d’une couche de zinc [41 ; 45].

Lors de I’émersion, une opération dite d’essorage consiste a refroidir le film de zinc liquide

présent sur la tole par capillarité, par un jet d’eau ou d’azote [1]. La maitrise du mode et de la
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vitesse de refroidissement permet de fixer I’épaisseur du revétement. On peut par la suite,
pratiquer des opérations de recuit, ce qui est le principe des revétements dits “galvannealing”
[46].

Aprés un refroidissement final de la tdle, une opération de Skin-Pass peut étre réalisée. Cette
opération de laminage donne a la bande sa planéité et son degré de rugosité selon le type
d’emploi de la tole [47]. Enfin, d’autres traitements complémentaires qui sont la chromatation et
I’huilage peuvent étre pratiqués suivant la destination du produit. Ces traitements ont pour but la

protection de la tole galvanisée contre la rouille blanche [46].

11.2. Préparation de surface

Elle consiste en une série d’opérations adaptées. Tous les bacs dans lesquels vont s’effectuer les

différents traitements ont les mémes dimensions, calquées sur celles du bain de zinc.

Préparation-accrochage

Dégraissage
H]ngag e }_
Decapage Grengzillage

I

| Ringage |

1 1

| Fluxage | Fluxage
(flux fondu
f au-dessus
du bain)
| Séchage |

i

Galvanisation
par voie séche

Galvanisation
par voie humide

I

| Refroidissement |

|

| Décrochage-finition |

Figure 1.7: Les principales étapes de galvanisation a chaud [48].
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11.2.1. Accrochage
Les pieces sont accrochées a des portiques ou balancelles et vont y rester durant toutes les
opérations conduisant a I’obtention de piéces galvanisées. Leur positionnement sur les portiques
est primordial et doit assurer la libre circulation des liquides comme prévu a la conception des
piéces. L’accrochage est également I’occasion d’examiner les piéces et de déceler la présence
de pollutions telles que des traces de peintures, de vernis, de sable sur les piéces de fonderie,
etc., qui empécheront les traitements et, par conséquent, les réactions fer-zinc.

Elles devront donc étre éliminées avant de commencer les étapes de galvanisation[48].

11.2.2 .Dégraissage
Cette étape est capitale pour la suite. En effet, les traitements se faisant dans des milieux
aqueux, il convient d’éliminer toute trace de corps gras susceptible d’empécher lamouillabilité
des piéces par les liquides de traitement et de polluer les bains suivants (décapage, fluxage).

Plusieurs moyens existent pour dégraisser les pieces [49].

a) Le dégraissage alcalin
C’est la méthode la plus utilisée. elle se fait dans des bains contenant du carbonate de sodium
ou de la soude caustique additionnée de détergents (poly-phosphates ou silicates de sodium) et
de tensioactifs a une température comprise entre 60 et 80 C°. Il doit étre suivi d’un ringage en
eau de ville pour éliminer toute trace de produit ainsi que les corps gras surnageant qui auraient

pu étre entrainés lors de la sortie des pieces du bain de dégraissage [49].

b) Dégraissage acide
Dans ce cas, on utilise des savons agissant en milieu acide. Ils ont I’avantage de ne pas
perturber le décapage en cas de mauvais ringage et, de plus, d’initier le décapage. Sans étre
impératif, il est conseillé, apres le dégraissage acide, d’opérer un rincage efficace afin

d’éliminer les traces de corps gras [49].

C) Dégraissage a la vapeur de solvant
Ce procédé, bien qu’ayant une action sur les peintures, n’est plus utilisé de nos jours pour des

raisons de pollution de I’environnement et de sécurité [49].
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11.2.3. Décapage
Ces oxydes peuvent provenir des traitements métallurgiques a chaud (calamine), des conditions
de stockage de I’acier ou des pieces (rouille) ou de la mise en forme a chaud ainsi que des
assemblages par soudure. Il est réalisé soit par voie seche, par sablage ou grenaillage, soit par
voie humide en milieu acide chlorhydrique ou acide sulfurique en présence d’inhibiteurs de

corrosion [49].

a) Décapage par voie seche
Il est réalisé géneralement par grenaillage. Il consiste a projeter de la grenaille métallique sur les
piéces en acier ou en fonte. L action est purement mécanique et permet d’éliminer toutes traces
de peinture, de sable de coulée sur les piéces de fonderie ou les restants de laitier sur les cordons
de soudure. Il est utilisé pour éliminer les pollutions de surface qui ne peuvent étre éliminées
par voie chimique [50]. Il crée une certaine rugosité qui conduit a une prise de zinc plus élevée.
Il est conseillé de le faire suivre d’un décapage acide qui pourra parfaire la préparation de

surface.

b) Décapage par voie humide

Il se fait par immersion des piéces dans un bain d’acide (HCI : 120 a 210). A température
ambiante ou légérement tiédi. L avantage est de donner des chlorures de fer tres solubles, un
bon aspect de surface satiné et de ne provoquer qu’un faible risque de fragilisation du métal.
Lorsqu’il arrive en fin d’activité, il peut €tre utilisé pour dézinguer les pieces sortant du bain de
zinc avec des défauts, et qu’il faut retraiter. Les chlorures sont facilement récupérables et
recyclables [50].

Le décapage en bain d’acide chlorhydrique se faitait par la technique d’utilisation dite du « bain
mort », c’est-a-dire que le bain est utilisé jusqu’a épuisement avant d’étre remplacé.
Aujourd’hui, la technique dite du « décapage activé » tend a se géneraliser. Il s’agit d’un bain
régénéré en continu par ajustement de la concentration en acide chlorhydrique et de celle en fer
ou chlorure ferreux. Un tel bain permet d’avoir une vitesse de décapage optimale et
pratiquement constante. On peut utiliser I’acide sulfurique, mais celui-ci nécessite une
température d’environ 70 C°et une extraction rigoureuse des fumees. Le décapage sulfurique
n’est pratiquement plus utilisé. Le décapage doit étre suivi d’un ringage a I’eau de ville soigné

pour éliminer les sels entrainés en sortie de bain et éviter la pollution du bain de fluxage qui
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lesuit. Le contrdle des bains acides est tres facile et permet donc une gestion aisée des bains de

décapage et leur neutralisation avant élimination.

11.2.4. Fluxage
L ’opération de fluxage a trois objectifs :
1. Parfaire la préparation de surface (dissolution des oxydes de fer reformés a la surface au
cours de I’opération de rincage) ;
2. Protéger la surface de toute oxydation avant immersion dans le bain de zinc ;
3. Assurer une bonne mouillabilité de la surface des piéces par le zinc fondu.
Le bain est préparé a partir de sel double ZnCl2, 2(NH4Cl) ou de sel triple ZnCl2,3(NH4CI). Le
flux agit en fournissant une atmosphére décapante de gaz chlorhydrique par décomposition du
chlorure d’ammonium lors de I’immersion dans le bain de zinc a une température de 1’ordre de
450 C° [49].
Le chlorure de zinc peut avoir un réle décapant, mais il agit essentiellement en tant
Qu’agent fondant. 1l peut fixer une partie du NHz dégagé lors de la décomposition de NH4Cl, il
piége les résidus d’oxydes métalliques ainsi que certaines molécules organiques. Les réactions
chimiques globales mises en jeu sont les suivantes :
> Décomposition du flux :
ZnCl2+2NH4+CL —ZnCL2 (NHs) + NH3 1+ 2HCl;
» Attaques des oxydes :
FeO+2HCI+ NHz—FeClz2 (NH3) +H20+
ZnO+2HCI+ NH3—ZnCl2 (NH3)+H201
- Attaque des oxydes :
- Une faible température de fusion : elle est trés variable et dépend de la composition en ZnCl,
et en NH4Cl (de 180 a 230 C°) auxquels on ajoute industriellement des chlorures alcalins (KCl,
HCI, etc.) qui peuvent diminuer notablement cette température en jouant le role de fondants
[51]. Le flux a une action décapante et nettoyante sur la surface de I’acier et peut provoquer une
érosion superficielle de celui-ci (fig 1.8). Cette attaque peut étre trés supérieure a celle de I’acier
par le zinc liquide, conduisant a des modifications de réactivité.
Le flux est susceptible d’avoir une action sur la composition du bain de zinc si celui-cicontient

des éléments d’addition (diminution des teneurs en Al, Mg consommés par le flux).
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Le chlorure de fer, qui provient de I’attaque du fer par le flux, réagit avec le zinc pour produire
du chlorure de zinc et du fer. Ce fer naissant, au contact du zinc liquide, réagit immédiatement
pour former le composé Fe Zniz (7% Fe - 93 % Zn) et, donc, augmente la formation de
mattes.[52]
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Figure 1.8: Attaque de I’acier flux [52].

a) Fluxage pour galvanisation par voie seche
Les piéces sont plongées dans une solution concentrée de flux dans de I’eau (400 a600 g/L) puis
étuvées dans une zone chauffée par la proximité du bain de zinc pour former une couche de flux
a la surface du métal (cet étuvage contribue a élever légerement la température des pieces avant
galvanisation) [18]. (Fig 1.9).

Auwx (MH4C1 + ZnCl 5]

zolide)
Zr0 +ZnCl
{candres)
Air
A-:ia}h"
Zinc

Aiar parfaiternart 3 nu

{3) galvanisation & sec

Figure 1.9: Représentation schématique d’un procédé de galvanisation a sec trempe [53].
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La solution fluxante & une température d’environ 60 C°afin de limiter le temps de séchage des
piéces pour éliminer I’eau de constitution des sels. Le séchage doit étre complet pour éviter les
projections de zinc liquide lors de I’introduction des piéces dans le bain de zinc (L’eau, au
contact du bain a 450 C°, se vaporise immédiatement sous la surface du bain et provoque des
projections de zinc liquide). Le bain de fluxage doit étre contr6lé périodiquement (densité, pH
et teneur en fer). La purification s’effectue par addition d’eau oxygénée qui précipite les sels de
fer ferrique au fond d’une cuve qu’il suffit de siphonner.

Ces opérations sont réalisées dans des stations de traitement situées a proximité des halles de

galvanisation[54].

b) Fluxage pour galvanisation par voie humide
Par voie humide, le flux fondu constitue une couche liquide d’une épaisseur d’environ 30 cm a
la surface du bain de zinc. Les pieces entrent dans le bain aprés avoir traversé cette couche et en

ressortent dans une zone dépourvue de flux
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Figure 1.10: Représentation schématique d’un procedé de galvanisation humide au

trempé[53].

Cette technique n’est utilisable que pour des bains pauvres en Al (Al < 0,01 %), sinon des
réactions préférentielles se produisent (consommation de I’aluminium du bain par le flux),
diminuant I’efficacité du flux. La couche de flux s’appauvrit en NH4CI du fait des réactions
flux métal a traiter. Son entretien se fait par ajouts réguliers de ce sel. La majorité des usines de
galvanisation effectue le traitement a sec, la galvanisation humide est réservée pour de petites

piéces ou pour la galvanisation de feuillards ou de fils| 56].
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11.3. Galvanisation

Apreés toutes les opérations précédemment décrites, on peut considérer que le contact entre acier
et zinc liquide sera assuré de la meilleure fagon possible. La galvanisation par elle-méme, c’est-
a-dire I’immersion dans le zinc liquide, peut étre réalisée.
Les principaux parametres d’une opération réussie sont [57] :
1. Lavitesse d’immersion et de retrait.
La qualité de I acier.

Le refroidissement.

2

3

4. Ladurée d’immersion.
5. Laqualité du zinc.

6. Latempérature du bain de zinc.
7

Le vibrage et la centrifugation.

11.4. Les facteurs influencant la galvanisation

11.4.1. Action de I’acier
Tous les aciers réagissent avec le zinc pour former un revétement compose d’alliages fer-zinc.
La qualité du revétement obtenue dépend de la composition de I’acier. Les aciers dont la
composition correspond au domaine de Sandelin sont rejetés car les revétements sont épais,
fragiles et peu adhérents [58].

a) Aciers courants de construction

La norme NF A 35-503 définit trois classes d’aciers préconisés pour la galvanisation en
fonction de la composition des aciers en silicium et en phosphore [59] :
Laclasse I : Si +2,50,090 % et Si 0,030 % ;
Laclasse Il : Si +2,5P 0,110 % et Si 0,040%
La classe Il : Si + 2,5 P 0,325 % et0, 150 % Si 0,250 % et P 0,040 %.

b) Aciers a haute résistance
Gréace a I’utilisation d’inhibiteurs de décapage appropriés évitant I’absorption d’hydrogéne, donc
la fragilisation de I’acier, des aciers a trés haute limite d’élasticité (1600 MPa) peuvent étre
protégés par galvanisation. C’est le cas plus spécialement des fils formant les cables des ponts
suspendus par exemple. Des précautions lors du refroidissement peuvent aussi étre

nécessaires[60].
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11.4.2. Action de fluxage

Dans le procédé a sec I’action de flux peut amener des variations sur les résultats obtenus.
Prenons par exemple, un flux constitué uniquement par du chlorure de zinc a 100 g/l ; si nous
essayons de galvaniser de la tole de 1 mm d’épaisseur, on constatera, pour des immersions de
10 a 20 secondes des traces de flux non éliminé subsistants sur les plaques. Pour des
immersions de 30 & 50 secondes le flux est éliminé, mais des manques de prise subsistent sur la
tole. Si nous effectuons les mémes essais en substituant a la composition précédente un flux
constitué par une solution d’un mélange de 87 g de chlorure de zinc, additionné de 13 g de
Chlorure d’ammonium, on s’apercoit que, pour 10s d’immersion on a ces légers manques, mais
que la galvanisation est sans défaut pour des immersions de 30 et 20 s. Dans ces essais nous
avons considéré le cas de zinc sans addition d’aluminium, dans le cas d’addition de 0.1% de ce
métal, nous avons avec les mémes essais les résultats suivants [61]:
Fluxage au chlorure de zinc :

1. Immersion de 10 et 20 s : traces de flux sur les plaques;

2. Immersion de 50 s : pas de manques ;

3. Immersion de 30 et 40 s : quelques manques.
Fluxage avec 87% de chlorure de zinc et 13% de chlorure d’ammonium [52] :
Immersion de 10 s : galvanisation sans manque. Si nous considérons le cas des flux a40 % de
chlorure de zinc et 60% de chlorure d’ammonium, on constate qu’en bain aluminé ou non, une
immersion de 10s permet d’obtenir une galvanisation sans manque. Si I’on considere que dans
la galvanisation humide ou le couvert est nettement plus riche en chlorure d’ammonium que les
flux appliqués en galvanisation a sec et en bains aluminés, on voit la raison pour laquelle la
teneur en aluminium dans de tels bains se trouve limitée a 0.03% alors qu’en galvanisation a sec

elle atteint 0.1% et méme légérement plus si nécessaire[61].

11.4.3. Influence de la température
La température du bain de zinc sera définie en tenant en compte les différents parameétres de la
galvanisation. Le zinc fondu doit avoir une fluidité suffisante pour mouiller correctement les
piéces immergées et s’écouler facilement lors de leur sortie du bain pour éviter des épaisseurs
de revétement trop importantes. La fluidité depend des éléments ajoutés au zinc. Les réactions
mises en jeu au cours de la galvanisation sont thermiquement activées (réactions Fe-Zn,

décomposition du flux, formation de cendres, etc.). Dans le domaine compris entre 490 et 530
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C®, les réactions Fe-Zn sont trés intenses avec formation de mattes importante et donnent un
revétement épais et fragile. Si on augmente encore la température, on diminue la durée de vie
des creusets en fer. Le meilleur compromis actuel se situe entre 445 et 460 C°pour un bain de
zinc classique[62].

Masse du revitement 9
g/dm?

430 470 510 550 590
Température (°C)
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- Bcier eMarvescent

Figure .11 : Influence de la température de galvanisation sur la prise de zinc [62].

11.4.4. Chauffage des cuves a zinc

Les cuves a zinc fondu sont réalisées soit en fer doux, soit en céramique. La céramique autorise
des températures de fonctionnement plus élevées et ne contribue pas a la formation de mattes.
La température du bain de zinc doit étre la plus homogéne possible ; et il est donc nécessaire de
bien répartir la chauffe pour éviter les points chauds, les déformations localisées et les
percements de cuve. Parmi les procédés de chauffe les plus utilisés on peut citer [63-70] :

> les panneaux de résistances radiants (chauffage électrique) .
les braleurs radiants (fioul, gaz naturel) .
les voltes radiantes.

la convention forcée (air chauffé par des braleurs) .

YV V VYV V

I’induction.

11.4.5. Influence de la durée d’immersion
Avant d’immerger les pieces, la surface du bain de zinc doit étre nettoyée des oxydes et des
cendres surnageant pour éviter leur entrainement sur les piéces a galvaniser.
L’immersion des pieces dans le bain de zinc déclenche les réactions de galvanisation. La

vitesse, avec laquelle celle-ci a lieu, a donc une influence sur la qualité du revétement final. Au
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cours de I’immersion, les pieces commencent a monter en température, le flux fond et
commence a se décomposer et les réactions Fe-Zn s’initient. [71]Si la vitesse est trop lente, le
flux fondu va s’écouler a la surface du bain de zinc, laissant les pieces a nu. Celles-ci, non
protégeées, vont se réoxyder avec risque de défaut de mouillage. Si la vitesse est trop rapide, du
flux non fondu risque d’étre entrainé. Les cendres résultant de la décomposition du flux vont
rester collées aux piéces et générer des défauts dans le revétement. En pratique, une vitesse de
I’ordre de 2 a 3 m/min est un bon compromis pour éviter les défauts décrits ci-dessus et assurer
un bon remplissage des corps creux, cela dépendant de la taille des piéces.
Lors de I’immersion, les pieces seront agitées pour permettre au bain de zinc de bien entrer en
contact avec toutes les parties a galvaniser et favoriser le décrochage des cendres
éventuellement entrainées lors de I’immersion. La durée d’immersion varie, en général, entre 4
et 15 min. Elle va dépendre de trois points principaux [72] :
% La masse et I’épaisseur des pieces : Leur mise en température se fait par transfert d'énergie
a partir du bain de zinc liquide ;
%+ La position des pieces sur les balancelles : Les systéemes de manutention font que les
derniéres pieces entrées dans le bain sont les premieres sorties. Les pieces situées en haut

resteront moins longtemps dans le bain de zinc que celles situées dans le bas ;

X/

% La taille des pieces: Celle-ci a une grande importance, surtout dans le cas de la
galvanisation de pieces de charpentes. La grande taille des piéces combinée a une faible
vitesse de sortie pour assurer I’écoulement du zinc peut conduire a des écarts de durée

d'immersion de I’ordre d’une dizaine de minutes entre les extrémités.

11.4.6. Influence de la vitesse d’immersion des pieces
La vitesse d’émersion a une influence sur I’épaisseur finale du revétement obtenu. Elle
conditionne essentiellement I’épaisseur de la couche de zinc pur (n) liée a I’écoulement du zinc
et a la vitesse de solidification (fig 1.12) [73].
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Figure 1.12 : Influence de vitesse d’immersion sur la masse de revétement déposée [73].

En pratique, les vitesses sont de I’ordre de 0,5 & 2 m/min, compromis entre productivité, durée
d’immersion et qualité de surface (coulures, gouttes) en ajustant I’inclinaison des piéces sur le
montage en fonction de leur géométrie. Pour de petites pieces comme la boulonnerie, on
pratique I’opération de centrifugation qui permet d’éliminer le zinc en exces des parties filetées.
Pour cela, le zinc ne doit pas étre solidifié et donc le temps entre émersion et centrifugation doit
étre le plus court possible : la vitesse de rotation des paniers perforés ou sont les pieces peut
atteindre 700 tr/min. L’émersion peut étre assortie d’un vibrage qui contribue[74] :

» A un détachement des sels brilés ou des oxydes qui retombent dans le bain de zinc ;

» A un meilleur égouttage a I’émersion, régularisant le dépot ;

> A éviter des collages de piéces entre elles. Ce vibrage peut étre réalisé par un moyen

mécanique, électrique ou pneumatique.

11.4.7. Action du refroidissement
Le refroidissement en galvanisation a chaud a des effets visibles sur I’aspect de la galvanisation,
et invisibles sur la teneur en fer du zinc déposé.
a) Effet de la teneur en fer
Lorsqu’une piece sort du bain de galvanisation, et jusqu'a son refroidissement aux environs de
300C°, le fer continue a diffuser pour former les alliages et . Lorsqu’une piéce a un volant
thermique élevé, et donc un refroidissement lent, la couche d’alliage, si la température de

galvanisation a été assez élevée et la durée d’immersion suffisante, peut arriver a la surface du
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revétement et constitue ce qu’on appelle des taches de chaleur ; ce sont des taches grises
apparaissant souvent d’une fagon irréguliére sur la surface du zinc. Ici, 1’effet d’un
refroidissement lent est visible, Dans cet effet nous rejoignons, en ce qui concerne |’aspect,
I’effet d’une température élevée (470 C° environ) pendant la galvanisation. Cette diffusion doit,
dans plusieurs cas, étre arrétée, ce qui est possible par immersion dans I’eau froide, ou mieux,
dans I’eau froide additionnée d’un peu d’huile soluble. Les couches d’alliages trop épaisses
ayant pour conséequences la fragilité du revétement au choc (dans le cas de structures comme la
pylénerie) et I’inaptitude a I’emboutissage (dans le cas de la totale). On voit I’intérét d’un
refroidissement rapide empéchant la diffusion du fer [66].
b) Effet de I’aspect

Lorsqu’une surface galvanisée refroidit lentement, son aspect varie, outre les grisés,
conséquence de la diffusion du fer avec la teneur en impuretés du zinc de galvanisation. Les
fleurs de grandes dimensions sont des cristaux d’eutectique ; ces fleurs sont dues a la présence
d’étain dans le zinc. A la solidification les cristaux de zinc se séparent, le liquide restant
s’enrichit en étain, et lorsque la température est tombée suffisamment, le zinc restant se sépare
avec I’étain sous forme d’eutectique étain-zinc. La dimension de ces fleurs dépend du temps de
cristallisation, plus le refroidissement est lent, plus les fleurs seront grandes, la vitesse de
cristallisation de zinc étant de 100 mm/min. La présence de plomb favorise la croissance des

fleurs, il y a aussi les fleurs de cadmium, de petite dimension [64].

11.4.8. Influence la composition du bain
Les éléments présents dans le bain de zinc ont une grande influence sur I’aspect de surface des
produits galvanisés obtenus.Parmi ces éléments[66] :
a) Le plomb

Le plomb est une addition qui modifie I’aspect extérieur du revétement. Il est ajouté
intentionnellement au bain de zinc. Il permet a la couche de se solidifier sous forme de grands
cristaux a fleurs. Ces dernieres sont des cristaux d’eutectiques se formant lors du
refroidissement a 318 C°. L’étain favorise également le fleurage, augmente la fluidité du bain et
améliore le brillant du revétement. Si sa teneur dépasse 1%, il neutralise I’effet de I’aluminium.
Il influe sur la cristallisation de la phase externe. Il forme un eutectique avec le zinc qui

provoque durant la solidification [67].
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b) L’aluminium :
Le rble de I’aluminium est multiple, entre autres on cite[ 73] :

» au niveau du creuset : les mattes Fe-Zn qui s’accumulent au fond se transforment en
mattes flottantes avec incorporation d’aluminium.

» sur la structure du revétement : la formation des alliages inter-faciaux Fe-Zn est inhibée,
on a seulement une trés fine couche d’alliage Fe-Al ; les alliages Fe-Zn étant tres fragiles,
on améliore ainsi la ductilité et I’adhérence du revétement sur I’acier ; si la réactivité est
forte, des alliages Fe-Zn peuvent se former localement.

> il agit aussi comme un désoxydant énergique en réduisant, lors de la pénétration de la
bande dans le bain, les oxydes superficiels formes lors du recuit [74]. De fagon générale,
I’aluminium a une action tres significative sur la ductilité du revétement, I’adhérence, le
fleurage, la brillance, la rugosité, la susceptibilité a la rouille blanche.

c) Le fer

Il est apporté par la bande. Sa quantité dépend de la réaction fer-zinc, donc de I’état de la bande

lors de son entrée dans le bain.

Parti Il : Etat de I’art

Dans cette partie de ce chapitre, on propose un bref exposé des principaux travaux qui ont

retenu notre attention.

I11.1. Caracterisation métallurgique
Saher Shawki et al (2003) ont étudié 1’effet de la teneur en aluminium sur la structure du
revétement et formation de scories dans le procédé de galvanisation a chaud. Un trempage a
chaud de l'acier dans des bains d'aluminium-zinc de composition variable (5-90% Al) a été
entrepris dans le but d'élucider le mécanisme de formation de revétement. Sur la base de ces
experiences, il a été possible de définir une plage de teneur en aluminium sur laquelle il existe
un changement par rapport a une valeur normale. Alternativement, la structure et les propriétés
du revétement ont été nettement affectées par la teneur en aluminium du bain de trempage. La
cinétique de tels revétements acquiert le caractere de I'énergie d'activation. L'effet de divers

niveaux de silicium en tant qu'inhibiteur du fer la dissolution lors du trempage a chaud a
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différents pourcentages d'aluminium a été étudiée. Une formation de 55% en poids d’Al — Zn a
éteé identifiée. On a également montré le trempage du pot sur la structure de revétement [75].

Fe(Al,,Zn, ,), Fe(Al),Zn,,)s |,

<4— Base metal ———p

<«——— Zn/Al+ FeAl, >

«—— FeA, — 5 TR &Y
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Figure 1.13 : La microstructure des revétements et de la couche alliée formée par

trempage d’acier dans une masse fondue Al — Zn contenant 10-90 wt.% Al [75].
La microstructure des couches alliées formées enle trempage de I'acier avec de lI'aluminium - Zn
fond a 90% en poids d'Al(Fig 1.13) montre deux couches alliées: une couche épaisse de
FeoAlsadjacente a la surface du fer, suivie par une mince couche sombre de FeAl®. La phase est
apparue sous la forme de griffes dirigéesa la base en acier. La microstructure des couches alliées
fabriquées a partir d'acier trempé avec des masses fondues de 55% en poids d'Alsemblable a
celui de 90% en poids d’Al sauf que I’épaisseur de la couche est considérablement réduite 4 pm
et apparait comme grains allongés horizontalement paralléles a la surface de I'acier (Fig 1.13).
Les deux couches alliées sont bien connues pour le revétement d’aluminium pursur acier
(aluminisation) [76].
LU Jin-tang et al (2007) ont étudié les paillettes sur une tle d’acier galvanisée a chaud sur un
compteur a rayons X (XRD) par la méthode de cristal. Les corrélations entre les orientations
cristallographiques des paillettes et leurs morphologies ont été analysées. Les résultats montrent

que la corrélation peut étre classée en trois types:

B =0°; 0°<B<90° et f=90°.
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ﬂ -Modéle cristallographique d’une paillette unique dans la condition idéale a été établie sur la

base des résultats expérimentaux [77].

(b) (1011)

(1120)

(002) 1 1
2 (1012) (1013)
30 40 50 60 70 80 30 40 50 60 70 80

20/(%) 20/(°)

Figure 1.14: Micrographie (a) et diagramme de diffraction des rayons X [77].

La Figure 14 (a) montre la micrographie d’un film inclinédendrite spangle, étiqueté avec 11. La
spangle Ilaffiche une surface terne et rugueuse sans remarquablestructure dendrite sur la moitié
gauche, tandis qu’un brillant etstructure claire de la dendrite, méme de la dendrite secondaireles
bras apparaissent clairement sur la moitié droite. Comparativement a la spangle I, la structure de
dendrite de symétrie de 60 ° disparait et les deux plus grands angles sont égaux a 95 °.

Le résultat XRD révele que le pic de diffraction de (lIOil)est beaucoup plus intense que les
autres, comme le montreFigure 1.14 (b) [76].

Monojit Dutta et al (2010) ont étudié la morphologie et propriétés des revétements en alliage a
chaud Zn — Mg et Zn — Mg — Al sur des tbles d'acier. Le Revétement par immersion a chaud sur
des échantillons de tole d'acier a faible teneur en carbone par un alliage binaire de Zn — Mg a
faible et forte teneur en magnésium et un ternaire L’alliage Zn — Mg — Al, ainsi que leur
caractérisation et leur évaluation de propriétés ont été décrits dans cet article. Un bien un
revétement de qualité en ce qui concerne la qualité de surface, la structure du revétement et les
propriétés anti-corrosion a été obtenu & une température de bain inférieure a celle de la
galvanisation conventionnelle. La microscopie électronique a balayage avec analyse EDS
(énergie spectroscopie dispersive) et la de diffraction des rayons X ont révélé la présence de
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mélanges de phases eutectiques dans ces revétements. La formation de MgZn; a été observée a
la surface supérieure et a travers la section transversale de revétement fabriqué a partir de bain a
haute teneur en magnésium. La dureté de la surface supérieure des couches de revétement Zn —
Mg et Zn — Mg — Al s'est avéré supeérieur a la couche de revétement de Zn en raison de la
présence de MgZn; et d'autres intermétalliques.

Les échantillons enrobés dans un bain de Zn — Mg — Al montrent de meilleures propriétés de
résistance a la corrosion que ceux enrobés de bains binaires de zinc et de Zn — Mg. La

corrélation de ces propriétés améliorées avec la morphologie du revétement a été discutée[77].

Mg Fe 7n
1380 | 0.01 | 8619
271 042 | 96.87

Spectrum Mg Fe Zn
| 9.37 0.59 90.04

2 1.62 | 092 | 9742
Spectrum Mg Al Fe 7Zn

1 203 | 099 | 043 96.55
2 100.00
3 644 | 274 | 0.14 90.68
4 382 | 673 | 018 80.27
5 531 859 | 022 85.88
6 037 | 1.59 | 0.69 97.44

Figure 1. 15 : Microstructure typique de la surface supérieure du revétement et
microanalyses EDS (composition en% en poids) a I'aide de SEM pour le revétement (a) A,
(b) B et (c) C[77].
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La morphologie et la ségrégation des paillettes a l'antimoine, sur des revétements en série
galvanisés au trempé a chaud a été étudie par Shu Peng et al (2010). Les paillettes produites par
le procedé de galvanisation par immersion a chaud ont une surface plus rugueuse et une plus
grande ségrégation de surface ¢lément d’alliage par rapport a ceux de la ligne de galvanisation a
chaud en continu (CGL),en raison du taux de refroidissement du premier est beaucoup plus petit
que celui du dernier. Par conséquent, les paillettes typiques sur un lot 1’ alliages Zn-0.05 Al-
0.2Sb trempés a chaud ont été étudiés. La caractérisation chimique, morphologique et
I'identification des phases sur les paillettes ont été examinées par microscopie électronique a
balayage (SEM), imagerie en électronique rétrodiffusée (BSE), microscopie a force atomique
(AFM), spectroscopie a dispersion d'énergie (EDS) et analyse par diffraction des rayons X
(XRD). Les résultats ont montré que la surface de revétement habituellement présenté trois
types de paillettes : brillante, plumeuse et terne, dont la surface antimoine largement la
ségrégation a été détectée. La nature du précipité sur la surface du revétement a été identifiée
comme étant -ShsZns. Les particules précipitées de SbsZns sont réparties de fagon aléatoire sur
la surface brillante de la paillette, la ségrégation dentritique de 1I’antimoine est dispersés dans
les espacements dendritiques des bras secondaires de la paillette plumeuse et sur toute la surface
mate. La séparation dentritique de I’antimoine et de la précipitation du composé ShzZns est
discutée par un modele proposé [78].

B

Figure 1. 16 : Image MEB de I'intersection de trois types de paillettes [78].
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A

8| segregation of Sb g

Figure 1.17 : Images MEB de (a) brillantes (b) de plumes (c) de surface de paillage terne et
(d) d’image grossissante de particules lamellaires -Sb3Zn4 et de ségrégation dentaire de

I’antimoine sur la surface de paillette terne [78].

Jalel Ben Nasr et al (2012) ont développé un nouveau procédé de galvanisation a chaud, qui a
pour but de minimiser la consommation de zinc avec des ajouts d'argent.L'addition d'argent
dans le bain de zinc en fusion dans I'immersion a chaud lors du procédé de galvanisation,
affecte la morphologie et la microstructure des revétements résultants sur la surface de I'acier
donné. L'efficacité du revétement obtenu était contrdlée par des parametres physiques et
chimiquesprocédure technique :

1- température du bain

2- temps d'immersion

3 -vitesses de retrait

4 -ajouts d'argent.
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Leur résultats ont montré qu’il existe une opportunité sérieuse d’optimisation leprocéde de
galvanisation a une épaisseur minimale en jouant sur les paramétres physiques et 1’addition
d'argent. Il a été constaté que la galvanisation de I’acier réactif avec de la fontele zinc et I’argent
produisent des revétements a quatre phases (gamma, delta, zéta eteta) est caractérisé par : une

surface brillante et lisse avec de nombreuses surfaces visibles etpaillettes de petite taille [79].

Figure 1.18 : Micrographies MEB en acier galvanisé obtenu avec un bain de zinc
contenant: 0,05% en poids AgaT=450°C,t=3minetv=235m/min [79].

Marzena Nowicka-Nowak et al (2018) ont étudié 1’influence de la morphologie des revétements
galvanisés a chaud sur I'adhérence des revétements organiques en fonction de la teneur en Pb du
bain de zinc et de la méthode de refroidissement post-galvanisation. Les revétements
galvanisés a chaud utilisés seuls ou avec un revétement organique (systeme duplex) constituent
une protection anticorrosion efficace. L'adhérence entre le revétement et le substrat de zinc joue
un role essentiel dans la durabilité du systeme duplex. Conditionsdu procédé de galvanisation et
des additifs d'alliage incorporés dans le bain de zinc influencent les propriétés mécaniques et de
protectionainsi que I'épaisseur, la structure et la morphologie de surface des revétements de
zinc.L'influence de la morphologie de surface des revétements de zincsur 1’adhérence des
revétements organiques a eté étudié. Les essais ont été réalises sur des revétements de zinc
produits dans des bains a Pb variable et en utilisant divers procédés de refroidissement apres le
processus de galvanisation. Il a été noté qu'un refroidissement rapide dans l'eau produitles
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revétements de zinc avec une structure a grain fin, plus appropriés pour I'application de peinture
que ceux refroidis a I'air [80].

Figure 1.19 : Aspect visuel des surfaces galvanisées par immersion a chaud et refroidies
par air: a) Pb 1,2, b) Pb 0,8 et ¢) Pb 0,4 [80].

I11.2. Caracterisation mécanique

T. ALPAS et al (2000) ont étudiél’effet de la microstructure sur les mécanismes de fracture
dans les revétements recollés par galvanisation en effectuant des tests de traction sur des billes
tueuses d’acier a faible teneur en carbone, stabilisées par Ti, sans interstitiel ni aluminium
microstructures de revétement par microscopie électronique a balayage. Des échantillons
galvanisés utilisant un procédé industriel chaud, ont été effectuées a 450, 500 et 550 C °
pendant plusieurs périodes entre 1 et 360 s dans un four a induction de laboratoire. Dans les
revétements a faible teneur en Fe (jusqu'a 5 g / m?). La croissance des fissures nucléées au cours
de la phase a été arrétée aux interfaces acier-revétement ou seulement une quantité limitée de
décohésion a eu lieu. Une forte augmentation de la quantité de poudre a été observée dans les
revétements avec des teneurs en Fe comprises entre 6 et 9 g/ m?[81].
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Figure 1. 21 : Vues des surfaces supérieures des échantillons d'acier galvanisé [81].

a) la galvanisation pendant 12 s ; Teneur en Fe du revétement : 3,5 g/ m?.

b) recuit au four pendant 20 s ; Teneur en Fe du revétement : 6,5 g/ m2.

Cette étude montre les surfaces supérieures des revétements. Dans les revétements a faible
teneur en Fe,les fissures présentent de grands déplacements d'ouverture etsont largement
espacés (Fig 1.21a). Ces fissures sont perpendiculaires a la direction du dessin et sont paralléles
les uns aux autres.

La longueur moyenne des fissures varie entre 40 et 50 m. Ca peut étrevu que 1’augmentation de

la teneur en Fe du revétement influencela morphologie de la fissure de deux manieres (Fig
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1.21b) parprovoquant une diminution de la distance moyenne entre lefissures et ii) en formant
un réseau de fissures secondaires,consistant en des fissures plus fines qui s’étendent sur le
premier ensemble dedes fissures [81].

N. Coni et al (2018) ont examinéles propriétés mécaniques de I'acier galvanisé a chaud. La tole
d'acier revétue de zinc ou a 55% d'Al-Zn est largement utilisée dans la construction civile,
principalement pour les applications de toiture et de revétement. L'acier revétu a 55% d'Al-Zn
présente des propriétés mécaniques propriétés légéerement différentes de I'acier revétu de zinc,
méme sous le méme cycle thermique traitement, en raison de la température plus élevée du
métal en fusion et de la résistance accrue du le revétement a 55% d'Al-Zn. Les utilisateurs
finaux peuvent utiliser la connaissance de ces différences pour évaluer si certains de ces
produits ne conviennent a aucune application spécifique. Bien que ces deux produits revétus
sont largement utilisés dans la construction civile au Brésil, seul un la littérature est disponible
sur la différence entre les propriétés mécaniques de ceux des produits. Par des essais de traction
sur des échantillons de qualité commerciale - tels qu’enduits et apres enlevement le revétement
- le but de ce papier est d'évaluer les propriétés mécaniques (résistance a la traction, limite
d'élasticité, allongement total et coefficient de durcissement) et comment beaucoup de
revétement influe sur les propriétés mécaniques du zinc et 55% Al-Zn revétu acier. L’acier
revétu a 55% d’Al-Zn présentait un rendement et une résistance a la traction plus élevés et un
coefficient d'allongement et de durcissement par rapport a I'acier revétu de zinc et au revétement
ont montré une influence significative sur les propriétés mécaniques des deux produits [82].

K. Berchem et al (2007) ont évaluéle comportement en fatigue aux cycles élevés d'un acier
ferritique-perlitique. Le mode de test était un déplacement constant, une flexion plane
entierement inversée. Deux tests les matériaux ont été testés sans contrainte et prétendus de
maniere uniaxiale a 10%. La pré-tension améliore le comportement en fatigue de cycles élevés
des deux aciers, probablement en raison de la trempe de la matrice. Certaines relations qui ont
été mises en avant dans les tentatives de mathématiquement décrivent la plage de fatigue en
cycle élevé de la courbe S — N ont été comparées a données expérimentales. La relation de

Basquin s’est avérée étre le meilleur accord [83].
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Figure 1.24 : Coupe transversale du revétement / substrat C — Mn (MEB) [83].

L’acier a une microstructure ferritique-perlitique,comme le montre la figure 1. 25. Les deux
aciers sont a grains tres fins, dont la grosseur est comprise entre 3 et 6 um et entre 2 et4 um,
respectivement, ce qui est typique pour les laminées a froidmicrostructures. Dans les deux cas,

il n'y avait pas de discernabledifférence entre les microstructures des aciers recuset aprés 10%
de pré-filtrage.
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Les coupes transversales des revétements de zinc sont illustrées aux figure 1.23-1.24. Les photos
au MEB ont éte prises sur un Jeol JSM-T200. Les revétements de zinc consistent d'une seule
phase, identifiée par EDX en tant que n-Zn (zinc métallique). La résolution de I'analyseur EDX
n'était pas suffisamment élevé pour identifier la petite quantité dephase secondaire visible sur la
figure 6 (fleche) avec certitude,mais il s'agit probablement de la phase ( (FeZniz). Les
revétements de zinc sont traversés par de nombreuses fissures, dontle nombre est augmente de
10% de preé-filtrage [83].

Te-Hua Fang al (2007) ont évalué Effets de la charge d'indentation, du temps de chargement par
indentation et du comportement au fluage de films de ZnO de 2 & 3 m d'épaisseur déposés sur
un substrat en Si (1 0 0) ont été étudiés par nanoindentation. Les couches minces de ZnO ont été
déposées sous différents pouvoirs de pulvérisation par un magnétron radiofréquence systéme de
pulvérisation. Les propriétés cristallographiques et de surface des films ont été caractérisées par
la diffraction des rayons X (XRD) et la force atomique microscopie (AFM). Les résultats ont
montré que le module d’Young et la dureté des films augmentaient a mesure que le pouvoir de
pulvérisation augmentait. Le dureté et le module d’Young ont 1égérement diminué a mesure que
le taux d’indentation et le temps de fluage augmentaient. Les meilleures propriétes mécaniques

du film ZnO ont été trouvés a une puissance de pulvérisation de 225W/[84].
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Figure 1.25 :Courbe de chargement-déchargement par indentation et mince ZnO associé
[84].
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111.3. Caracterisation tribologique

L’objectif d’une étude réalisée par A.Ghiotti et al (2014) était d’étudié le comportement
tribologique d'un revétement a base de Zn en marquage a chaud direct, Dans I’estampage a
chaud d’aciers a haute résistance, les conditions tribologiques séveéres rendent la tdle enduire
I’un des choix les plus critiques pour la réussite technique et économique du processus. Cet
article présente la démarche et les résultats obtenus dans 1’évaluation d’un revétement a base de
zinc appliqué au bore. Toles d'acier dans les opérations d'estampage a chaud. Des expériences
de simulation thermique et physique ont été réalisées pour évaluer les interactions chimiques
entre le revétement et la tble et la performance tribologiques au cours du processus. Le
revétement s'est avéré surmonter la plupart des inconvénients du revétement Al-Si actuellement
utilisé[85].

W 10um

HV HFW mag Q| WO
2000 kVI1119 ym | 2 500 % 111.7 mm| BSED

2n
% Z 92,69 J
100% 85,152 90,73% 2Zn %,

Figure 1.26 : Revétement de Zn a I'état de livraison : (a) MEB et (b) topographie de la

surface, (c) analyse EDX chimique en coupe transversale.
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Les feuilles étaient pourvues d’un revétement de Zn déposé par un procédé de galvanisation a
chaud afin deempécher I'oxydation pendant le chauffage au-dessus de la température
d'austénitisation et la formation atempérature élevée. L'épaisseur du revétement de Zn dans les
conditions telles que livréees était de 11,84 (x 1,54) pm.

L'image au microscope électronique a balayage (MEB) de la surface et de la section
transversale du revétement,composition chimique obtenue par spectroscopie de rayons X a
dispersion d’énergiec (EDX) etla topographie de surface mesurée a l'aide d'un profilométre de
surface 3D est présentée a la figure 1.26. La topographie de la surface de revétement est
caractérisée par un grand plateau plat et des zones avec des petitesaspérités plates qui
déterminent une rugosité de surface moyenne Ra égale a 1,71 (x 0,09) um, le revétement a une
épaisseur assez uniforme, soit en moyenne 11,84 (£ 1,54) um, comme on peut le voir
dansFigure 1.26(b): la photo montre la coupe transversale des feuilles telles que livrées, la zone
1 étant celle qui a été déposée, le revétementde zinc, zone 2 I’interface entre I’acier massif et la
couche de Zn, et la zone 3 I’aciersubstrat. Les teneurs moyennes en Fe et Zn en poids dans le
revétement sont respectivement de 10% et 90%, selon lI'analyse MEB — EDX|[85].

A.Ghiotti et al (2016) ont évalué les performances des nouveaux procédés de I’industrie
automobile, ainsi queremédier a leurs nombreux inconvénients, tels que 1’oxydation, 1’usure des
matrices, les fortes contraintes thermiques et mécaniques.Cycles nouveaux matériaux de
matrices sont en cours de développement pour obtenir des cycles de chauffage et de
refroidissement plus courts ainsi queamélioration de la résistance et de la durée de vie.

Cette partie étudie le comportement tribologique de deux nuances d’acier a conductivité
thermique,en appliquant des charges cycliques thermomécaniques dans la plage de température
de 600 a 800 ° C. Les résultats montrent queune microstructure matérielle caractérisée par des
agglomérés de Mo permet de meilleures performances que le casd'éléments plus fins en Mo
répartis de maniére homogene dans la matrice métallique, avec un frottement réduit etl'usure par

abrasion est plus pertinente aux températures d'essai les plus basses[86].
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Figure 1.27: Analyse MEB ; EDX de la surface a (a) 600° C, (b) a 700° C, (c) a 800° C.

V . Conclusion

Ce chapitre nous a donné un apercu sur les procédes de galvanisation a chaud et sur les
revétements galvanisés Zn-Fe. Il est constitué de deux parties : La premiére est consacrée aux
dépots et les propriétés de galvanisation; Dans la seconde partie, nous étudions la galvanisation
en continu. Une vue générale sur les propriété métallurgique , les différentes couches de
I’interface revétement-substrat.Nous avons ensuite évoqué une breve synthese bibliographique.
La plupart d’entre eux portent sur la caractérisation métallurgie des aciers galvanisés, dans

différentes conditions appliquée.

Compte tenu de cette synthése bibliographique, notre ¢tude est basée sur 1’étude structurale, la
caractérisation métallurgique, mécanique et tribologique, des aciers galvanisés dans le but

d’étudier I’effet d’épaisseur de substrat .
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I. TECHNIQUE DE CARACTERISATION

Le contexte de I’é¢tude a été présenté dans la premiére partie. Ce chapitre présente les méthodes
expérimentales utilisées pour la caractérisation des matériaux étudiés. Plusieurs techniques ont
¢été mises en ceuvre pour la caractérisation métallurgique, tribologique et mécanique, telles que :
microscope optique, microscope électronique a balayage,diffraction des rayons X, microscope a
force atomique , traction , nanoindentation , scratch test , rugosimetre a deux et trois dimensions,

et enfin tribometre pour essais d’usure.

. TECHNIQUE DE CARACTERISATION

I.1. Caractérisation métallurgique

1.1.1.Analyse chimique des matériaux étudiés
L’analyse spectrale a été effectuée a 1’aide d’un spectrométre :Spectrolab (Fig 11.1).L’appareil
d’essai permet 1’évaporation du matériau de 1’échantillon via une décharge destructive, les
atomes et les ions libérés sont excités et émettent de la lumiére, celle-ci est dirigée dans le
systéme optique et mesurée a I’aide de la technique PMT (Photomultiplicateur : modules des

tubes électroniques photosensible), il convertit la lumiere en charge électrique.

Connexion électrique 23V, 50/60 Hz
Plage de température +10a30°C
Plage de ’humidité de I’aire 20280 %
Pression d’alimentation de ’argon 20 bars
Pression d’entrée de I’argon 7,0 bars
Qualité de ’argon 99.998 % Argon

Tableau 11.1 : Caractéristiques du spectrometre.
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Figure 11.1 : Spectrométre Spectrolab utilisé pour I’analyse chimique

Nous avons utilisé I’acier A9, dont la teneur en silicium est de 0,03%, c’est un acier dit «hypo-

Sandelin». La composition chimique a ¢été obtenue au moyen de la méthode d’analyse spectrale

Le substrat destine a la galvanisation a une structure a grain ferritique (Fig 11.2)
éléments C Si Mn | Al P S Cu Ni Cr Ti Mo Sn
% 0,07 0,03 0,35 0,082 0,006 | 0,0012 | 0,033 0,009 0,016 0,002 0,005 0,001

Tableau 11.2 : Composition chimique du substrat en poids%
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Figure 11.2 : Microstructure du substrat en acier

Apreés les opérations de préparation de la surface, la feuille d’acier est immergée dans un bain de

zinc, a une température de 450°C.La composition chimique donnée par le tableau 11.3

53



I. TECHNIQUE DE CARACTERISATION

Element | Cu Al Pd Cd Fe Sn Cr £

%3 0.002 f0.0585 0.19 0.03 f.082 .05 | 0.37 | 9875

Tableau 11.3 : Composition chimique du substrat en poids%o

L'immersion dans le bain est tres courte, 10 secondes environ. Le passage rapide dans un four de
recuit permet la distribution du fer dans le zinc et la formation de couches d'alliage fer-zinc en
surface [1].Une fois refroidi a la température ambiante, la feuille d'acier galvanisé subit un faible
taux de réduction de laminage (skin-pass), ce qui améliore les propriétés mécaniques et l'aspect

de surface [2].

1.1.2. Préparation des échantillons
La métallographie nécessite un polissage mécanique (Fig 11.3) et une attaque chimique. Le
polissage mécanique par abrasion s’effectue en deux étapes principales, dans des conditions
métallographiques standard. La premiére étape consiste a polir grossierement la surface sur des
papiers (SiC) en rotation, a pouvoirs abrasifs décroissants et en présence d’eau. La seconde étape
consiste a finir le polissage en appliquant la piéce sur des tapis de feutre en rotation, sur lesquels
des pates diamantées de granulométrie décroissante (jusqu'a 0,1um) ont été déposeées. Apres le
polissage, les échantillons sont tous nettoyés par immersion dans un bain ultrasonique (eau
distillée) afin d’éliminer les oxydes. Apres, les échantillons sont attaqués chimiquement pour

révéler la structure, notamment les joints de grains|[3].

k

Figure 11.3 : Polisseuse mécanique de type metkon forcipol 1V.

I.1.3.Mesure de I’épaisseur de la couche galvanisée
Le mesureur d'épaisseur de revétement Elcometer 345 (Fig 11.4) est une jauge polyvalente
utilisée pour mesurer I'épaisseur de film sec. C'est un parameétre primordial dans l'industrie des
revétements. Une jauge de mesure d'épaisseur de revétement fournit des informations essentielles

et permet de prévoir la durée de vie d'un substrat, d'évaluer I'aptitude d'un produit a I'emploi ,

54



I. TECHNIQUE DE CARACTERISATION

d'améliorer son apparence et détre en conformité avec une multitude de normes
internationales[4].

Le principe du mesureur d’épaisseur est celui de I'induction magnétique et du courant parasite. Il
peut étre utilisé sur une surface de tous types de matériaux (métal, fer, alliages de métaux non

ferreux, polymeres).

Figure 11.4 : Elcometer 345 utilisé pour le contrdle de I’épaisseur
1.1.4. Observation microscopique

Le microscope optique polarisant Nikon LV100(Fig 11.5) est associé avec la caméra ccd Nikon
DS-2Mv et le logiciel NIS Elément BS. Le microscope est équipé de 5 optiques 2,5x, 5%, 10x,
20x, 50x, 100x et de deux sources de lumiere, a savoir une lumiére blanche ou une lumiére

ultraviolette (associée a l'utilisation d'un pigment fluorescent).

Dans le cadre de nos activités, la microscopie optique est principalement utilisée pour deux

objectifs:

o Visualiser la forme et la couleur de particules millimétriques a centimétriques
e Analyser la structure d'un acier pour obtenir notamment la porosité par des observations de

surfaces (par analyse d'image) [5].

Le LV100 permet d'analyser des surfaces de quelques um2 sur une unique image, jusqu'a

plusieurs cmz2,
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Figure 1.5 : Microscope optique de type de Nikon LV100 (URASM Annaba)

1.1.5. Microscopie électronique a balayage (MEB)

a. Principe

La microscopie é€lectronique a balayage(Fig I1.6)permet de réaliser des observations
morphologiques, de distinguer des details de I’ordre du centiéme a nanométre, grice a la
profondeur de champ. Les images qui résultent ont une qualité de définition tridimensionnelle.
Sous l'impact du faisceau d'électrons, il y a rétrodiffusion d'électrons du faisceau incident,
émission d'électrons secondaires de faible énergie, provenant de l'ionisation des atomes de
I'échantillon, et émission d'électrons Auger et de rayons X caractéristiques des éléments présents
dans I'échantillon. Le détecteur du MEB récupére un mélange en proportion variable d'électrons
secondaires et d'électrons rétrodiffusés, proportion dépendant de I'énergie primaire, de la distance
échantillon-objectif, de l'angle d'incidence du faisceau primaire et du matériau observé. Les
électrons secondaires permettent de distinguer les détails de la topographie de surface de

I’échantillon. Les électrons rétrodiffusés permettent d'en observer le contraste chimique [6].

b. Appareillage

A la fin de chaque test, les échantillons sont enlevés avec précautions et les traces d’usure
examinés avec un microscope électronique a balayage. L'analyse microscopique sert a examiner
toute modification structurale en surface et la morphologie des débris d'usure générés par le
frottement.

On a utilisé un microscope électronique Hitachi S-520(Fig 11.6).
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Figure 11.6 : Microscope électronique a balayage MEB de marque HITACHI S-520
(CRAPC).

c. Analyse par spectroscopie des rayons X dispersive en énergie (EDS)

La spectroscopie dispersive des rayons X en énergie est une technique de microanalyse qui utilise
les rayons X émis par I'échantillon sous I’impact du faisceau d’¢lectron et permet de déterminer

la composition élémentaire du volume irradié.

1.1.6. Analyse par diffraction des rayons X

La diffraction par les rayons X permet I’identification les phases en présence et leurs évolutions,
elle permet aussi la détermination de 1’orientation des grains sur les couches superficielles du
materiau (environ 10 um). Les composés cristallisés obtenus sont caractérisés a partir de la
position des raies et en se basant sur les données des fiches ASTM, on peut identifier et indexer,
dans les limites de précision de la technique, les phases et les constituants des matériaux.
La présence d’une phase nécessite I’identification d’au moins trois de ces picscaractéristiques,
alors que sa prédominance est indiquée par ceux les plus intenses [7]. Les spectres de diffraction
ont été réalisés au service d’analyse physico-chimiqueSAPC-UTC (université technologique de
Compiegne) par un diffractométre goniometre Brucker AXS ayant les caractéristiques suivantes :

» Détecteur INTEL CPS 120 4096 canaux ;

» Une anticathode en Fe.
Les conditions habituelles sont :

» Générateur INTEL et Rigaku 2,5 Kw, un voltage de 40 KV et un courant | = 20 mA.

1.1.7. Microscopie a Force Atomique (AFM)
La microscopie a force atomique sert a cartographier la surface d’une piece a 1’échelle
nanomeétrique. Elle s’appuie sur les forces interatomiques pour caractériser une surface et méme
un nombre de propriétés physicochimiques (électriques, magnétiques, mécaniques, ..etc) (Fig

[1.7). Son champ d’application est donc extrémement vaste. Laméthode est employée dans les
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laboratoires de recherche ou en milieu industriel pourvisualiser des structures a 1’échelle
nanométrique, réaliser des cartographies tridimensionnelles, détecter les défauts de surface de
tous types de matériaux (notamment dans les industries du semi-conducteur ou de 1’optique),
visualiser des domaines magnétiques, mesurer la dureté des matériaux par nanoindentation, et
méme déterminer les propriétés d’échantillons biologiques (mesure des constantes de force des
molécules, observations de I’ADN, etc.). Son principe de fonctionnement est régi par
Iinteraction d’une sonde a I’extrémité du levier (raideur en flexion comprise entre 1072 et 10°
N/m,) avec 1’échantillon étudié. 1l en résulte une déflection verticale et latérale du levier, laquelle
est mesurée par le déplacement de la réflexion d’un faisceau laser sur une photodiode a
quadrants. Une calibration préalable de I’ensemble permet de convertir ce signal différentiel en

une information de force et de déviation du levier (Fig 11.7) [8].

DIMENSION ICON DIMENSION FASTSCAN

Vitesse de balayage : 1Hz Vitesse de balayage : < 100Hz

Résolution : X-Y : 0.2nm/ Z : 0.02nm-2pN Résolution : X-Y : 0.2nm/ Z : 0.02nm-2pN
Balayage X-Y : 90 um x 90um Balayage X-Y : 35 um x 35um

Amplitude en Z : 10pm Amplitude en Z : 3um

Modes AFM : mode tapping (intermittent), mode Modes AFM : mode tapping (intermittent), mode
contact, Spectroscopie de Force, Force volume contact, Spectroscopie de Force, Force volume

Environnement : Air, Fluide Environnement : Air, Fluide
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Figure 11.7 : a)Microscope a Force Atomique, (b) Principe de fonctionnement (LOP,
IOMP, Université 2 Sétif)
La microscopie a force atomique se décline sous trois modes principaux qui sont :
e le mode contact ;
« le mode contact intermittent ou mode Tapping ;
e le mode non contact.
Ces modes d'observation permettent de réaliser la cartographie locale des grandeurs physiques
caractéristiques de l'objet étudié (force, capacité, intensité de rayonnement, courant...), mais
également de travailler dans des environnements particuliers tels que les milieux sous vide,

liquides ou ambiants.

En plus d’étre un outil d’observation a de tres faibles échelles, I’AFM répond actuellement a des
problématiques de recherche couvrant plusieurs disciplines, permettant ainsi d’étudier des matériaux
d’origines diverses (organiques, inorganiques, biologique). Grace a la spectroscopie de force, on
peut accéder simultanément aux propriétés nanomécaniques et physicochimiques de la surface telles
que [élasticité, 1’adhésion et I’hydrophobicité, ainsi que les propriétés morphologiques et
topologiques. On peut ainsi obtenir des images en 3D de structures biologiques, notamment les
biomolécules, les films lipidiques, les protéines, les acides nucléiques, les cellules entiéres, les

minéraux, etc... [8].

1.1.8. Etat de surface
La rugosité de surface est une caracteristiqgue importante a étudier. En plus de son influence sur
I’aspect visuel et brillant et sur la sensation au toucher de la surface, il existe une relation directe
entre la rugosité. Les propriétés mécaniques et le comportement tribologique du matériau. En
général, un profil d’état de surface peut étre décomposé en écarts géométriques de 3 ordres : écart de
forme, d’ondulation et de rugosité. L’état de surface est décrit suivant des paramétres attribués a

chaque écart géométrique. Les parameétres P sont calculés sur le profil primaire, les paramétres R
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sont calculés sur le profil de rugosité et les parametres W sont calculés sur le profil d’ondulation.
Pour exprimer la rugosité, il est important d’étudier un profil 1SO3274 (Figll-8)prélevé au niveau de
la surface a caractériser. Il existe une cinquantaine de paramétres de rugosité différents permettant
de caractériser les états de surface, tous ne sont pas normalisés, d’autres comme Rz, Ry ou Rm ont

disparu et d’autres sont normalisés (1SO 4287, 12085, 13565).

|
S = Oude plane Ondel —— E——
- 4 incidente Ounde 2
T—r-_ - \
1 X
H i 1 B R i H--Rm,
I

‘ Séparatrice 50%

Ecran d’observation

Figure 11.8 : Profilométre VeecoWyko NT9300 et le principe d’interférométre

Les paramétres d’état de surface des piéces étudiées avant et apreés usure sont obtenus au moyen
d’un profilométre optique qui est un appareil permettant généralement de déterminer les parametres
de rugosité d’une surface donnée et d’établir sa cartographie en 2D et 3D. Il utilise l'interférométrie
en lumiére blanche comme principe de base pour réaliser des mesures a haute résolution de surfaces
¢tudiées en 3D. L’objectif est composé d’un interférometre de Michelson dont 1’un des miroirs est la
surface de 1I’échantillon. Le miroir représente le voisinage d’un point a la surface de 1’échantillon
réfléchissant la lumiére. L’interférométre est utilisé en coin d’air, c'est-a-dire que les miroirs ne sont
pas parfaitement orthogonaux. Le caracteére ondulatoire de la lumiére est a 1’origine d’interférences
lumineuses, la ou les ondes se superposent mais uniquement pour une distance trés précise entre les
deux miroirs. Les franges d’interférence sont observées sur la surface a analyser et correspondent
alors a des points de méme altitude. Lors de 1’acquisition, I’objectif muni de I’interférométre balaye
une hauteur correspondant au relief de I’échantillon ; le systtme muni d’un détecteur de franges
identifie les points situés a la méme altitude.

Le profilométre fournit alors une carte de profilometrie de la surface analysée ou chaque point (X,
y) est associé a une hauteur (z). La figure 11-9 représente un schéma des composants du Profilomeétre
optique VEECOeeco-Wyko 300 (MSMP, ENSAM- LILLE). L’analyse de rugosité, allant du
nanomeétre jusqu’au millimetre, se fait en utilisant deux modes de fonctionnement disponibles : le
mode VSI (Vertical Shift Interférences) et le mode PSI (Interférences Phase Shift).

Le mode VSI, basé sur I'interférométrie a balayage de la lumiere blanche en incidence verticale, est

dédie a la mesure des topographies qui n’exceédent pas une hauteur d’1 mm Le mode PSI, basé sur le
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déphasage optique, est dédié a des mesures de rugosité qui ne dépassent pas 150 nm de hauteur.
L'option « Stitching» permet, grace a une platine motorisée et des logiciels de numérisation, de

balayer rapidement de grandes surfaces.

| Logiciel Vision 32 |
A

filtre Séparateur de

faisceau

Lentille de I'objectif

L Objet de
e
‘ Objectif reférence
Source lumineuse
Lame semi
Interférométre b 4 transparente
de Mirau

Echantillon

Figure 11.9 : Schéma des composants du Profilométre optique VEECOeeco-Wyko q00 (Arts
et Métiers ParisTech Lille).

Un autre appareil pratique utilisé est le rugosimeétre a palpeur (deux dimensions) de type Surftest SJ-

301 assistés avec une imprimante type Mitutoyo(Figll.10).
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Figure 11.10 : Rugosimetre surftest SJ-301 assisté par une imprimante type Mitutoyo [7].

Ce profilométre donne les paramétres suivants (Figll.11) :
a- un enregistrement de profil ;
b- une évolution des écarts géométriques correspond Ra et Rz.et Ry.
Ra : représente la moyenne arithmétique des valeurs absolues des écarts (Yi) par rapport a la ligne

moyenne.
Ra=Ziy| ¥ |
Ry : représente la somme de la hauteur Yp de la saillie la plus haute par rapport a la ligne moyenne

et de la profondeur Yv du creux le plus bas par rapport a la ligne moyenne.

Ry=Yp+Yv
Rz : hauteur des irrégularités.
La distance parcourue est de I’ordre de 1 c¢cm et la valeur moyenne représente la valeur de (08)

parcours effectués sur différents endroits de I’échantillon.
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v :

Yy

i Y LA AN
iy ~ TV YT

I . Jonguet dévakazion h=n x|

Figure 11.11 : Définition schématique de quelques parameétres de rugosité [7].

Il .1.Caractérisations tribologiques

Il .1.1.Dispositifexpérimental
Les essais de frottement ont été effectués sur des aciers galvanisés en utilisant un tribometre
bille/ plan (OscillatingTribotester de marque Tribotechnic) Standard 1SO 7148, ASTM G99-
95a, ASTM G 133-95)(Figll.12a).Ces essais tribologiques permettent d’étudier le frottement
et I'usure des matériaux [9]. Son principe consiste a appliquer une charge sur une bille
immobile dans le plan horizontal, en contact avec la face plane d’un plan en mouvement de
translation alternatif (Fig 11.12b). La force tangentielle induite par le frottement est déterminée
a I’aide d’un capteur de déplacement dont I’acquisition se fait au moyen d’un logiciel «

tribotester » installé sur un PC fourni avec le dispositif. Les données brutes sont traitées

parExcel[9].

Charge appliquée

Plateau
glissant

Direction de Glissement

Figure 11.12 : (a)Tribometre Bille/plan, (b) Principe de fonctionnement
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Il .1.2.Mode opératoire desessais

En toute rigueur, chaque expérience requiert I’utilisation de nouveaux échantillons et il est
préférable de répéter 1’opération au moins trois fois pour s’assurer de I’exactitude des
résultats. La courte durée des stages et le nombre limité de spécimens disponibles n’ont pas
permis I’étude de la reproductibilité, cependant quelques vérifications ponctuelles n’ont pas

révélé de différencesnotables.

Quelques précautions doivent étre prises pour la conduite des tests. 1l est primordial de veiller
a la coplanéité entre la bille et 1’échantillon lors de leur installation sur le dispositif. De
surcroit, un rodage est effectué prealablement aux essais, pour la mise en conformité des
surfaces. Les conditions expérimentales (charge appliquée, vitesse de glissement du disque,
nature de la bille, des échantillons et du film lubrifiant ainsi que son épaisseur) sont imposées
puis stabilisées avant de commencer ; durant cette phase de préparation, la bille n’est pas en
contact avec la surface de I’échantillon, mais maintenu a trés courte distance de celui-Ci.
L’acquisition de la force de frottement est réalisée en continu grace a un data Tribotester
V41.124. 1l échantillonne les informations des capteurs tous les centiemes de seconde puis
calcule les moyennes sur une seconde. Les données brutes sont recalées en tenant compte des

écarts relevés puis traitées sousExcel.

Il .1.3.Parametres desessais

Tous les essais sont réalisés sans lubrification et dans des conditions de température
ambianteet de pression. L’enceinte hermétique contenant le tribométre permet de garder
I’humidité atmosphérique relativeambiante a une valeur d’environ 25 %. Avant et apres
chaque essai de frottement effectué sur le tribomeétre, 1’échantillon et la bille sont nettoyés et
dégraissés a 1’éthanol dans un bain a ultrasons durant 2 minutes. Les paramétres d’essais sont

résumés sur le tableau 11.4.

Acier galvanisé Substrat
Pion Bille en acier 100C6
Charges appliqués (N) 1;2;3 3
Vitessesde 10
glissement(mml/s)
Distance de glissement (m) 50
Rayon de la trace(mm) 7
Température d’essais(C°) 25
Atmosphere Air atmosphérique
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Tableau 11. 4 :Paramétres des essais tribologiques.

I11.1. Caractérisations mécaniques

I11.1.1. Traction

L'essai le plus freqguemment utilisé afin de déterminer le comportement mécanique d'un matériau est
I'essai de traction. Cet essai est caractérisé par sa facilité de mise en ceuvre et par la richesse des
informationsfournies. On exerce une force de traction sur un acier galvanisé de dimension
standardisée, jusqu'a sa rupture, en suivant un processus de mise en charge a une vitesse de
déformation constante.

Les essais de traction uniaxiale ont été effectués sur une machine Zwick(Fig 11.13).avec une vitesse
déplacement de traverse de 1 mm.s™. Ces essais ont été réalisés sur des bandes dont les dimensions

dans le cas du revétement de zinc sont 80 x 30 x 1,5 mm?.

Dimonsion d’eprovette 80 x 30 x 1,5 mmd,

Vitesse de déplacement 1 mm.s?

Posisson de coupe Perpendeculaire a la direction de galvanisation
Le porcentage de déformation 5% ;15% ;:25%

Tableau I1.5 :Paramétres des essais tractions.
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Figure 11.13 :La machine de traction de type Zwick.

111.1.2.Scratch test
L’essai de scratch test (Fig 11.14) qui est aussi appelé «glissement-rayure», consiste a déplacer une
pointe (une sphere, un céne une pyramide etc.) sur la surface d’un échantillon.Le test de rayage est
généralement utilisé afin d’évaluer la résistance a I’abrasion et mettre en évidence les modes de
déformation et d’enlévement de matiere. A cet effet, il existe deux types de machines, les machines
souples et les machines rigides. Les machines souples imposent une force mais ne permettent pas de
mesurer des déplacements et les machines rigides imposent une profondeur et permettent de mesurer

des déplacements pour le moins pas triviale [10-11].

Figure 11.14 : Schéma de I’essai de glissement-rayure.
Lors d’un essai de glissement-rayure, on parlera de rayure plastique si le rapport
pressionmoyenne sur seuil d’écoulement plastique est supérieur a une valeur parfaitement

plastique soit atteint(Pm/oy=3 pour les métaux  etPm/oy=1.8 pourlespolymeéres).On parlera
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de rayure ¢élastoplastique dans le cas ou le rapport pression moyenne sur seuil d’écoulement
plastique est inférieur a 3 pour les métaux et a 1.8 pour les polymeéres [11-12]. En clair,
lorsqu’il y a arrachage de matiere on ne parle plus de rayure mais de coupe, la rayure ne fait que
déplacer la matiéere de facon permanente et irréversible. La matiere est repoussée sur les bords
du sillon de la rayure. Un relevé topographique d’une rayure, présente des bourrelets de part et
d’autre du sillon. En fait, I’essai de glissement- rayure impose un niveau de déformation au
matériau, par I’intermédiaire de la pointe. Plus précisément, c’est la géométrie de la pointe qui

va déterminer le niveau de déformation[13].

a) Ladureté de rayure

La dureté est la contrainte qui exprime la résistance d’un matériau a la pénétration. On
applique pour cela une charge avec une pointe sur un matériau, et selon la géométrie de la
pointe on aura une surface de contact pointe matériau différente. On définit la dureté comme
le rapport de la charge normale sur la surface de contact [14]:

HSp = kg_f

w
AvecHSp= dureté de rayure (gpa);
Kg=24,98, constante géométrique;
P= charge appliquée (N);

W = distance de rayure (pum).

a) Niveau de déformation

L’¢valuation des niveaux de déformation lors de I’essai de glissement-rayure n’a pas été
réalisée dans ce travail vu la délicatesse de la mesure et I’inexistence de relations fiables et
universelles. Il existe cependant des relations empiriquespermettant d’évaluer les niveaux de
déformation pour des essais d’indentation en é€lasticité, qui correspondent a des essais de
rayure a vitesse nulle. Ces relations sont utilisées en essai deglissement-rayure, mais il faut

garder a I’esprit qu’elles ne donneront qu’une estimation duniveau de déformation. Tabor

E=02tanp
. Vs
F=2"%

estime que le niveau de déformation pour un indenteur conique est de la forme[15]:
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P représente ’angle d’attaque de I’indenteur conique soit:

Pour un indenteur de type Berkovitch qui correspond a une pointe tétraédrique le rapport

enfoncement sur la section normale de contact est similaire & un cone d’angle 70,3°. Ainsi

£=0,2c0t70,3°=7%

leniveau de déformation est constant et de [’ordre de:

Pour un indenteur sphérique Tabor estime le niveau de déformation & pour les métaux en

assimilant tan pa Rc/ Rp dans le cas ou le rayon de contact (Rc) est faible devant le rayon de

_ R,
E=0,2—
Rep
courbure de la pointe (Rcp) par la relation[16]:

Tabor a suggéré que pour un contact parfaitement plastique Rc/Rep= 0, 2. Lorsque le rayon de

R

fRsz — R

contact n’est plus faible devant le rayon de la pointe on a tan 3 '£sin B = Re/+Rcp, ainsi la

£§=0,2

relation (I1.12) ne s’applique plus. On propose alors d’exprimer tanf3 en fonction de Rc et Rep, la

relation (11.12) devient:

a) Dispositif expérimental

Le dispositif expérimental (Fig 11.15) est composé d’une table de déplacement sur laquelle est
posé 1’échantillon.On applique alors une charge normale sur I’échantillon a I’aide d’une pointe
qui reste immobile, seule la table et I’échantillon se déplacent. La mesure des forces tangentielles
et normales lors du déplacement de la pointe est realisée grace a des capteurs de force. Une
caméra CCD permet de suivre 1’évolution de 1’essai de rayure et d’obtenir des images in-situde
I’aire de contact entre la pointe rigide et I’échantillon. Le dispositif génere des rayures a vitesse
variable (0-500 mm/min), la charge appliquée sur la surface peut étre choisie entre 5N et 500 N
avec une précision meilleure que le % sous deux modes de chargement : progressif et /ou
constant. L’analyse de la géométrie de contact est une source d’information trés riche, elle

permet entre autre d’obtenir la forme et la dimension du contact [17].
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Figure 11.15: (a) Scratch tester Millenium 200 Tribotechnic(Arts et Métiers ParisTech Lille)

b) Parameétres d’essais

La procédure de rayage sur la surface des matériaux étudiés a été réalisée avec un pénétrateur
Vickers sur lequel est appliquée une charge constante et /ou progressive. La gravure terminée,
I’échantillon se déplace sous un systéme vidéo qui permet d’analyser les différents types de
dommages causés par la pointe rigide et de les corréler avec la charge appliquée. Le bruit
généré par la propagation des fissures est détecté par une sonde a ultrasons dont 1’incidence
coincide souvent avec le début de I’endommagement [18]. Ces essais permettent d’évaluer
I’influence des charges et vitesses de rayage sur les matériaux testés ainsi que de prospecter
les modes de déformations générées par le phénomene d’abrasion. Les parameétres des essais

sont reportés sur le tableau 11.5.

Chargement progressive
Pénétrateur DiamantRockwell$200um
Charge de rayage(N) 10
Vitesse de rayage(mm/min) 10
Distance de rayage(mm) 10
Vitesses de pénétration(mm/min) 10

Tableau 11.6: Parametre des essais de rayage.

111.1.3.Nanoindentation
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La nanoindentation est une technique destructive qui permet de déterminer la dureté
(résistance a la pénétration) et les propriétés élastiques d’un matériau. Cette technique
consiste a faire pénétrer une pointe de géométriec connue au sein d’un matériau a étudier sur
une faible épaisseur et a suivre 1’évolution de sa pénétration en fonction de la charge
appliquée [19]. Le choix de I’indenteur s’est porté sur une pointe en diamant de type
Berkovich, de géométrie tétraedrique avec un angle entre arétes de 115,12°, comme présenté
sur la figure 11.15, créant ainsi un contact tétraedre-plan avec la surface de I'échantillon. Cet
indenteur est couramment employé en nanoindentation de par ses propriétés mecaniques
exceptionnelles et sa géométrie bien définie afin que 1I’empreinte soit a son tour bien définie.

De plus, par rapport a un indenteur Vickers (& quatre faces), il présente un rayon de courbure

h=0.133d
o =115°12

plus faible, inférieur a 50nm.

Figurell.16 : Présentation de la pointe Berkovich, ou a est I’angle entre arétes,d la longueur

des arétes et h 1a hauteur del’arréte.

L’analyse de la courbe expérimentale de déplacement de 1’indenteur en fonction de la charge
(courbe charge-déplacement, figure 11.17) permet de déduire les propriétés mécaniques de la
surface du matériau. La charge appliquée (en uN) lors de I’indentation et la profondeur de
pénétration de I’indenteur sont mesurées tout au long du cycle de charge-décharge.A partir de
la courbe de charge, la dureté (nommée H) du matériau (en GPa), qui est définie par le rapport
entre la charge maximale appliquée (Pmax) et 1’aire de contact de I’empreinte projetée (A(hc)),

peut étre déterminée. La dureté s’écrit par définition:
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Figurell.17 : Courbe de charge-décharge en régime élasto-plastique.

La courbe de décharge dépend du caractere élastique du matériau. Le moduled’Y oungpeutétre
calculé en mesurant la rigidité du matériau (S) qui correspond a la tangente prise ausommet de
la courbe de décharge (Fig 11.17). Selon le modéle de W.C. Oliver et G.M.Pharr[20] qui relie la
rigidité (S) a I’aire de I’empreinte (A) schématisée dans lafigure49 et au module d’Young
réduit (Er) du matériau, le module élastique (E) est déduit des deux relations suivantes:

_dP 2B

~dh \/—Ei"‘/H

1_(1—132) (1—vf)
E- E | E

Avec v : le coefficient de Poisson du matériauindenté;

Er: le module d’¢lasticité réduit (en GPa);
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Vi : le coefficient de Poisson de 1’indenteur - vj= 0,07;

Ei: le module d’élasticité de I’indenteur — E; = 1017 GPa;

Charge apliquée

Profil de la surface P
aprés indentation
Surface avant indentation
Pointe

: i .
Hh‘( i / “pi'-
|

Profil de la surface
lors de I'indentation

i
|
i
.................. B S
!
|
B: Bi= 1, 0226 dans le cas d’un indenteurBerkovich.

Figure 11.18 : Indenteur en régimeélasto-plastique.

a) Dispositif expérimental

Les essais de nanodureté ont été réalisés sur le nano indenteur MTS XP (Arts et Métiers
ParisTech Lille) (Fig I11.19). 1l s’agit de 1’appareillage le plus répandu pour les mesures de

nanoindentaion

Nano Indenter XP
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Figure 11.19 : Nano-indenteur MTS XP : (1) microscope, (2) indenteur Berkovich, (3) porte
échantillon (Arts et Métiers ParisTech Lille).

b) Principe de fonctionnement

La figure 11.20 présente un schéma de principe du dispositif de nanoindentation. La pointe
d’indentation est maintenue sur une colonne supportée par des ressorts de maintien d’un

capteur de force piézo-électrique.

Cellule de force

Ressorts de mamtien
Raideur : K,

Capteur de
deplacement capacitif

Colonne de I'indenteur
Raideur : K;
Masze - m

Contact
. . | N7

Raideur : 5

Amortissement - [, Echantillon

Figure 11.20 : Schéma de principe du Nanoindenteur XP [21]

La résolution que I’on peut attendre d’un tel dispositif est théoriquement de quelques nano
Newtons, mais en pratique la précision est de I’ordre du micro Newton. Le déplacement
vertical est mesuré par un capteur de déplacement capacitif composé de trois plaques
paralleles soumises a un champ électrique. La résolution théorique de quelques Micrometres
se traduit en pratique par une precision de 0,1 nanométres environ, en conditions optimales
d’essai[21].

Le porte echantillon permet de disposer cing échantillons dans le dispositif (Fig 11.20).
Chaque échantillon est collé sur un plot cylindrique. Pour repérer I’endroit ou 1’essai doit étre
fait, un microscope de grossissement 1000 est utilisé. Ce microscope permet aussi de

visualiser les indentations et les rayures justes apres la fin de I’expérience. Une table a
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mouvements croises permet le positionnement des échantillons avec une précision
meilleurequelemicrometresouslatétedemesure.Cettederniéreestdésignéeparlatétestandardsurle
nanoindenteurXP®.Ellepermetd'appliqueruneforcejusqu'a700mNavecunerésolutionde10nN.L'a

mplitudeendéplacementestde100pumpourunerésolutionde0.5 nm.

La machine est accouplée au logiciel TestWorks4 qui intégre de nombreuses fonctionnalités
(Nanoindentaion, nano-rayure, Profilometre). La méthode dediée a la Nanoindentaionestbasée
sur I’analyse Oliver et Pharr pour le calcul du module et de la dureté. Cependant, toutes les
données brutes sont accessibles, ce qui permet d’intégrer ses propres équations et de tracer les
courbes correspondantes. Les données brutes sont obtenues : soit sous forme de charge, en
fonction du déplacement (profondeur de I’indentation) pendant un cycle de charge
(chargement et déchargement) comme on peut avoir le module de Young et la dureté en

fonction dudéplacement.

C) Moded’essai

Le dispositif permet de réaliser des essais en deux différents modes : statique et dynamique.
C’est avec ce dernier qu’on a opéré.Le principe de la méthode d’indentation en mode
dynamique, ou mode "Continuous Stiffness Measurement™ (CSM), repose sur la superposition
d'un mouvement continu et d'unmouvement oscillant a fréquence fixe et de faible amplitude
(au maximum quelquesnanometres) (Fig 11.21). Ainsi, au cours de la charge, il y a une
succession de petitechargeet de petites décharges. Le matériau est alors déformé

élastiquement, puis plastiquement, puisde nouveau élastiquement [22].
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Figure 11.21 : Courbe représentative d’un essai réalisé par la méthode dynamique [22].

La fréquence utilisée dans les essais est de 32 Hz avec leNanoindenter XP® et de 75 Hz. Les

avantages de ce type d’essaisont:

L'acces en tous points aux grandeurs mécaniques, puisqu’il y a une multitude de charge et de
décharge au cours de I’essai. Ainsi on peut obtenir la variation de module et de dureté en

fonction de I'enfoncementavec un seul essai(ce qui n’est pas le cas dans la méthode statique).

La mesure du comportement viscoélastique du matériau. En effet, 1’application
d’unesollicitation sinusoidale en force au cours de 1'enfoncement en enregistrant la réponseen
amplitude en phase et en quadrature de phase, permet d'accéder aux propriétésviscoélastiques
au fur et a mesure de I'enfoncement dans le matériau. Pour unéchantillon homogene en
volume, les mesures issues de I'essai CSM donnent doncaccés au module de conservation Eet
module de perte E”. Ces propriétésviscoélastiques ne seront pas ¢tudiées dans ce travail.Enfin,

cette méthode peut étre utilisée pour tous lesmatériaux.
d) Mode opératoire

Le porte échantillon permet de disposer cing échantillons dans le dispositif (Fig
11.22).Chaqueéchantillonestcollésurunplotcylindrique.Pourrepérer]’endroitoul’essai doit

étrefait, un microscope de grossissement 1000 est utilisé. Ce microscope permet aussi de

75



I11.1. Caractérisations mécaniques

visualiser les indentations et les rayures justes apres la fin de I’expérience. Une table
amouvements croisés permet le positionnement des échantillons avec une précision

meilleureque le micrometre sous la téte demesure.

e) Paramétres d’essai

Les essais de nanoindentation ont été réalisés avec les paramétressuivants:

PointeBerkovichetpointesphériqueendiamant 10um
Vitesse d’approche 2000 nm/min
Temps de charge et de décharge 30s
Incrément de charge linéaire 10nN

Pente au contact 80%.

Tableau 11.7 : Parameétre des essais de nanoindentation.

Le MTS est dotée d’un microscope optique permettant de sélectionner la zone a indenter.
Unetable motorisée X-Y avec une précision de repositionnement de 1p m permet de

programmerdes réseaux complexesd’indentation.

Echantillon en silice

fondue utilisé pour
calibration

Porte Echantillon

Echantillon

Figure 11.22 : Porte echantillon du Nanoindenter XP®|[21].
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V. Conclusion

v. Conclusion

Nous avons passé en revue toutes les techniques utilisées dans notre travail, aussi bien d’analyse
métallurgique, qui sont trés variées et parfois sophistiquées pour certaines (AFM, Rugosimétrie
3D, nanoindentation). Cela n’a été possible que grace a la collaboration avec divers laboratoires
en France (MSMP, Arts et Métiers ParisTech Lille), et en Algérie (Ecole nationale supérieure des
mines et de la métallurgie Annaba, Institut d’optique et de mécanique de précision Sétif, CRAPC
Bou Ismail, Tipaza, unité de recherche CRTI URASM Annaba). La corrélation entre ces
différentes techniques a permis 1’obtention de résultats intéressants d’analyseet de comportement

mécanique des couches galvanisées.

77



V1. REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES

V1. REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES

[1] H.J. Breme, V. Biehlet J.A. Hielsen, «Effect of Mg content on microstructure and corrosion
behavior of hot dipped Zn—-Al-Mg coatings», éd. Wiley and Sons, pp 36-71,1998

[2] R. Shah, J.A. Dilewijns, R.D.Jones, «The structure and deformation behavior of zinc rich
coatings on steel sheet,» JIMEPEG, vol. 5, pp. 601-608, 1996..

[3] J.Cai, J.Li, Q. Chao, E.Pavlina,P.Hodgson, «Grain size and texture study of controlled skin
passed hot dip galvanized coating,» Advanced High Strength Steel and Press Hardening,pp. 256-
260, 2015.

[4] M. Semlitsh, T. Staub et H. Weber, «The structure and deformation behavior of hot-dip
galvanized coatings,» Biomedical technology. 30 pp 334-339, 1985.

[5] Norme internationale, «Effect of deformation on the electrochemical behavior of hot-dip
galvanized steel sheets,» 1ISO 7206-2 : (F) 1996.

[6] A.M. EI-Rahman, «An investigation on the microstructure, tribological and corrosion
performance of AISI 321 stainless steel carbonitrided by RF plasma process,»Surface and
Coatings Technology. 205 (2) ,pp 674-681, 2010,.

[7] Norme francaise AFNOR NF S 94-072, «Détermination de [’adhérence en traction des
revétements ,» Matériaux. ISSN 0335-3931, 1998.

[8] E. Meyer. «Atomic force microscopy,» Progress In Surface Science, 41, 1, pp 3-49, 1992.

[9] Technical Reference Manual, «TRIBO testerbille-disque& Oscillating 1SO 7148, ASTM
(G99-95a et ASTM G 133 - 95,» Tribotechnic Group, France ,1999.

[10] S. J. Bull, E. G. Berasetegui, «An overview of the potential of quantitative coating adhesion
measurement by scratch testing,»Tribology International, 39, pp 99-114, 2006.

[11] M. O. Bora, O. Coban, T. Sinmazcelik, V. Giinay, M. Zeren, « Instrumented indentation and
scratch testing evaluation of tribological properties of tin-based bearing materials,» Materials &
Design, 31,pp 2707-2715 , 2010.

[12] A. O. Sergici N. X. Randall, «Scratch Testing of Coatings,» Advanced Materials &
Processes, 2006.

[13] S. K. Sinha, S. U. Reddy, M. Gupta, «Scratch hardness and mechanical property correlation
for Mg/SiC and Mg/SiC/Ti metal-matrix composites,» Tribology International, 39 pp 184-189,
2006.

[14] International designation, «Standard Test Method for Scratch Hardness of Materials Using a
Diamond Stylus,»ASTMG 40 G 117, 20009.

[15] K. Johnson, «The correlation of indentation experiments,»Journal of The Mechanics and
Physics Solids, 18, pp 115-126 , 1970.

78



V1. REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES

[16] D. Tabor, «The hardness of Metals,» Clarendon Press Oxford, 1951.

[17] Tribotechnic Standard ISO/EN 1071-3, user’s guide: «Scratch-Tester Millennium,» ASTM
C1624, ASTM G171, 2009.

[18] P. A. Steinmann, Y. Tardy, H. E. Hintermann, «Adhesion testing by the scratch test method:
The influence of intrinsic and extrinsic parameters on the critical load,» Thin Solid Films, pp
154-333,1987.

[19] M. Nassirou, J. Thurn, «Comparison of depth-sensing indentation at ultramicroscopic
contacts by single- and multiple-partial-unload cycles,» International Journal of Materials
Research, 100, pp 703-707 , 2009.

[20] W.C Oliver, G.M. Pharr, « An improved technique for determining hardness and elastic
modulus using load and displacement sensing indentation experiments,» Journal of Materials
Research 7, 6, pp 1564-1583 , 1992.

[21] S. Olesiak, «MTS Nano-indenter XP: reference guide and operating procedures,»MTS
System corporation, 2005.

[22] L.Odoni, «Propriétés mécaniques et effets d'échelle,» These de Doctorat, Ecole Centrale

De Lyon,1999.

79



Chapitre 3

Chapitre 3

Reésultats et interprétations

80



I. Caractérisation métallurgique

Dans cette partie, nousprésentons les différents résultats et leurs interprétations(I’analyse de la
microstructure, le comportement mécanique et tribologique)du revétement galvanisé (Zn) a

différentes épaisseur de substrat.

|. Caractérisation meétallurgique

I.1.Appellation des échantillons

Epaisseur d’échantillon (mm) Appellation
0.4 A
0.75 B
1 C
15 D

1.2. Morphologie de revétement forme

1.2.1. Macrographie

L’observation de la surface a 'oeil nu présente un aspect fleuré typique du revétement a base de
Zinc (fig.111.1). Des spangles représentatives (lumineux, plumeux et ternes) ont été sélectionnés.
L'apparence de surface du revétement galvanisé obtenu par bain de Zinc est représentée sur la
figure 11.1.

Les spangles avec différentes morphologies couvrent toute la surface du revétement : les
spangles brillants sont trés réfléchissants ayant des structures dendritiques hexagonales
proéminentes; Les spangles a plumes ayant également une haute réflectivité de régions
dendritiques primaires riches en aluminium; et les spangles ternes, dont I'apparence est peu

réfléchissante.

Figure 111.1 : L'aect de I surface d'un revétent 4 base de zinc : (1)spangle brillant, (2)
a plume et (3) terne.

81



I. Caractérisation métallurgique

1.2.2. Microscopie
La microstructure en surface du revétement de zinc a été observée aprés une attaque chimique par

Nz

I'acide chlorhydrique destinée a éliminer la couche d’oxyde (fig 111.2).

&L\ A

Figure 111.2: Microstructure durevétement de zinc: mise en évidence de maclages pour les

guatres échantillonsA; B; C et D.
D’apres cette micrographie, on observe des grains qui ont des tailles de plusieurs centaines de
micrometres, de faibles ouvertures de joints de grains et la présence de macles liées a I’opération
de Skin-Pass réalisée en sortie du bain de galvanisation générant de faibles déformations [3, 4].
La figure II1.2 présente 1’état de surface brut du revétement de Znpour les quatres échantillon A;
B; CetD.

82



I. Caractérisation métallurgique

Figure 111.3 : Image MEB de la surface du revétement de zinc
D’aprés la figure I11.3 (micrographie MEB du revétement de Zn), on observe la présence de
zones fissurées en surface des grains qui semblent étre liées a la présence d’une couche d’oxyde.
Cette couche fissurée ne représente que 1.5% de 1’épaisseur totale du revétement. Le phénomene
de fissuration des couches de conversion au chromate ou au molybdate est tres connu . Elles

présentent 1’aspect d’un gel lorsqu’elles sont formées et se fissurent lors du séchage.

W
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Figure 111.4 : Spectre d’analyse chimique du revétementr du Zn .
La figure II1.4 présente le spectre d’analyse chimique des différents éléments constituants le
revétement lors de I’analyse de ces zones par la spectrométrie dispersive des rayons X en énergie
EDS Sur le spectre, on trouve, les picks caractéristiques des éléments O, Zn et Cr . La détection
de Cr en faible quantité en extréme surface est cohérente avec le traitement de passivation
chromique.
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I. Caractérisation métallurgique

LaFigure I11.5 montres une la micrographie MEB de la surface du revétement de zinc sur
I'échantillon d'acier galvanisés A, B, C et D . Le revétement présente une morphologie de

Figurelll.5 : La morphologie du revétement de zinc obtenu par galvanisation a chaud en

continu .

1.3. Cartographie de revétement forme

1.3.1. Echantillon A
A partir de la cartographie d’orientations cristallographiques (Inverse Pole Figure IPFZ) et la
projection stéréographique en équidensité de ces orientations (fig I111.6), on constate que la

majorité des grains sont vert. Ils ont un axe proche de la texture basale avec une majorité des
plans (1011) paralléles a la normale de la surface de I’échantillon. Elle mettant en évidence une

structure préférentiellement basale dans le revétement de Zn.Ce résultat est confirmé sur toute la

surface.
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I. Caractérisation métallurgique

Area Distribution
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Figure III. 6 : Cartographie d’orientations IPFZ échantillon A , taille de grain et de pole

{0001}, {1011} et {2110}.

1.3.2. Echantillon B
A partir de la cartographie d’orientations cristallographiques (Inverse Pole Figure IPFZ) et la
projection stéréographique en équidensité de ces orientations (fig 111.7), on constate que la
majorité des grains sont rouges. lls ont donc un axe proche de la texture basale avec une majorité
des plans (0001) paralleles a la normale de la surface de 1’échantillon. Ce résultat est confirmé

sur toute la surface.
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I. Caractérisation métallurgique
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Figurelll.7 : Cartographie d’orientations IPFZ de échantillon B , taille de grain et de pole

{0001}, {1011} et {2110}.

1.3.3. Echantillon C
A partir de la cartographie d’orientations cristallographiques (Inverse Pole Figure IPFZ) et la
projection stéréographique en équidensité de ces orientations (fig 111.8), on constate que la
majorité des grains sont en rouges. lls ont donc un axe proche de la texture basale avec une
majorité¢ des plans (0001) paralleles a la normale de la surface de I’échantillon. Ce résultat est

confirmé sur toute la surface.
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I. Caractérisation métallurgique
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Figure III. 8 : Cartographie d’orientations IPFZ échantillon C, taille de grain et figure de
pole {0001}, {1011} et {2110}.
1.3.4. Echantillon D
A partir de la cartographie d’orientations cristallographiques (Inverse Pole Figure IPFZ) et la

projection stéréographique en équidensité de ces orientations (fig 111.9), on constate que la

majorité des grains sont vert et bleu . Ils ont donc un axe proche de la texture basale avec une
majorité des plans (1011) et (2110) paralléles 4 la normale de la surface de I’échantillon. Ce

résultat est confirmé sur toute la surface.

87



I. Caractérisation métallurgique

Area Distribution
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Figure IT1. 9 : Cartographie d’orientations IPFZ échantillon D, taille de grain et de pole

{0001}, {10171} et {2110}.

I.4.Morphologie des interfaces formées

Le revétement de zinc est généralement constitué des trois couches T', & et & placées entre la
solution o (alpha) saturée en zinc et la solution n saturée en fer. L’existence de ces différentes
phases assure une bonne adhérence de I’ensemble du revétement tant que les composés
intermétalliques n’occupent pas une partie trop importante de 1’épaisseur de la couche de
galvanisation. Les risques de décollement ou d’écaillage apparaissent lorsque les composés
intermétalliques le revétement. Ceci est rapport direct avec les propriétés mécaniques des

composes Fe-Zn.
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Figure I11.10: Coupe micrographique d’un revétement galvanisé.

1. La Phase « I" » (gamma), ou couche d’adhérence
En formant un composé de FesZn,: de structure cubique, d’épaisseur d’ordre 1 a 2um, elle est
difficilement visible ; aux alentours de 80 % en masse de zinc. Sa diffusion parfois tres rapide,
fait qu’elle est transformée en phase delta.

2. La Phase « 0 » (delta), ou couche en palissade
- 8 a environ 90 % en masse de zinc, présentant un alliage de formule FeZn7, se cristallise
dans le systéme hexagonal, et d’épaisseur d’environ 6 a 8 um qui est particulierement fragile.
La structure d'une couche de galvanisation a longtemps fait croire a I'existence de deux phases
distinctes dans cette region, a savoir oc et op respectivement du cote fer et du cote zinc, car les
morphologies apparentes sont tres différentes, compacte d’une part et en palissade de I’autre, ce
qui entraine notamment des microduretes assez différentes ;

3. La Phase «{ » (dzéta) -

- ¢vers 93 % en masse de zinc ; composée de FesZnis, sa cristallisation structurale est monoclinique,
d’épaisseur variant entre 5 et um, elle est €également cassante.

4. La Phase «n» (éta), ou zinc pur :

Contenant la teneur en fer du bain de galvanisation, c’est-a-dire 0,020%, elle se cristallise dans le
systeme hexagonal, son épaisseur est 2 a 4 um.
Les phases intermétalliques sont plus dures que le fer et le zinc, il s’ensuit que la couche formée
par ces phases est plus rigide. Au cours de la déformation d’une tole de galvanisation, la couche

ne peut suivre les déformations du fer et du zinc que dans la mesure ou son épaisseur est faible.
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I. Caractérisation métallurgique

Au-dela d’une certaine épaisseur critique les déformations ne pourront se faire sans écaillage de

la couche de galvanisation.

Figurelll.11: Coupe transversalle des échantillons A; B; C et D.

Les micrographies présentées dans les (Figure 111.11) correspond aux échantionns A, B ,C et D
révelent 1’évolution du revétement en fonction de 1’ épaisseur de substrat . Les figures montrent
que la constitution du revétement n’est pas homogene car il est formé de couches différentes de
I’interface vers 1’extérieur. On remarque que la morphologie des couches est liée a la teneur en
carbone de I’acier.

La premiére couche (« I" » : gamma)est relativement fine et uniforme, elle apparait en sombre et
possede la plus faible épaisseur. La deuxiéme couche («J » :delta) présente un aspect beaucoup
plus fissuré ; elle est formée de nombreux cristaux en aiguille accolés et dirigés
perpendiculairement a la surface. La troisieme couche («{ » : dzéta ) présente une cristallisation
plus fine que la deuxieme couche, la structure n’est pas vraiment orientée, elle est aciculaire.On
constate que la limite entre la deuxieme couche et la troisieme couche est bien définie.La

quatrieme couche («z» :éta, ou zinc pur )est relativement fine et uniforme.

I.5.Analyse aux rayons X :

La figure I11.12 représente le spectre de diffraction des différents échantillons galvanisés.

L’analyse des spectres de diffraction des RX a permis I’identification de I'ensemble des phases
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I. Caractérisation métallurgique

qui compose leséchantillons. Ce résultat est confirmé le méme sur tous les échantillons A, B, C
et D.

Intensité, UV
FeZne:e Couche de Zn épaisseur 0,4mm

0] 1
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‘ |
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Angle de diffraction (26)

Figure I11. 12 : Spectre de diffraction DRXdans les conditions de diffraction rasante.

La figure 111. 12 montre le spectre de diffraction DRX obtenu dans les conditions de diffraction
rasante a tres faible angle dont le but d’identifier toutes les phases formées en extréme surface et
les couches sous-jacentes. On observe des pics trés intenses qui correspondent parfaitement aux
plans de diffraction des phases n — Zn, {-FeZni3, ' - Fes Zn»1.Ces phases forment la couche de

combinaison, on note aussi la présence du SiOzet du composéFe11Znao.

|.5. Etat de surface

L’état de surface joue un role primordiale dans la caractérisation des aciers galvanises, il régit
I’adhérence des revétements de Zn. La topographie des surfaces étudiées apres la galvanisation, a
été observee par un profilmetre en trois dimension type veeco-wykoNT1100.

L état de surface des aciers galvanisésest illustré par les micrographies et les profils de rugosité,

reportés dans la figure 111.13.
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. Caractérisation métallurgique
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I. Caractérisation métallurgique
1.6. Epaisseur du revétement

Nous avons mesuré la couche de revétement avec deux méthodes. Premierement a 1’aide
d’elcometer 345qui est utilisé pour le controle de 1’épaisseur. Elle donne directement la valeur.
Nous avons fait 81 essais par surface pour les quatre échantillons . Deuxiéme méthode, a 1’aide
de microscope optique. Les deux méthodes ont donnés presque les mémes résultats.L’épaisseur

de la tole était de A ; B ; C etD et I’épaisseur moyenne de la couche de zinc était en moyenne de
16 pum (fig 111. 14).

Figurelll. 14 :Coupe transversalle d’acier galvanisé .

Echantillon Aspect Epaisseur de La rugosité Ra
revétement (um) (um)
A Gris terne +fleurage 15 0.32
minimésé
Gris terne +fleurage 16 0.52
Brillant +fleurage 18 0.57
D Brillant + fleurage accentué 22 0.67

Tableau 111.1 : Tableau montrant ’aspect ;I’épaisseur et la rugosité de chaque échantillon
A;B;CetD.

Le tableau au-dessus regroupe 1’aspect, 1’épaisseur ainsi que la rugosité de la couche galvanisée

pour tous les échantillons. D’aprés ce tableau, on remarque que I’épaisseur des couches revétus et

la rugosité de surface augmente avec 1’augmentation de 1’épaisseur du substrat. L’augmentation
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I. Caractérisation métallurgique
de la rugosité est due au changement de la morphologie de la couche galvanisé superficielle (eta,

augmentation de 1’aspect de fleurage) .

1.7. Nature de substrat

Le substrat est une tole d’acier hypoeutectoide (C<0.8%) de structure ferrito-perlitique (fig
111.15) avec des grains ferritique de taille moyenne de 12um et les grains perlitique possédent
une taille moyenne de 21um (tableau I11.2). La ferrite qui est le constituant majeur. c’est une

solution solide de carbone dans le fera, cristallisant dans le systéme cubique centré.

Figurelll. 15 : La structure ferrito-perlitique du substrat.
La figure 111.16 montre la taille des grains de ferrite et de perlite déterminée par analyse d’image

a I’aide d’un logiciel suivant la norme standard ASTM E1382-97.

=

A 7 T
ntillon A, B, C et D.
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I1. Caractérisation mécanique

Les observations microstructural au microscope optique, apres polissage et attaque chimique

(Figlll. 16) pour les quatres échantillons, permettent de mettreen évidence.

La présence de la ferrite (phase claire tracé par le vers) et de la perlite (phase sombre tracé par le

rose).
Ferrite Perlite
Echantillons
Pourcentage Taille de grain Pourcentage Taille de grain
(%) (um) (%) (um)
A 89 12 11 22
B 86 11 14 21
C 79 13 21 19
D 75 12 25 21

Tableau 111.2 :Taille de grain moyenne avec le pourcentage de ferrite et perlite de chaque
échantillon .
Le tableau au-dessus regroupe le pourcentage de ferrite et perlite dans le substrat avec la taille de
grain pour tous les échantillons. D’aprés ce tableau, on remarque que la structure de substrat est
formée principalement de ferrite qui apparait en phase claire, elle est décroissant avec
I’augmantation de épaisseur de substrat et d’une quantité relativement faible de perlite, qui
apparait en phase sombre; en remarque que le pourcentage de perlite augmente avec

I’augmentation de épaisseur de substrat .

I1. Caractérisation mécanique

I1. 1. Effet de la déformation sur le revétement de zinc

L’effet de la déformation surle revétement de zinc apres des essais de traction uniaxiale a été
étudié en réalisant des observations en surface appliquée sur différentes épaisseur de substrat (A ;
B ; C et D). Des modes de fissuration (inter et intra granulaire), 1’évolution de 1’épaisseur et de la

rugosité du revétement pour différents niveaux de déformation ont été quantifiés.

I1. 1.1.Déformation 5%
Aprés la déformation, un écaillage important en surface est observé pour tous les niveaux
d’épaisseur imposés sur la surfaceet on observe aussi 1’évolution d’ouverture des joints de

grains. La figure I11.17 montre des exemples de cet ecaillage pour A; B; C et D.
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I1. Caractérisation mécanique

Figurelll.17 : Images MEB montrant I’évolution d’ouverture des joints de grains a 5% de

déformation plastique imposée sur différentes épaisseurs (A ;B ;C et D).

11. 1.2. Déformation 15% (Fissuration intergranulaire)
Aprés la déformation, la couche d’oxyde déja fissurée, craque et s’écaille. Afin de mieux
visualiser I’endommagement de la surface du revétement sous la couche de chromatation,la
figure 111.18 présente 1’évolution de 1’ouverture des joints de grains en fonction du niveau de
déformation plastique imposé sur des échantillons A ; B ;C et D. Sur la surface de I’échantillon
sans déformation, de faibles ouvertures aux joints de grains sont visibles. On rappelle que ce
phénomene est lié au Skin-Pass préalablement appliqué. Nous constatons une augmentation de la
densité des joints de grains ouverts avec la déformation plastique jusqu’a 15 %. On constate
également une forte augmentation du maclage avec la déformation[9].Des observations a un
grossissement plus important (fig 111.18) montrent I’apparition de fissures espacées de S0um a
quelques 10 um, laissant présager leur apparition non seulement aux joints de grains mais aussi

aux joints de macle.
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I1. Caractérisation mécanique

Figure I11.18 : Images MEB montrant I’évolution d’ouverture des joints de grains a 15% de

déformation plastique imposée sur différentes épaisseurs(A ;B ;C et D).

11. 1.3. Déformation 25% (intragranulaire)
Des observations a un grossissement plus important (fig 111.19) montrent 1’apparition de fissures
espacées de 50um a quelques 100um, laissant présager leur apparition non seulement aux joints

de grains mais aussi aux joints de macle [10].
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I1. Caractérisation mécanique

Figurelll.19 : Images MEB montrant I’évolution d’ouverture des joints de grains a 25% de
déformation plastique imposée sur différentes épaisseurs(A ;B ;C et D).

Pour la surface déformée a 25%, on met en évidence la forte augmentation du nombre de macles.

Figure I11. 20 : Mise en évidence de I’ouverture des joints de macles et des joints de grains

pour un échantillon C déformé a 25% pour le revétement Zn.

I1. 1.4. Rugosité de surface
Nous venons de montrer que I’augmentation de la déformation induit I’augmentation de la
quantité de fissures inter et intra-granulaire ainsi que l’apparition de joint de macles. Ces

derniéres influent directement sur 1’état de surface de ce revétement. Pour caractériser son
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évolution, nous avons réalisé des mesures de rugosité par profilométrie optique interférentielle
pour chaque niveau de déformation.
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Figure 111.21 : Evolution de ’écart moyen arithmétique (Ra) en fonction de la déformation

plastique pour des échantillons(A ;B ;C et D).

L’écart moyen arithmétique Ra a été caractérisé pour chaque niveau de déformation pour tous les
échantillons. Pour cela, des mesures ont été réalisées sur 10 zones différentes de 300 x 220 um?
de maniere a obtenir une valeur moyenne et un écart type. La figure 111.21 montre I’évolution de
I’écart moyen arithmétique (Ra) en fonction de la déformation. Nous remarquons que 1’écart
moyen arithmétique (Ra) augmente de maniere linéaire en fonction de la déformation avec un

écart type d’environ 100 a 150 pum en fonction de la déformation.

is6 Avant striction 1 Aprés striction

o
o 10 20 30
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‘\
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Figure 111. 22 : Evolution de la rugosité de surface en fonction de la déformation sur le

revétement Zn (échantillon A).
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I1. 2. Nanoindentation

La nanoindentation est une méthode fiable et facile a utiliser. Elle permet d’étudier les propriétés
mécaniques des matériaux a 1’échelle nanométrique tels que la dureté, le module ¢élastique de
Young et le fluage. Par conséquent, elle fournit une possibilité¢ d’examiner une variété de micros
mécanismes.

Les proprietés mecaniques des aciers galvanisésont été caractériséespar nanoindentation, en
utilisantun pénétrateur de diamant Berkovich de rayon 50 nm. Tousles tests d'indentation ont été
effectués a température ambiante.Pour notre étude, nous avons effectué 09 tests sur chaque
épaisseur (Fig 111.23).

Figure 111.23 : Images montrant les neuf empreintes d’indentations.
Des essais a différentes charges de 1000 a 12000 nm ont été réalisees pour comprendrel’effetde
la charge. La dureté et le module de Young ont été déduits a partir des courbes de chargement —

déchargement.

Load

cl'nloading
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0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
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Figure 111.24 : Exemple d’une courbe de chargement-déchargement.
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I1. Caractérisation mécanique
Ce cycle peut étre configuré en fonction du déplacement . On distingue alors trois phases : phase

de chargement ou la charge progresse simultanément jusqu’a une valeur maximale, s’ensuit le
palier qui permet d’étudier le fluage du matériau et la phase de déchargement ou la charge

diminue jusqu’a atteindre sa valeur nulle.

} %4"&51"*!‘ §:?.‘i"3~.~-;x

Figure 111.25 : Image AFM de I’empreinte .

On peut voir clairement I’empreinte , avec une accumulation de comportement plastiqueautour de

I'indentation.

11. 2.1. Courbe de chargement/déchargement

En général, le mécanisme de déformation des revétements sous indentation Berkovich est trées
complexe. Il est souvent accompagné de plusieurs phénomeénes tels que la déflexion [12], la
formation de fissures [13-14], la saturation de la pression de contact, le délaminage du matériau,
la plastification durant la phase de décharge et la formation d’un pile-up (formation de bourrelets
plastique autour de la pointe). Les courbes chargements/déchargements de nos échantillons en
fonction de la profondeur d’indentation sont présentées sur la figure 111.26.

Les figures I1ll.26présentent des courbes typiques de chargement/déchargement
dedifférentesepaisseurs A ,B, C et D respectivement. L’aire occupée par la phase de chargement
traduit I’ensemble de I’énergie de déformation alors que la phase de déchargement dénote la
déformation élastique ne. La fraction de 1’énergie élastique par rapport a 1’énergie totale
détermine 1’élasticité du matériau alors que le rapport de I’énergie plastique et de 1’énergie totale

np spécifie la plasticité du matériau indenté [14].
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Figure 111.26 : Les courbes typiques de chargement/déchargementdu diffirenent
épaisseurs A ,B,Cet D.

Sur les vingt essais de nanoindentation prévues, on n’a obtenue que dix. Les courbes de
chargement déchargement des quatre échantillons montrent un comportement typique des aciers
ductiles[12]. On peut voir également qu’il y a une grande variabilité de la réponse mecanique
induite par les essais de nanoindentation appliqués sur chaque échantillon;et méme si les
distances entre indentations ne sont pas tres grandes. On suppose que les écarts observés entre les
courbes de chargement/déchargement sont affectés par des hétérogénéités locales tel que les
inclusions et I’orientation des grains [14] et les densités initiales de dislocations géométriques
nécessaires pour accommoder la déformation et qui déterminent les efforts fléchissant [11]. Ce
dernier estextrémement lié a la dureté car il permet de distinguer entre le comportement élastique
et le comportement plastique [15].

On observe également un phénomeéne de fluage qui se traduit par le maintiencontant de la charge
maximale suite auquel se forme un plateau horizontal dont la longueur dépend du temps de
maintien mais aussi du comportement visco-élastoplastique de 1’acier. Au cours des essais de
nanoindentation pour les différents échantillons, on observe aussi, un phénomeéne de « pile-up »
(fig M1.27) qui se traduit par la présence d’un bourrelet autour de I’empreinte d’indentation

(zones en cercle noire sur la courbe rouge ).
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Figure 111.27: Chargement /déchargement de échantillon C presente du phénoméne de «
pile-up»

En effet, La négligence du pile-up introduit des erreurs dans 1’estimation de I’airede contact, ce
qui entraine plusieurs difficultés dans la détermination de la valeur absolue de la nanodureté
locale. Lorsque le bourreletest significatif, I’aire de contact déduite de I’analyse d’Oliver et Pharr
[13] peut sous-estimer 1’aire de contact réelle menant donc a une surestimation de la nanodureté
car la dureté est inversement proportionnelle a cette aire de contact. De plus, les analyses de Qian
et al.[16] indiquent que 1’aire de contact déduite est toujours plus petite que ’aire de contact

réelle pour les indentations présentant soit un pile-up soit un sink-in (affaissement) [17].L’effet

du pile-up et du sink-in est schématisé sur la figure 111.28

Figure 111.28 :Effet du pile-up et du sink-in sur I’aire de contact pour une hauteur

depénétration hmax [18].

En conséquence, dans cette étude, les caractéristiques mécaniques de nos échantillons ont été
estimés. Les défauts observés sur les courbes chargement/déchargement sont affectés par
I’hétérogénéité des matériaux pour de multiples raisons : la topographie de la surface ainsi que
les contaminants (oxydes préexistants.....).

En revanche, on note la présence du phénomeéne de « pile-up » qui a lieu dans le cas des

matériaux mous [18] et qui se traduit par la présence d’un bourrelet autour de 1’empreinte
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d’indentation. Ces sauts peuvent s’expliquer par 1’inconsistance du rétablissement ¢élastique qui
est supplanté par la génération des déformations plastiques apres le passage de
I’indenteur.L’indentation est généralement accompagnée par ’apparition de champs de trés
grande portée de contraintes de cisaillement, source de dislocation au flanc du pénétrateur[18]Ces
dislocations, situées prés du flanc de I’indenteur (région A de la figure 111.29), peuvent étre

activées et sont en mesure de générer des boucles de dislocations.

Figure 111.29 :.Description du mouvement de dislocations au cours d’indentation sur un
matériau ductile [19-20].

Ces derniéres, émises sur des plans de glissement perpendiculaire au flanc de I’indenteur,
s’accumulent en face de I’indenteur, engendrant de grands changements d'orientation (région 2 de
la figure 111.29). 1l en résulte un empilement induisant une contrainte dans le sens opposé aux
sources de maniere significative empéchant en outre la génération de dislocations.

En raison du changement dans le champ de contraintes de cisaillement, les dislocations ne sont
pas en mesure de surmonter la région centrale. Au contraire, ils forment un tas en ligne
symétrique (région 3). Les autres parties de boucles se déplacent vers la surface libre ou peu
d'entre elles peuvent sortir du matériau. Mais la plupart des dislocations se disposent dans la zone
ou la contrainte de cisaillement s’annule formant la limite observée (région 1). On note aussi que
les paliers des aciers galvanisés sont plus longues en raison de la survenue du phénomeéne de
fluage causé soit par le mouvement des dislocations soit par la température de diffusion des
atomes qui permet de changer la macrostructure du matériau via le changement de la formedes

grains [19].

I1. 2.2. Courbes de dureté
Les courbes 111.31représentatives de la dureté enfonction de la profondeur d’indentation révélent
une dispersion notable des valeurs de dureté pour I’ensemble des échantillons.
L’essai de nanoindentation est, par nature, extrémement sensible aux hétérogénéités et impuretés
présentes dans le matériau ainsi qu’a la rugosité de surface. On remarque que les courbes tendent

vers des valeurs asymptotiques identiques.
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Lorsqu’un indenteur pénétre le matériau, il crée une zone de déformation plastique qui prend,

dans des cas idéaux, une forme sphérique (Fig 111.31)[21].

Charge (mN)

Xé :
L Specimen
< - <

e
Figure 111.30:Illustration d’une zone déformée sous empreinte [22].

Dans ces conditions, le volume de déformation détermine I’empreinte résiduelle et ses
dimensions. D’autre part, un bourrelet le long des arétes de 1’indenteur est formé par le volume
déplacé. On déduit des lors que ces phénomenes basiques en apparence perturbent la mesure de
dureté. Les scientifiques ont donc constaté que la dureté dépend de la taille de I’indentation [23].
Ceci se traduit par ’augmentation de la dureté avec la diminution de la profondeur d’indentation
(Indentation size effect,ISE), soit par une diminution de la dureté avec la diminution de la charge
(Reverse indentation size effect RISE).
L’effet de taille d’indentation est attribué a bon nombre de phénoménes incluant le durcissement
par écrouissage durant I’indentation [24-25],a I’effet de la charge pour amorcer la déformation ,a
la récupération élastique apres indentation [26-27], a la combinaison de réponse de déformation
élastique et plastique du matériau [28]. Comme il peut étre d0 a la taille des boucles de
dislocations formées durant I’indentation [29-30],au champ de contrainte associé aux dislocations
[31],aux arétes de I’empreinte agissant comme des charniéres plastiques et a la résistance au
frottement entre 1’indenteur et I’échantillon [32-33].
L’effet de taille dépend aussi des parameétres microstructuraux tels que la taille des grains et de la
densité initiale de dislocations au sein du matériau [34-36]. En effet, si la distance entre
I’indenteur et le joint de grain augmente, la dureté diminue. Cet effet proviendrait de la facilité de
nucléation des dislocations aux joints de grain [37]. En effet, la dureté d’un matériau, c’est-a-dire
sa résistance a la déformation plastique, dépend directement du nombre et de la mobilité des
dislocations. Plus les dislocations sont nombreuses et mobiles, plus le matériau est « mou ». Les
joints de grains sont des obstacles aux mouvements des dislocations, et par conséquent,
I’augmentation de la taille des grains, qui diminue la quantité de joints de grains, aura tendance a
abaisser la dureté du matériau. Ce phénomene est bien connu dans le cas des métaux a 1’état
massif. D’autre part, le comportement en fluage peut entraver la mesure de dureté. Lors du
chargement/déchargement ou la charge est maintenue constante de nombreux matériaux

métalliques montrent une sensibilité au fluage qui se manifeste par une horizontale a la charge
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maximale. Tout au début du déchargement, le palier fluage modifie la forme de la courbe et, de

ce fait, rend la mesure de la dureté et du module d’élasticité difficile a déterminer. En effet, on
observe parfois un effet du nez appelé « Bowing out »qui transcrit la continuité de la pénétration
de I’indenteur avec la diminution de la charge applique [38].Dans ce cas la courbe de chargement
peut présenter une pente négative ce qui bien évidemment n’a pas de sens physique pour le calcul

du module réduit puisque celui-ci serait négatif [39].
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Figure 111.31 :Les courbes de dureté en fonction de profondeur d’indentation :A ;B ;C et D.

On remarque également, que la dureté des quatre échantillons atteint des valeurs extrémes
d’environ 3.25 GPa.

La dureté de échantillon A; B;C et D se trouve dans l’intervalle de valeur 1.5 et 3.8. La
diminution et la dispersion des duretés sont en fait dues a l'augmentation de la profondeur de

pénétration et donc la longueur du segment de dislocations.
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Dureté de différente couche de revétement (GPa)

Echantillons Eta (i) Dzéta ({) Delta () Gamma (y)  Substrat
A 0.77 1.228 3.115 211
B 0.79 1.2 3.21 2.1 1.112
C 0.72 1.24 3.19 2.3
D 0.75 1.29 3.25 2.15

Tableau I11.3 :Les valeurs de dureté des différentes couches pour les quatres échantillons
A ;B ;Cet D.
Le tableau au-dessus regroupe la dureté de différente couche de revétement pour tous les
¢chantillons. D’aprés ce tableau, on remarque que la dureté de la couche Delta est plus grande
que les autres couches pour tout les eéchantillons. On remarque aussi que les
couchesintermétalliques Fer-Zinc sont tres dures, souvent méme plus durs que le substrat en

acier .

11. 2.3. Courbes de module de Young
L’écart type est également significatif dans les courbes relatives au module d’élasticité des aciers
galvanisés(Fig 111.32). Comme cité précédemment, la figure refléte 1’hétérogénéité des surfaces.
L’indentation est sensible aux disparités microstructurales locales (oxydes, cohésion des
nanoparticules...) et a la porosité. Cette derniére réduit la contrainte de rupture et bien entendu le
module d’élasticité. Les études expérimentales montrent que la rugosité peut, également,
fortement affecter les résultats des tests d’indentation et donc la détermination des propriétés

mécaniques des matériaux a cause de la perturbation de 1’aire de contact [40].
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Figure 111.32 :Les courbes de module de Young en fonction de profondeur d’indentation :

A;B;CetD.
Module d’élasticité des différentes couches de revétement (GPa)
Echantillons Eta (1) Dzéta (¢) Delta (o) Gamma ()
A 0.77 1.15 0.95 0.82
B 0,72 1,17 0,90 0,83
C 0,74 1,24 1,05 0,88
D 0,71 1,21 0,96 0,87

Tableau 111.4: Valeurs de module d’élasticitédes différentes couches pour les quatres
échantillons A ;B ;Cet D.
Le tableau au-dessus regroupe Le module d’élasticité de différente couche de revétement pour
tous les échantillons. D’aprés ce tableau, on remarque que le moudule de young de la couche
Dzéta est plus grand que les autres couche pour tout les échantillon.On remarque aussi que le

module d’¢élasticité del’échantillon C est plus élevé par apport aux autres échantillons.
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1. 2.4. Caractérisation par AFM des empreintes de nanoindentation

Pour calculer les caractéristiques mécaniques réelles de matériaux ductiles on a utilisé une
méthode fondée sur la mesure de I’empreinte d’indentation par imagerie AFM[41-
42].L’utilisation de cette derniére s’est accrue parce qu’elle permet de calculer 1’aire du « pile-up
» en réalisant des images AFM et des profils de I’empreinte d’indentation et elle offre ainsi la
possibilité de calculer 1’aire de contact projetée réelle, nécessaire a la détermination de la dureté.

Les figures 111.33illustrent les profils 3D des indentations obtenues & partir de mesures AFM en
mode tapping. On constate que les aciers galvanisés sont dévies par rapport au prolongement des
axes medians de la pyramide, indiquantque la déformation plastique s’est produite [43].Cela peut
étre un effet des joints de grains [44-45].Le déplacement de matiére autour des indentations est
donc significativement différent, a la fois en étendue et en forme, entres les indentations. Cela
peut étre expliqué par la nature des dislocations et la position de I’empreinte d’indentation par

rapport aux plans cristallographiques (plan de glissement)[43, 46].

Figures 111.33 :Profils 3D des indentations obtenues a partir de mesures AFM en mode
tapping: A ;B ;CetD.

I1. 3. Le rayage (scratch test)

Il s’agit d’évaluer I’endommagement des surfaces et les caractéristiques (taille, morphologie),
dans l’optique de corréler les informations recueillies aux comportements tribologiques
macroscopiques des aciers . Chaque acier galvanisé a subi des essais de rayures sous force

normale progressive allant de 0 N a 10 N sur une gamme de vitesses del0mm/min. Le diagnostic
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des modes d’endommagement occasionnés par les tests de rayage est obtenu a 1’aide d’un
microscope métallographique intégré dans ledispositif. Ce microscope effectue une inspection de
la trace de rayure et I’archivage en post-synchronisation apres chaque fin de test. Le coefficient
de frottement de tous les échantillons accroit linéairement avec la charge normale. Par ailleurs,
les mécanismes de fissuration et de délamination ne se traduisent point par des variations du
signal d’émission acoustique concordant permettant un diagnostic direct (Fig Ill. 34) . Par

conséquent, I’adhérence des matériaux antifriction au substrat est excellente.
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Figure 111.34 :Evolution du coefficient de frottement et de I’émission acoustique :
A;B;CetD.
I1. 3.1. Essai de rayage
Les résultats expérimentaux relatifs a la rayure des échantillonsA ;B ;C et D sont regroupés a la
figure 111, 35. Cette figure révele un endommagement plastique cohésif a 1’intérieur de rayure de
échantillon A. On note également de I’arrachement isogones surgissant aprés une courte distance
du début de la rayure (apres environl,5 & 2 mm). L’arrachementestd aux fortes contraintes

internes des aciers[48, 49].Les valeurs des charges critiques sont résumeées par le tableau 111.5.
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Y AT ™ S

Figure 111. 35 :Trace de rayure de I’échantillon A; B; Cet D

Lcl: Charge critique correspond a I’apparition du premier mode d’endommagemt : fissuration.;
Lc2 : Charge critique correspond a I’apparition du deuxiéme mode d’endommagemt : écaillage;

Lc3 : Charge critique correspond a I’apparition du troisiéme mode d’endommagemt :

arrachement.
Echantillon Lcl Lc2 Lc3
A 3N 5N 7N
B 3.45N 5.12N 7.65N
© 3.78N 5.58N 8.05N
D 4.12N 6.45N 8.36N

Tableau I11.5 : Les valeurs de charges critiques Lc pour les échantillons A ;B ;C et D

Couramment Lc3 est retenue comme critére d’appréciation de 1’adhérence pratique en rayure a

chargement progressif pour les revétements ductiles (revétement de zinc ). Pour des pointes de

112



I1. Caractérisation mécanique

rayures de 200 um de rayon, généralement adoptés, ceci implique une déformation dominante du
substrat accommodée par le revétement, alors que dans la réalité de frottement/usure industriel, la
déformation globale doit rester macro élastique dans le composite revétement/substrat.

Les micrographies optiques des faciés de rayage montrent des dommages de morphologie
différente contrastée par la présence d’effritement en gerbes auxfrontieres des traces de
rayures(Fig 111.35).

L’absence des fissures cohésives au bout de la trace est remplacée par des déformations
plastiques jusqu’a environ le milieu des traces (Fig 111.36). On observe également quelques
ébrechements de microfissures discontinues et éparses sur la figure 111.35. Ce phénomeéne est dd
aux propriétés élastoplastiques du materiau [50].Les figures 111.36 montrent 1’apparition des
chevrons avec 1’augmentation de la charge normale sur le dernier trongon de la trace de rayure.
Ces chevrons sont semblables a des fissures de tension engendrées par le passage de la pointe de

rayage sur les aciers galvanisé.

Figure 111.36 : Micrographie MEB d’une facies de rayure .
D'une facon générale, il est clair que le revétement d'un acier Hypo-Sandelin montre une liaison
substrat-revétement bonne. Aucun décollement "adhésif" du revétement aprés 1’essais n'est mis
en évidence, sauf si le traitement des surfaces préalable a la galvanisation est défectueux. Cela
explique, de fagcon générale, une bonne d'adhérence du revétement sur le substrat et justifie des

effort d'amélioration.

I1. 4.Comportement tribologique

I1. 4.1. Coefficient de frottement

La Figure 111.37 montrent I'évolution du coefficient de frottement (COF) en fonction de la

distance de glissement de I’acier A9 et acier galvanisérespectivement sous la charge de 3N.
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Figure 111.37 : Evolution du coefficient de frottement sous la charge 3N en fonction de la

distance de glissement des aciers galvanisés et non galvanisés.

L’analyse de la courbe de frottement du substrat permet de distinguer deux périodes
successives de frottement.La premiere serait une période de rodage, durant laquelle, le
coefficient augmente rapidement jusqu'a atteindre une valeur maximale. Cette période est
caractérisée par l'usure et la déformation plastique des aspérités de surface. La deuxieme
période correspond a la stabilisation du coefficient de frottement dont la valeur est
maintenue constante indépendamment de la distance de glissement. Cette étape correspond
a la formation des débris d'usure solides (troisieme corps) pendant le processus de
glissement. Alors que, la courbe de I’acier galvanisé, présenteplusieurs périodes de

frottement :

1- La premiere période de 0-2m, qui est une période de rodage trés courte caractérisée par

une rugosité de surface réduite du revétement.

2- La seconde étape de 2-36m, correspond & la stabilité du coefficient de frottement du

revétement.

3- La troisieme étape se caractérise par une augmentation rapide du coefficient de

frottement. Cela est di probablement au contact direct de la bille avec le substrat.

4- La derniére etape de 40-50mcorrespond a la quasi stabilisation du coefficient de

frottement du couple revétement Zn/substrat.

L’augmentation de la charge appliquée et de [I’épaisseur du substrat engendre
I’augmentation du coefficient de frottement,en particulier pour la distance de glissement de

50m et la charge de 3 N pour tous les échantillons, sauf pour 1’échantillon A d’ou le COF
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diminue a la charge 2N comme illustrée a la figure 111.38. L’augmentation du coefficient de
frottement observé avec 1’augmentation de la charge appliquée est attribuée au fait qu’aux
charges plus élevées, les contraintes induites sur la surface d'usure sont plus élevées, ce qui
signifie que le nombre d'aspérités de contact augmente et par conséquent, la surface du
matériau s'use plus rapidement[51].La figure 111.37 montre que la galvanisation, en plus de
son réle de protection lors de la corrosion, permet de diminuer le coefficient de frottement,
ce qui est intéressant pour réduire I'usure des outils de formage lors de I'estampage ou de

I'emboutissage profond (par exemple pour I'industrie automobile).

Les surfaces d’usure pour les aciers galvanises ont été analysées par profilométrie 3D afin
de déterminer le volume d’usure, et par microscopie électronique a balayage équipée avec

une microanalyse EDS pour caractériser les mécanismes d’usure.

Echantillon COF Moy COF Moy COF Moy

(IN) (2N) (3N)
A 0.145 0.127 0.325
B 0.192 0.362 0.397
C 0.236 0.364 0.436
D 0.302 0.456 0.496

Tableau I11.6: Valeurs moyennes du coefficient de frottement des echantillons A ;B ;C et D.

Le COF moyen pour les quatre échantillons, sous les trois charges, est different et varie
entre0.145 et0.496 .
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Figure 111.38 : Evolution de coefficient de frottement moyenne en fonction de la charge et

de I’épaisseur de substrat .
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I1. Caractérisation mécanique

Les résultats de ’analyse de surface en 3D des traces d’usure pour 1’ échantillons A sous
les charges 2N et 3N, sont illustrées par les figures 111.39. La morphologie des pistes
d’usure de tous les échantillons pour la charge 2N, présente plusieurs rainures de
differentes profondeurs et largeurs, avec des pics qui sont présents sur les sillons d’usure de
I’alliage. Ces pics traduisent une déformation plastique des revétements de Zn, ou la
hauteur de ces pics est plus importante pour ces échantillons pour la charge 3N.Les photos
3D pour la méme charge, montrent des sillons d’usure plus profond et plus large, suggérant

une augmentation du taux d’usure.
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Figure 111.39: Photos en 2D et 3D du sillon d’usure sous une charge de 2N (échantillon A).
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Figure 111.40: Photos en 2D et 3D du sillon d’usure sous une charge de 3N (échantillon A).
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1. 4.2. Taux d'usure

Les tests d’usure ont engendré des taux d'usure différents pour les différents échantillons.

Les valeurs du taux d’usure sont rapportées dans le tableau 111.7.
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Echantillon Taux d’usure Taux d’usure Taux d’usure
(LN 10 mmé/N/m) (2Nx 10* (3NX 103
mm?3N/m) mm?3N/m)
A 2.94 2.93 1.03
B 3.03 5.02 1.5
C 3.93 5.92 1.35
D 1.85*10 2.76*10 3.53

Tableau I11.7: Taux d’usure des différents alliages pour la charge 1N, 2N et 3N.

4,00E-03
3,50E-03
3,00E-03
2,50E-03
2,00E-03

1,50E-03
1,00E-03
5,00E-04
A B C D

0,00E+00

1IN m2N m3N

Figure 111.41 : Evolution du taux d'usure en fonction de charge et I’épaisseur de substrat .

11. 4.3. Morphologie des pistes d'usure

La figure 111.42 montre des micrographies MEB des traces d'usure obtenues pour les
differents échantillons A ,B,C et D respectivement a la charge 3N. Ces traces révélent des
zones de déformation plastique et des débris d'usure résultant d’abord de la destruction des
aspérités de surface, et par la suite de la dégradation des couches écrouies et oxydées. Ces
phenomenes produisent inévitablement un troisieme corps qui intervient dans le processus
de dégradation de la surface[52]. Nous notons également la présence de rainures paralleles
a la direction de glissement visibles sur les surfaces usées, confirmant une usure abrasive.
Cette derniére est induite par des phases dures (intermétalliques et oxydes), et par les débris
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I1. Caractérisation mécanique

d'usure issus des parties de l'alliage déformées plastiquement et écrouies. Il existe
également des signes de délaminage de la surface de contact par détachement suggérant une
usure adhésive. Les intermétalliques zinc-fer peuvent générer le troisieme corps pendant le
frottement, les stries sont peu profondes. Il est alors suggéré que l'usure adhesive soit

prédominante dans ce cas.
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Figure 111.42 Micrographies MEB montrant les morphologies d'usure sous la charge 3N des
échantillon A ,B, C et D.

Bien que la couche superieure soit du zinc pur, qui est un metal plutot tendre, elle est cependant
nettement plus dure et plus résistante a 1’usure que les couches de peinture. Par contre, les
alliages zinc-fer sont trés durs, souvent méme plus durs que le substrat en acier lui méme. Ces
couches jouent un rdle protecteur contre I'usure du moment ou elles restent cohésives et
adhérentes en surface, les efforts tangentiels sont alors diminués. L’acier galvanisé leur doit sa
grande resistance a 1’usure et sa bonne résistance aux chocs.

Cette resistance n’est pas uniquement due a la durete de ’alliage zinc-fer mais également a la
couche superieure de zinc, qui, moins dure, sert d’amortisseur. La combinaison des propriétés de
résistance a I’usure et aux chocs est mise a profit dans des applications telles que des planchers

industriels, des trémies, des barriéres, des marches d’escaliers, etc.
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X.  Conclusion générale

Cette thése de doctorat porte sur 1’étude comparative entre les aciers galvanisés dans le but

d’étudier I’effet d’épaisseur du substrat avec une focalisation sur les propriétés métallurgiques et

mécaniques :

>

Les macrographies montrent clairement un aspect fleuré typique du revétement Zn. Des
spangles représentatifs (lumineux, plumeux et ternes) ont été sélectionnés avec différentes
morphologies couvrant toute la surface du revétement.

Les micrographies MEB montrent des grains avec des tailles de plusieurs centaines de
micrometres et la présence de macles liées a 1’opération de Skin-Pass réalisée en sortie du
bain de galvanisation. Le revétement présente la morphologie des plaquettes hexagonales
minces qui sont inclinées par rapport a la surface du substrat.

la cartographie d’orientations cristallographiques et la projection stéréographique en
équidensité de ces orientations, montrent que la majorité des grains ont une structure
préférentiellement basale dans le revétement de Zn.

les échantillons A, B, C et D présentent une épaisseur croissante du revétement de Zn.
I’épaisseur des couches revétues et la rugosité de surface augmente avec I’augmentation de
I’épaisseur du substrat. L’augmentation de la rugosité est due au changement de la
morphologie de la couche galvanisée superficielle (eta, augmentation de 1’aspect de
fleurage).

L’ouverture des joints de grains et la fissuration intragranulaire restent peu marquées avant
15% de déformation.

La rugosité moyenne augmente linéairement avec la déformation alors que la rugosité totale
présente trois stades d’évolution et que sa variabilité augmente de maniere notable a partir
de 5% de déformation.

A partir de 25% de déformation, en plus de I’ouverture importante des joints de grains, on
observe I’ouverture des joints de macles et I’augmentation de la densité de fissures
intragranulaires. On note cependant ’absence de décohésion a I’interface revétement /

acier.

En résumé, le revétement Zn accommode la déformation par deux mécanismes principaux :

amincissement et ouverture des joints de grains et des joints de macle en surface.

>

La caractérisation des propriétés mécaniques par nanoindentation a montré de fortes
hétérogénéités locales du comportement induites par les inclusions et ’orientation des

grains.
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> Le coefficient de frottement de tous les échantillons croit linéairement avec la charge
normale.

> Le revétement d'un acier Hypo-Sandelin montre une liaison substrat-revétement bonne.
Aucun décollement "adhésif" du revétement apres 1’essais n'est mis en évidence, sauf si le
traitement des surfaces préalable a la galvanisation est défectueux. Cela explique, de fagon
générale, une bonne d'adhérence du revétement sur le substrat et justifie les efforts

d'amélioration.

» L’augmentation du coefficient de frottement observé avec 1’augmentation de la charge
appliquée est attribuée au fait qu’au charges plus élevées, les contraintes induites sur la
surface d'usure sont plus élevées, ce qui signifie que le nombre d'aspérités de contact
augmente et par conséquent, la surface du matériau s'use plus rapidement. La
galvanisation, en plus de son réle de protection lors de la corrosion, permet de diminuer le
coefficient de frottement, ce qui est intéressant pour réduire l'usure des outils de formage
lors de l'estampage ou de I'emboutissage profond (par exemple pour I'industrie
automobile).Tous les aciers galvanisés présentent un faible taux d’usure pour les trois
charges, c.-a-d. un meilleur comportement tribologique comparé a 1’acier A9, qui se

traduit par une grande résistance a l'usure.

» Deux mécanismes d'usure ont été identifiés pour tous les échantillons galvanisés, a savoir
une usure abrasive et adhésive, avec prédominance du mécanisme adhésif. Le taux
d’usure des échantillons revétus augmente avec 1’augmentation de la charge.

> Les alliages zinc-fer sont tres durs, souvent méme plus durs que le substrat en acier lui
méme. Ces couches jouent un role protecteur contre 1’'usure du moment ou elles restent
cohésives et adhérentes en surface, les efforts tangentiels sont alors diminués. L’acier

galvanisé leur doit sa grande resistance a ’'usure et sa bonne résistance aux chocs.

Enfin, comme perspectives, il serait intéressant de relier les résultats obtenus des propriétes
métallurgiques et mécaniques a une étude du comportement en corrosion des revétements

galvanisés étudiés.
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