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Aspect métallurgique du zinc et des revétements de zinc

II. Aspect métallurgique du zinc et des revétements de zinc

Introduction

Le zinc est I'un des matériaux qui ne révéle un durcissement par écrouissage qu’au-dessous de la
température ambiante. Méme de faibles contraintes mécaniques provoquent une déformation
permanente 2 la température ambiante, de sorte que I’usage du zinc est limité en tant que matériau de
construction [De Cooman, 1998]. Il n’est d’ailleurs utilisé, a 1’état non allié, que pour sz résistance
durable 2 la corrosion [Habraken, 1978]. Il est déposé sous forme de film mince sur les métaux ayant
une faible résistance 2 la corrosion afin de les protéger. Dans la suite de ce chapitre, nous décrirons
plus en détail les caractéristiques mécaniques, les mécanismes de déformation de ce matériau ainsi que
les différents revétements de zinc actuellement disponibles sur le marché. Aprés un paragraphe réservé
a la description du procédé de galvanisation, nous achéverons cette partie bibliographique par la
présentation des phénoménes de germination et de croissance dans la couche de zinc et le role des

énergies de surface sur la formation de la microstructure d’un revétement.

Caractéristiques du zinc

L’une des propriétés fondamentales du zinc est son potentiel d’oxydoréduction qui le place en situation
anodique par rapport 4 de nombreux matériaux. Cette propriété explique sa large utilisation pour la

protection contre la corrosion des aciers.

De plus, le zinc se différencie sensiblement des autres métaux industriels, nhotamment par un point de
fusion relativement bas (419°C) et par sa structure cristallographique. C’est en effet un des rares
métaux, avec le titane, le zirconium et le magnésium qui cristallise dans le systéme hexagonal compact

(figure 1) [Partridge, 1967].

Les paramétres de maille 825°C sont: a =2.659A
c =4936A
c/a = 1.856

LETAM, juillet 2000 5
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Figure 1 : structure hexagonale compacte

Le comportement en déformation du zinc dépend dans une large mesure de sa structure
cristallographique. Ceci est dit au fait que sa maille hexagonale lui confere une forte anisotropic des

propriétés mécaniques et physiques (cf. § C.3).

C. Mécanismes de déformation du zinc (glissement, maclage, fissuration)

C-1. Le glissement

Chaque métal de structure hexagonale présente un systéme de glissement qualifié de « facile » et divers
systémes secondaires activés pius difficilement. La déformation plastique des métaux de structure
hexagonale compacte est influencée par la valeur du rapport c/a des axes cristallographiques de la
maille. On peut montrer que la valeur théorique de ce rapport c/a (compacité idéale) est de 1,633.
Lorsque le rapport c/a est supérieur  cette valeur théorique, le systéme de glissement principal est le

systéme basal [Fahrenhorst, 1930].

La déformation plastique est, a I’échelle microscopique, généralement due au glissement des
dislocations. L’analyse des systémes de glissement indépendants dans les cristaux de structure
hexagonale compacte, montre qu’il existe quatre modes de glissement [Partridge, 1967]. Ce sont les
glissements (figure 2) de type :

basal {00.1} <11.0>

prismatique {10.0} <11.0>

pyramidal de premiére espéce {10.1} <11.0>

pyramidal de seconde espéce {11.2} <11.3>

LETAM, juillet 2000 6



Aspect métallurgique du zinc et des revétements de zinc

Dans le cas du zinc, le glissement basal est le glissement prédominant. Le glissement prismatique n’est
activé qu’a partir de 250°C [Gilman, 1956 cité dans Bell, 1957]. A température ambiante, le glissement
pyramidal de seconde espéce posséde une cission critique 50 fois plus élevée que celle du glissement
basal [Bablik, 1950 cité dans Lazik 1995, Price, 1963]. Seul le systéme pyramidal de seconde espece
est susceptible de fournir les cing systémes de glissement indépendants requis pour accommoder un
état de déformation quelconque [Von Mises, 1928]. Il est en effet le seul a posséder une composante de

glissement selon ’axe c.

(00.1)
[11.0]

_[11.0] F

| (00.1)

(10.1)

11.
P A

Figure 2 : les quatre systémes de glissement de la structure hexagonale compacte

C-2. Lemaclage

Pour certains métaux hexagonaux qui possédent un nombre réduit de possibilités de glissement, il
existe un autre mode de déformation : le maclage. D une maniére générale, le maclage ne crée pas de
déformation importante ; il intervient habituellement a température modérée, pour modifier
I’orientation du cristal afin de rendre 2 nouveau possible le glissement principal. Tous les métaux
hexagonaux possédent, sous des contraintes appropriées, le mode de maclage {10.2} <10.1> entre
autres. Mais dans le cas du zinc, du cadmium et du béryllium, ce systéme est unique. [1 est favorisé par

une compression paralléle ou par une traction normale a ’axec. Il est donc trés dépendant de la
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contrainte appliquée (la contrainte requise (cission résolue) pour un maclage est de 50 kg/mm?2 pour le
zinc) [Partridge, 1967]. Le maclage {10.2} <10.1> entraine une diminution de la longueur du cristal
parallélement & I’axe ¢ de la matrice. Inversement, une compression du cristal provoque le maclage.

C’est pour cette raison que I’on parle de macles de compression (figure 3).

8 Plung of shear
(3210) .
_ Kp= (0T
(16701 B {1610) Y3 a A A, =101
& R S X \\ 3
B A
A 1= B
; LA < !
e : ¢!
‘ P
CL ¢
: i
- 4
V3l ' %
\ ¢ Via DNt
N Ky = (1072)
3 3
: #\ K = (101
7, =111
cla= 1.836,8 = 37°, ¢ = 86°
ta) (B}

Figure 3 : descrintion schématique du maclage dans le zinc [Mei, 1993].

a) Plan de maclage K et direction de maclage 11

b) Sur le plan de cisaillement, ie triangle BAD devient BA'D aprés maclage et la direction ra 0] dans

le cristal non maclé devient l'axe ¢ du cristal maclé.

La convention de Johnson (1968) cité dans Wégria (1984) pour le maclage définit les éléments de
maclage comme suit (figure 4) :

- le plan de macle K1 {101 2}

- la direction de macle 1 <101 1>

- le second plan non distordu K7 { 1 012} avant déformation et K’ apres déformation

- la direction de cisaillement np <101 1> par rapport a K7 et se transforme en 1’2 aprés déformation

- le taux de cisaillement S= 2cotan 2¢ ol 2¢ est I’angle entre K et K2

Dans le cas particulier du zinc, le maclage entraine une déformation de 7 % et 1’angle entre le grain
initial et sa partie maclée est de 86° environ. Les macles qui se forment au cours de la déformation sont
plutdt des macles d’accommodation créées par des contraintes internes que par des contraintes

extérieures. Par ailleurs, le maciage ne crée pas d’obstacles au glissement, le glissement a lieu dans la
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macle, la consolidation avant et aprés décrochements des courbes (qui caractérisent le maclage) gardant
la méme valeur [Wall, 1984]. Néanmoins, il est important de noter que la propagation du glissement

est contrariée par la présence de macles. La macle est dés lors un élément fixant une limite de domaine.

Le taux de cisaillement au cours du maclage est fonction du rapport c/a (figure 4). Dans le cas du zinc
, o 3—(c/a)
(plan de macle de la famille (10.2)), ce taux s’écrit: S =—————
(c/a)f3
Pour c/a=+/3 , le taux de cisaiilement est nul. En effet, le plan de macle fait alors un angle de 45° avec

le plan de base et constitue un plan de symétrie. Selon que les valeurs de c/a sont supérieures ou

inférieures a /3 , les cisaillements sont dans des directions opposées, mais les valeurs restent faibles.
Pour le zinc : S = 0.14 environ. Cette valeur est beaucoup plus faible que celle correspondant a un
cristal cubique (0.707). Ceci explique I’activation aisée du maclage dans le zinc en comparaison de ce

que I’on observe dans la plupart des métaux cubiques [Mei, 1993].

Figure 4 : les éléments conventionnels décrivant le maclage. L'hémisphére supérieur est cisaillé en une

demi - ellipse par maclage le long de la direction 1 [Mei, 1993].

C-3. Lacission critique

Considérons un cristal soumis & une force F (soit & une contrainte ¢ = F / S) (figure 5).
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En fonction de la cission résolue, 7, les modes de déformation sont activés selon que izur cission
critique est atteinte ou non. La cission résolue dépend de I’orientation de la contrainte macroscopique
appliquée par rapport aux axes cristallographiques. Cette dépendance est décrite par la loi de Schmid et
Boas [Boas, 1930 cité dans Price, 1963].

=0 coS ¢ cos A

ou 1 est la cission résolue

o la contrainte uniaxiale appliquée

¢ et A sont les angles entre 1’axe de la contrainte et respectivement, la normale au plan de glissement et
la direction de glissement.

Le facteur géométrique cos ¢ cos A est couramment appelé le facteur de Schmid.

direction
de

ghisgoment

Figure 5 : la relation entre I’orientation de la contrainte et la déformation

Lorsqu’un monocristal est déformé plastiquement, il est le siége d’une rotation progressive des plans
de glissement, rotation associée aux glissements des dislocations sur les plans cristallographiques. Le

méme phénoméne se produit pour les grains d’un polycristal que I'on déforme.

Pour activer un systéme {hkl} <uvw>, il est nécessaire d’appliquer dans le plan de glissement, une
contrainte minimale appelée contrainte critique de cisaillement résolue (CRSS)ze. La déformation
s’amorce quand la cission, résciue sur un plan cristallographique de glissement et dans la direction de
glissement, atteint cette valeur critiquet qui est caractéristique du systeme de glissement et qui est
fonction de la température, de la vitesse de déformation et de la composition chimique de I’alliage

[Marder, 1990].
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Les valeurs de cission critique pour le maclage sont difficiles a déterminer, parce que la nucléation
devient prédominante [Partridge, 1967). Cependant, Bell (1957) a mesuré, a température ambiante, une
valeur de la cission critique résolue comprise entre 10 et 40Mpa. La différence entre ces résultats et
ceux chapitre II - C - 2, montre bien la difficulté de ces calculs. De plus, il a noté que les cristaux, dans
lesquels des germes de macles étaient déja présents, avaient une valeur comprise entre 3 et 5 MPa.
Wégria (1984) a montré que la cission critique du glissement basal du zinc purpolycristallin s’éléve a

0.18 MPa.

C-4. La fissuration

Il existe deux modes de fissuration distincts: la fissuration intergranulaire et la fissuration
intragranulaire, appelée aussi clivage. Les deux modes de fissuration sont activables sous de faibles ou
de fortes contraintes ; toutefois, sous faible contrainte, les fissures intergranulaires sont observées plus

fréquemment [Jaffrey, 1980, Wall, 1984].
C - 4 - a. Fissuration intergranulaire

Les joints de grains, oi ’empilement des atomes est le moins dense, constituent des points faibles du
matériau. Pour créer ou propager une fissure, il faut briser les liaisons interatomiques. 11 semble donc
évident que les joints de grains seront des zones fragiles de ce point de vue, car si ’empilement des
atomes est moins dense, cela signifie que la distance moyenne entre atomes voisins est plus grande et

que les énergies de liaisons interatomiques sont plus faibles que dans le reste du matériau.

Les fissures peuvent étre d’origine thermique (ces fissures sont aussi appelées les préfissures dans le
cadre de ce travail). Elles se créent, pour certains échantillons de cette étude, pendant le
refroidissement dés la sortie du bain de galvanisation, [Jaffrey, 1980, Rangarajan, 1989, Wall, 1984,
Willis, 1995]. En effet, comme le zinc et I’acier n’ont pas le méme coefficient de dilatation thermique
(ctg = 14.10-6 K-1, org =60.10-6 K1, aipolyeristal = 26.10°6 K-1 pour le zinc, etog = 12.106 K-1

pour 1’acier) le refroidissement générera des contraintes internes liées a la contraction lors de la
solidification et du refroidissement du revétement. De plus, la limite élastique du zinc étant bien
inférieure a celle d’un acier doux (70 MPa et 200 MPa, respectivement), le zinc accommodera en

premier les contraintes résiduelles et sera donc le si¢ge de fissures intergranulaires [Jaffrey, 1980].
C - 4 - b. Fissuration intragranulaire

La fissure intragranulaire se formera moins souvent que la fissure intergranulaire. Pour Jutteau (1982)
elle peut se produire simultanément avec la fissure intergranulaire lors de la déformation ou apparaitre

progressivement d’aprés Wégria (1984). Les fissures intragranulaires restent a ’intérieur du grain et ne
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se propagent pas dans le grain zdjacent, du moins lorsqu'il existe une désorientation suffisante entre les
deux grains adjacents. Elles sont initialement toutes paralléles a Iintérieur du grain, mais des fissures
supplémentaires, ayant des orientations différentes peuvent aussi se former dans le grain lors de la

déformation.

Le rapport ¢/a du zinc étant supérieur au rapport c/a idéal, le clivage se produira dans les monocristaux
de zinc exclusivement dans le plan basal [Mei, 1993]. Dans les polycristaux, des fissures
intracristallines peuvent apparaitre, sous faibles contraintes, dans des plans autres que le plan basal
[Jutteau, 1982]. C’est ainsi qu'une fissuration intragranulaire a été observée dans les plans {11.0} et
{11.2} [Partridge, 1967]. Par ailleurs, la fissuration de ’interface des macles a été observée dans les

matériaux hexagonaux soumis 2 des contraintes cycliques [Partridge, 1965].

C - 5. Bilan des modes de déformation

Nous avons montré précédemment que des trois modes de déformations, celui qui sera activé sous
P’effet d’une contrainte donnée est déterminé par la contrainte de cisaillement résolue. Pour un cristal
de zinc, le glissement dans le plan de base est obtenu plus facilement que le clivage ou le maclage.
Donc, & moins que les grains ne soient orientés trés défavorablement pour le glissement (contrainte de
cisaillement résolue trop faible), le mécanisme de déformation sera le glissement dans le plan de base.
Les deux orientations défavorables correspondent 2 un axe de déformation soit paraliéle, soit
perpendiculaire au plan de base. Dans ces deux cas, il n’y a pas vraiment compétition entre le clivage et
le maclage ; le clivage accommodera seulement les contraintes de traction perpendiculaires au plan de
base alors que le maclage peut seulement accommoder les contraintes de compression perpendiculaires

au plan de base (figure 6) [Mei, 1993].
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(10.2)
traces

Figure 6 : stéréogramme ¢u maclage dans le zinc selon I’orientation de la contrainte uniaxiale
[Mei, 1993].

Les pole des plans de maclage sont représentés de IaVL

A. Si la contrainte uniaxiale se situe dans la zone A, les poles des plans de maclage de I - VI sont en
compression.

B. Si la contrainte uniaxiale se situe dans la zone B, les poles des plans de maclage I, III, V et VI sont
en compression ; alors que les poles des plans de maclage I et IV sont en extension.

C. Si la contrainte uniaxiale se situe dans la zone C, les pdles des plans de maclage II et V sont en
compression, les autres pdles de plans de maclage sont en extension.

D. Si la contrainte uniaxiale se situe dans la zone D, les pdles des plans de maclage I - VI sont en

extension.

D. Les revétements de zinc

D - 1. Leur utilisation

Les revétements 4 base de zinc sont les plus répandus parmi les revétements métalliques de I’acier, ceci
est di a plusieurs caractéristiques du zinc [Lietzau, 1996] :

- le zinc est relativement bon marché ;

- il présente une bonne résistance a la corrosion atmosphérique. Cette caractéristique est trés

importante pour les industries du batiment et de ’automobile. Par contre le zinc ne sera pas
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approprié pour une utilisation dans des milieux plus agressifs, notamment en présence d’acides et
de bases forts rencontrés dans 1’ industrie chimique ;

son potentiel électrochimique (E°=-0.76V), est inférieur a celui du fer (E°= -0.44V), d’ou son rdle
de protection cathodique sacrificielle en présence d’un petit défaut dans la couche protectrice qui
met P’acier & nu. Le zinc a tendance 2 s’oxyder plus facilement (perte d’électrons) que le fer
lorsqu’il est en contact avec ce dernier. Le zinc joue le rdle d’anode et se corrode
préférentiellement en formant des sels qui recouvrent et protégent les zones ou I’ acier est & nu. Des
métaux plus nobles que le fer accéléreraient la corrosion dans de tels cas ;

la température de fusion Gu zinc (420°C) permet une galvanisation a chaud économique. A cette
température, I’appareillage et 1’énergie nécessaires pour fondre le métal sont bien meilleur marché

que dans le cas des métaux caractérisés par une température de fusion plus élevée.

D - 2. Les différents types de revétements

Le revétement de zinc constitue une barriére physique de trés bonne qualité et, en cas de blessure, il

assure une protection électrochimique du fer. De plus, dans bien des cas, les produits de corrosion du

zinc sont suffisamment imperméables aux agents réactifs pour empécher le développement des

blessures du revétement. C’est un revétement anticorrosion de haute performance. Quantin (1994) a

répertorié les différents procédés d'élaboration de film anticorrosion en zinc (figure 7) :

le zingage électrolytique : déposition de zinc par des techniques électrolytiques. Les produits
obtenus sont couramment appelés «électrozingués » [Heurtaux, 1986, Marder, 1990, Townsend,
1991, Wenzloff, 1993] ;

le zingage par projection & chaud: les produits, appelés métallisés au zinc, sont obtenus par
projection au pistolet de zinc fondu ;

le zingage par matoplastie : recouvrement par écrasement de particules de zinc par un moyen
d’impact (billes de verre) au sein d’un milieu chimique ;

shérardisation (du nom de I'inventeur) : procédé thermochimique de diffusion superficielle de zinc
dans ’acier [Sjoukes, 19781 ;

les peintures contenant du zinc : elles ne font pas partie des procédés de zingage. Elles sont
désignées par «peinture métallique au zinc » ou «peinture riche en zinc » pour éviter toute
ambiguité. Les effets de protection cathodique du zinc sous cette forme sont trés limités ;

la galvanisation a chaud : I’acier est revétu par immersion dans un bain de zinc fondu. Ces produits

sont appelés produits galvanisés [Townsend, 1986, Warnecke, 1990, Quantin, 1994].
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Figure 7 : différents types de film anticorrosion, 1992, CEE

Dans cette étude, nous nous sommes exclusivement intéressés aux revétements galvanisés a chaud.
L’efficacité de la protection de 1’acier par le zinc est certes reconnue mais la grande variété des
produits disponibles prouve qu’il n’existe pas de solution universelle répondant simultanément a tous

les besoins.

Les produits galvanisés qui vont étre briévement décrits présentent tous des points forts et des points
faibles [Mataigne, 1994]. En choisir un parmi eux revient toujours a faire le meilleur compromis

technico - économique au moment de la sélection [Quantin, 1994].
D - 2 - a. Revétement de zinc pur

Aprés recuit, la bande d’acier est immergée dans le bain de zinc fondu presque pur, car il contient 0,15
a 0,30 % d’aluminium (en poids) et du plomb en trés faible quantité (Pb < 0,10 % en poids).
L’aluminium est utilisé pour inhiber a I'interface acier - revétement, la formation de composés
intermétalliques Fe - Zn dont la fragilité nuirait & la déformabilité ultérieure du revétement. En outre, la
présence d’aluminium permet {a formation d’une couche d'alumine trés fine a la surface du bain qui le
protége de I'oxydation. Quant au plomb, il permet de jouer sur I’aspect de la cristallisation du
revétement. A la sortie du bain, le revétement est constitué d’une fine couche solide de FepAls
contenant du zinc et de zinc liguide entrainé lors du passage de la bande. L’essorage par lames d’zir ou
d’azote oblige une partie du zinc liquide a refluer vers le bain et permet de régler la quantité de
revétement déposée de 30 a 300 g/m2 par face soit environ 4 & 40 microns. La solidification du
revétement se produit ensuite grace a I'utilisation de refroidisseurs a jets d’air placés le long du brin
montant de la bande. Si le bain de zinc contient du plomb (Pb > 0,05 % en poids), le revétement prend

un aspect avec des fleurs qui sont en fait des grains de zinc constitués de dendrites de solidification. Le
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revétement a un aspect métallique assez homogéne sans fleurs si aucun ajout de plomb n’est fait dans
le bain, Une autre méthode pour obtenir un revétement sans fleurs consiste a projeter de la poudre de
zinc sur le revétement encore liquide, juste aprés 1’essorage, provoquant ainsi un trés grand nombre de
germes de solidification (minimisé). Le revétement obtenu a un bon comportement au formage, en
particulier lorsqu’il est sans plomb. La présence d’aluminium dégrade un peu son comportement au
soudage par rapport a I’électrozingué (usure des €lectrodes). Aprés un traitement de surface approprie,
il peut se peindre sans probléme. Pour obtenir un aspect soigné aprés mise en peinture, c’est plutdt un

revétement sans « fleurs » qui est recommandé.
D - 2 - b. Revétement galvannealed

Le galvannealed [Deits, 1990, Drewien, 1990, Claus, 1995], revétement allié de zinc - fer (8 2 12 % de
fer en poids) s’obtient en chauffant la bande revétue de zinc entre 480 et 520°C, juste apres 1’essorage.
Ce traitement thermique contrdlé provoque la diffusion du fer dans le revétement qui, aprés

refroidissement, présente une couche interfaciale composée essentiellement de la phase I surmontée de

cristaux enchevétrés de phase 5, (figure 8). Le galvannealed présente certains avantages. La soudabilité
est améliorée : I'usure des électrodes des machines a souder par points est plus faible. L’application
d’une peinture aboutit souvent & des meilleurs résultats en adhérence. A I'inverse, le revétement allié
Fe - Zn a tendance 2 s’effriter 1égérement sous la forme d’une poudre lorsqu’il est fortement déformé.
Ces particules s’accumulent 2 Ia surface des outils et peuvent provoquer des défauts lors de la mise en

forme des piéces suivantes.

Résine

; Revétement
‘1____

Figure 8 : galvanisé allié, coupe micrographique (*1000) attaque Nital 0.5
D - 2 - ¢. Revétements Galflex (Zn + 1 % Al)

Le Galflex est obtenu par I’immersion de la bande d’acier dans un bain de zinc contenant 1 % (en

poids) d’aluminium, suivie d’un réchauffage vers 460°C puis d’un refroidissement trés rapide. Le
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réchauffage ne provoque pas la diffusion du fer dans le revétement comme dans le cas du galvannealed.
La teneur en aluminium est en effet suffisamment élevée pour empécher la formation de composés
d'intermétalliques Fer - Zinc. Ce traitement thermique sert 3 homogénéiser la composition chimique du
revétement encore liquide avant de réaliser une trempe a I’aide de refroidisseurs puissants. La structure
du revétement obtenu est constituée d’une trés fine dispersion de grains de zinc et de phase eutectique
(figure 9). L’aspect de la surface est proche de celui du revétement de zinc sans « fleurs ». La structure
particuliére de ce revétement lui confére une excellente déformabilité sans fissuration. Sa tenue ala

corrosion se situe entre celle du galvanisé au zinc pur et celle du Galfan.

Résine

4————Revétement

Figure 9 : Galfex, Coupe micrographique (*1000) attaque finkeldey (cf. chapitre IV.B.2.b)
D - 2 - d. Revétement Galfan (Zn + 5% Al)

Le Galfan est obtenu par immersion de la bande d’acier dans un bain de zinc contenant 5 % (en poids)
d’aluminium. Cette composition correspond a celle de I’eutectique, point caractéristique du diagramme
d’équilibre des alliages Al - Zn (figure 16). Apres refroidissement, la structure du revétement obtenu
est du type eutectique lamellaire (alternance de fines lamelles de zinc et d’aluminium) ou globuiaire,
avec localement des cristaux d’une phase riche en zinc (figure 10). Comme dans le cas du Galflex, la
teneur importante en aluminium du bain empéche le développement de composés intermétalliques a
Pinterface acier - revétement. Grace 2 sa structure et a I’absence de phase interfaciale, ce revétement a
une excellente formabilité, une trés bonne adhérence et un coefficient de frottement faible qui facilite
son glissement sous les outils. Son niveau de protection contre la corrosion est au moins deux fois
supérieur 2 celui du revétement de zinc pur. Au bout de quelques mois d’exposition, sa surface se
patine et devient plus terne. L.a notion de « fleurs » n’existe pas en Galfan mais la surface peut
présenter selon les conditions de refroidissement, un léger relief au niveau des joints de grains
eutectiques. La surface en « psau d’orange » qui en résulte est parfois génante pour obtenir I'aspect
recherché aprés peinture. La soudabilité du Galfan est équivalente a celle d’un acier revétu de zinc pur

mais la présence d’aluminium zccélére I'usure des électrodes.
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Résine

Eutectique

ITZone pro - eulecliquﬂal

Figure 10 : Gaifan, Coupe micrographique (*1000) attaque finkeldey
D - 2 - e. Revétement Galvalume (Zn + 55 % Al + 1,5 % Si)

Le Galvalume est obtenu par immersion de la bande d’acier dans un bain contenant 55 % (en poids)
d’aluminium [Rangarajan, 1989]. L’opération s’effectue a une température plus élevée (610° C
environ). Dans ces conditions, il est nécessaire de limiter la réaction entre le fer et I’aluminium par
I’ajout de 1,5 % (en poids) de silicium. I1 se forme alors un alliage Fe - Al - Si - Zn & I'interface acier -
revétement. Aprés refroidissement, le Galvalume présente une structure biphasée (une phase riche en
zinc et une phase riche en aluminium) et une couche interfaciale notable (figure 11). Des aiguilles de
silicium sont aussi observées. Ce revétement a une trés bonne résistance a la corrosion mais la
protection cathodique des tranches cisaillées n’est plus assurée. Son aspect de surface est trés lisse avec
un « fleurage » régulier. Sa formabilité est assez bonne malgré la couche d’alliage interfacial qui a

tendance a fissurer,

<+——— Résine

<+—— Revétement

Aiguille de silicium

Figure 11 : Galvalume, Coupe micrographique (*1000) attaque finkeldey

D - 3. Leur déformation

Les déformations que doit subir une piéce sont imposées par sa fonctionnalité. En général, piéces et

procédés de fabrication sont congus de fagon & ce que le substrat puisse accommoder la déformation
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par écoulement plastique stable sans striction ni rupture. Le revétement peut alors soit accommoder la
déformation plastique lui aussi, par glissement ou maclage, soit se fissurer [Partridge, 1967, Yoo,

1967, Wall, 1984, Idris, 1988].

Du fait de la grande anisotropie du zinc, son comportement en déformation est 1ié tout particuliérement
a sa texture. D’aprés un récapitulatif des résultats sur la ductilité des couches galvanisées a chaud
[Lazik, 1997], il apparait que la texture basale prédomine, en général, dans les revétements galvanisés a
chaud. Aprés différents essais (traction, déformation biaxiale ...), les revétements sont fissurés et le
matériau localisé a proximité des fissures ne présente, en général, pas de déformation. Les études de
microstructures ont montré que la fissuration peut étre attribuée partiellement a la fissuration des
phases intermétalliques. Pour de nombreux revétements, Rangarajan, (1990) a observé que I'intensité
de la fissuration est modifiée par la taille des grains et I’intensité de la texture. La déformation dépend
en grande partic des essais de déformation utilisés ; un pliage & 180° entraine une fissuration
intragranulaire accompagnée de maclage alors que I’essai de traction provoquera une fissuration
intergranulaire [Madea, 1996]. Pour les revétements de zinc dont les plans de base sont orientés
parallélement a la direction de la contrainte, la fissuration s’observe dans des zones regroupant
plusieurs grains [Schaffer, 1990]. Il s’avére donc, compte tenu de 1’état de contraintes macroscopiques,
que la fissuration n’est pas seulement liée a la texture des revétements, mais qu’elle dépend aussi des
désorientations locales de grains et de la résistance intrinséque des joints de grains. Le revétement
Galfan présente un bon comportement en déformation. Une légére fissuration intergranulaire ou
intragranulaire est observée aprés des essais de traction et d’emboutissage profond. Wall, Spittle et
Jones [Wall, 1984] associent ce fait & la petite quantité de phase cubique centrée (phase riche en
aluminium) coexistant dans ie Galfan avec la phase hexagonale majoritaire, qui permet une

déformation plus importante.

E. La galvanisation

E.1.  Principe du procédé

La téle d’acier galvanisée est un produit plat en acier non allié ou faiblement allié, laminé & chaud ou &
froid, recouvert d’une couche de zinc par immersion dans un bain de zinc en fusion. Le poids de la
couche déposée (son épaisseur) est réglé par la température du bain et par le temps d’immersion de la

tole dans ce bain.
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Le procédé de galvanisation en continu combine en une seule étape, le recuit continu de
recristallisation de la bande d’acier laminée a froid et son immersion dans un bain de métal fondu. Les
lignes de galvanisation sont des installations imposantes. La bande d’acier défile sans arrét, en continu,
dans les zones de traitement. Un exemple d’installation est schématisé a la figure 12. La figure 13

détaille le principe de la zone d’élaboration du revétement.

Un revétement de galvanisation a chaud assure, grice au recouvrement de I’acier par le zinc, une

double protection [Quantin, 1994] :

- physico-chimique : effet barriére isolant I’acier de 1’atmosphére, cette barriére perdurant grice 2 la
formation de sels de zinc protecteurs ;

- €lectrochimique : due a I’effet de protection cathodique apporté par le zinc vis-a-vis du fer qui se

fait sentir a I’aplomb des biessures de revétement et des zones ou ’acier est & nu (tranches).

Le revétement galvanisé n’est pas un simple dépdt de zinc a la surface de I’acier comme pourrait 1’étre

par exemple une peinture. I1s’agit réellement d’une réaction métallurgique de double diffusion entre le

zinc et le fer. Cette diffusion conduit & la formation de couches d’alliages Fe — Zn, (composés

intermétalliques). Le revétement galvanisé est donc composé :

- d’une ou plusieurs couches de composés intermétalliques dépendant de la nature du bain (présence
d’aluminium en particulier) et du procédé technologique ;

- d’une couche finale de zinc externe, zinc entrainé par capillarité lors du retrait de la piéce.

La formation d’intermétalliques est liée & la diffusion fer - zinc (cf. diagramme d’équilibre fer - zinc

figure 14) et lorsqu’on plonge un élément en acier dans un bain de zinc en fusion, différents

phénoménes se produisent de maniére plus ou moins concomitante [Guttmann, 1994] :

- le mouillage de I’acier par le zinc lié & la composition superficielle de 1’acier, sa propreté, sa
rugosité d’une part et aux caractéristiques du bain (composition et température) d’autre part ;

- une attaque du fer par le bain avec dissolution superficielle du substrat ;

- des réactions de diffusion conduisant  la formation d’alliages intermétalliques, dépendant du bain

et des conditions opératoires (temps - température), de type Fe - Zn ou Fe — Al
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E-2. Les couches intermétailiques

La formation de ces couches résulte de deux facteurs :
a) Un facteur thermodynamique : le diagramme d’équilibre Fe — Zn (figure 14) donne les possibilités
de combinaison des deux éléments. On identifie : pour un bain de zinc pur, les phases gamma’,

delta 8, z€ta { et étan (figure 15)

Divers auteurs [Dreulle, 1985, Kubasschewki, 1986 cité dans Mataigne 1994, Marder, 1990, Gutmann,
1994, Jordan, 1997] ont présenté différentes variantes de ce diagramme de phase avec une ou deux
phases I, deux phases 8| [compacte (81K, coté I') et palissade (51p, coté £)], etc. Sur un revétement du
type de celui de la figure 15 on distingue successivement plusieurs phases dont les caractéristiques
essentielles sont résumées dans le tableau 1. D’aprés les expériences de Guttmann, 1994 il est
maintenant admis qu’a haute température, (620 — 672 °C) la phased ne se distingue pas de la phased

et qu’une seule phase 81 existe dans le systéme Fe — Zn, ses deux variantesd]p et 81k ayant des

compositions et des morphologies différentes mais gardant le méme réseau cristallographique [Bastin,

1976].

b) Un facteur cinétique, déterminé par deux processus : les réactions chimiques aux interfaces solide
— liquide et solide — solide et la diffusion dans le liquide et dans le solide. Ces processus sont
essentiellement fonction de la chimie du bain, de la mouillabilité de I’acier par le bain, de la

température du bain et de ia durée du contact solide - liquide.

Les analyses métallographiques réalisées par divers chercheurs se résument de la maniére suivante :
- T toujours trés fine et difficile a visualiser

- 8] composée de deux couches de mémes caractéristiques physiques mais se différenciant par leur

structure métallographique [Nishimoto, 1986] :

° 81k couche continue fine ;
. 81p couche plus épaisse & I’aspect microfissuré (au total 15 4 20 % de I’épaisseur du
revétement).

- € sous forme de batonnets perpendiculaires au substrat. Cette phase peut constituer jusqu’a 50 %
du revétement ;

- M zinc, saturé en fer, entrainé lors du retrait de la bande 2 la sortie du bain.
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Figure 14 : diagramme d’équilibre du systéme fer - zinc [Kubaschewki, 1986]

Résine

Revétement

Figure 15: les différentes phases intermétalliques [Kubaschewki, 1986] Coupe micrographique
(*1000) attaque de Finkeldey.
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Caractéristiques des phases de Fe - Zn

Phase Composé Fer Systéme cristallin Densité |Dureté
% en masse Vickers
HV
Eta (n) Zn <=0.03 Hexagonal : 7.14 37
a=0.266 nm,
¢=0.595 nm
Dzéta (§) Fe Zn13 5a6 Monoclinique : 7.18 270
a=1.365 nm,
b=10.761 nm,
¢=0.51 nm
p=128°44
Delta (§1) FeZn7 7412 Hexagonal : 7.25 450 a 550
a=1.28 nm,
¢=35.76 nm
Gamma (I FeZn3 21428 Cubique : 7.36 510 a 550
FeZnig a=0.9nm
FeZny1

Tableau 1 : différentes phases intermétalliques [Mataigne, 1994].

On note que les alliages Fe — Zn sont d’une grande dureté par rapport a I’acier de base (150 HV). Cela
peut conférer au revétement des propriétés particuliéres. Mais cette dureté s’accompagne d’une
fragilité certaine et, lors du refroidissement du produit galvanisé ou ultérieurement lors de la mise en
ceuvre, des contraintes internes, voire des fissures, peuvent apparaitre dans la couche d’alliage [Gupta,

1984].

Notons qu’a 450°C, la diffusion du zinc dans le fer est négligeable tandis que le fer se dissout et diffuse
facilement dans le zinc fondu [Jordan, 1997]. Ces différentes phases intermétalliques influencent la
liaison entre I’acier et le zinc et influencent donc le comportement lors de la déformation. L’épaisseur
des phases intermétalliques dépend de la diffusion du fer dans la couche de zinc et vice et versa. Elle
est fonction de la composition du substrat, de la température du bain, du temps d’immersion ainsi que

des éléments d’addition.

De nombreuses recherches font état de microfissures présentes dans les revétements aprés la
galvanisation a chaud [Makimatilla, 1984 cité dansRangarajan, 1990, Deits, 1990]. Les microfissures

dans les couches galvanisées peuvent se former a partir de fissures observées dans Iinterface zinc - fer
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[Stevenson, 1985, He, 1993,]. Une mesure de dureté et une mesure de la longueur totale de la fissure
ont montré que la phase delta est la plus dure [Foct, 1993] et qu’elle est responsable de la décohésion

pendant la déformation [Chang, 1990] dans les aciers galvanisés au trempég.

E - 3. Les paramétres influents du bain de zinc,

E - 3 - a. Composition de ['acier

L’élément le plus connu est le silicium. 11 a aussi été montré que le phosphore a un effet similaire et
que I’effet des deux éléments est cumulatif. Ils conduisent a la formation de couches de galvanisation
trés épaisses avec une structure de phases a grains fins non stratifiée. On I’appelle I’effet Sandelin.
Pour cet effet, le lecteur se reportera a la littérature [Quantin, 1994]. Il est & noter que I"effet de ces
éléments n’est notable qu’a 1’3tat non lié. A I’état oxydé (par exemple au cours d'un traitement
thermique), il n’y a pas d’effet Sandelin. Mais si une rayure blesse la couche oxydée, a I’aplomb de la
blessure la réaction Fe — Zn sera trés forte. Dans le domaine de la galvanisation en continu des toles qui
nous intéresse, en dehors de 1’effet Sandelin (en général inexistant du fait de I’oxydation interne et/ ou
des bas taux de Si et des courtas durées de contact), des effets localisés de réactivité trés forte avec des
buissons d’alliage Fe — Zn en phase { liés a des phénoménes de joints de grains ou d’oxydes

superficiels ont été observés [Hisamatsu, 1989]. L’effet des éléments d’addition et de la texture du
substrat sur la formation et la rupture de la couche d’inhibition (Fe - Al) reste toujours une question

ouverte.
E - 3 - b. La température du bain

L’effet de la température du bain sur la réactivité est plus ou moins notable suivant la nature de I'acier
[Quantin, 1994]. En général, on constate une croissance quasi linéaire de la réactivité entre 420 et 480
°C, puis en accélération plus ou moins nette vers 500 — 520 °C pour la galvanisation au trempé. La

température du bain en galvanisation continue est, en régle générale, la plus basse possible.
E - 3 - c. Les élements d'alliages du zinc

Les propriétés d’un matériau dépendent de I’organisation atomique, de la taille des grains ou des sous -
grains, de ’existence et de la distribution des phases. Cette microstructure est liée tant a la présence
d’éléments d’alliages dans le métal, qu’a I’ensemble des traitements thermomécaniques ou simplement
thermiques qu’il a subis. La résistance mécanique peut donc E€tre accrue par la consolidation des
réseaux cristallins par diverses techniques, notamment 1" utilisation d’¢léments d’alliages qui entrent en
solution dans le réseau hexagonal de zinc et accroissent sa résistance en augmentant les entraves aux

mouvements des dislocations. En fait, les trés faibles solubilités de la plupart des éléments dans le zinc
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solide rendraient illusoire une telle consolidation, si I’action conjuguée de traitements
thermomécaniques (au cours du laminage, du tréfilage etc.) ne consolidait pas ces frontiéres. Cette
consolidation est effectuée en provoquant la formation d’une sous - structure formée d’imperfections

sur lesquelles viennent s’accumuler les éléments en solution [Habraken, 1978].

Les éléments d’alliage peuvent aussi intervenir dans les composés intermétalliques existants ou
provoquer I’apparition de nouvelles phases riches en d’autres éléments qui, & nouveau, en liaison avec
les traitements thermomécaniques de laminage, tréfilage... conduisent a des caractéristiques améliorées

[Habraken, 1978].

E-3-c- 1 L'aluminium
L’exigence simultanée de résisiance a la corrosion et & I’oxydation a haute température a favorisé la
mise au point de revétements ailiés zinc - aluminium. L’aluminium diminue I’oxydation superficielle
du bain de zinc et entraine ainsi une augmentation de la brillance du revétement. Le revétement zinc -
aluminium présente les caractéristiques suivantes :
- bonne durabilité en atmosphére marine et industrielle ;
- résistance a I’oxydation a haute température : aucune dégradation jusqu'a 315°C ;
- bon pouvoir réfléchissant d= la chaleur et de la lumiére ;
- absence de corrosion sous-jacente a partir des zones ol I’acier a été mis a nu, par cisaillage par

exemple (protection cathodique).

De plus, 1’aluminium est destiné 2 ralentir la réaction fer - zinc et de cette maniére, a empécher, dans le
cas des durées d’immersion courtes, la formation des composés intermétalliques fer — zinc fragiles
[Baril, 1999]. En effet, leur croissance rendrait le produit impropre & toute utilisation de pliage ou
d’emboutissage [Buscarlet, 1987, Guttmann, 1994, Lin, 1997]. De plus, I’addition d’aluminium dans le
zinc, en teneur méme inférieurs 2 0.5 % (en poids), provoque |’augmentation de la ductilité de ce métal
par suite de I’affinage des grains dans le processus de solidification [Dreulle,1685] et par
I’augmentation de la densité en dislocations basales, les plus mobiles dans le zinc (systéme de

déformation principal).

A Détat liquide, il y a miscibilité totale des deux métaux. A I’état solide, le systéme est biphasé avec
absence de composés intermétaliiques (figure 16) ; les deux phases sont o (solution solide de zinc riche

en aluminium) et B (solution solide d’aluminium riche en zinc). On constate la présence d’un
eutectique 2 la teneur en aluminium de 5§ % (poids). A la température ambiante, la solubilité de

’aluminium est de 0.05 % (en p:0ids) dans le zinc [Dreulle, 1985, Quantin, 1994].
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Figure 16 : diagramme d’équilibre du systéme zinc — aluminium, [ASM, 1992]

Lors de la galvanisation de I’acier dans un bain zinc - aluminium, la dissolution du fer dans le bain va

se traduire par I’existence locale d’un alliage ternaire Zn - Fe - Al [Baril, 1999].

On constate sur la figure 17 que :

- Tl existe un grand nombre de composes intermétalliques Fe - Al dont la formation est liée a la
grande affinité entre le fer et ’aluminium ;

- FepAls et FeAl3 peuvent contenir du inc en solution solide en quantité notable (10 a 15 % en
poids) ;

_ La solubilité de I’aluminium dans les phases [ et  est faible, contrairement 2 la solubilité dans
813

- La phase 8 (Fe — Zn) n’existant qu’au-dessous de 600°C, aurait sa température d’apparition

abaissée vers 500 °C en présence d’aluminium.

L’aluminium est un élément d’alliage essentiel pour les revétements galvanisés a chaud. Pour des
teneurs inférieures a 0.005%, il n’y a pas d’influence de I’aluminium sur la réaction Fe - Zn. Mais,
ajouté au bain en faibles quantités (0.005 3 0.02 % - en poids), il forme une fine couche continue
d’alumine, AlpO3 sur la surface de la couche solidifiée, ce qui donne au revétement un aspect plus

brillant et une meilleure résistance a la corrosion (amélioration légére).
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Wt % Zn,

Figure 17 : coupe isotherme a 500°C du diagramme ternaire Al - Fe - Zn [Dreulle, 1985]

Par contre, si le bain contient pius de 0.1 2 0.3 % d’aluminium en poids, on observe une diminution de
I’épaisseur de la couche d’intermétalliques fer - zinc [Haughton, 1953, Heurtaux, 1986] en raison de la
plus grande affinité du fer pour I’aluminium que pour le zinc. Les phases intermétalliques
correspondantes sont donc des alliages ternaires Zn - Fe - Al [Dreulle, 1985]. En fait, la composition
exacte dépend de la teneur en aluminium en solution dans le bain (Al actif) et du degré de réaction
[Guttmann, 1994]. La composition exacte de cette couche est encore largement discutée ; elle a été
successivement identifiée comme étant FeAly [Bablik, 1950 cité dans Lazik 1995], FepAls

[Horstmann, 1978, Borzillo, 1069 cité dans Guttmann, 1994], un mélange de ces deux, FepAlyZn
[Urednicek, 1973 cité dans Guttmann, 1994] ou un composé ternaire Fe - Zn - Al de composition non -
précisée [Ghuman, 1973 cit¢ dans Guttmann, 1994]. L’épaisseur de la couche d’intermétalliques
obtenue avec un bain contenant de I’aluminium ne dépend pas de la teneur en plomb (jusqu’a 2 % Pb

en poids) [Fasoyinu, 1990].

La couche 2 linterface, appelée couche d’inhibition, retarde la formation des phases zinc - fer par le
simple fait qu’elle utilise, pour sa propre formation, tout le fer dissout dans le bain au début de la

réaction fer - aluminium [Dreulle, 1985, Guttmann, 1994, Lin, 1997]. Elle empéche aussi la diffusion
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du zinc dans le fer (Zn -> Fe) et / ou la diffusion du fer vers le zinc (Fe -> Zn). On observe ainsi un
enrichissement en aluminium 3 l'interface acier / zinc. En associant cet enrichissement avec une
couche d’alliage trés fine, il produit une adhérence particuliérement bonne du zinc [Warnecke, 1990].
Cependant a partir du moment ot la couche d’inhibition est saturée en fer, elle se dégrade, ce qui
entraine rapidement sa rupture et la formation non uniforme de phases intermétalliques fer - zinc. Etant
donné que les revétements ont, dans ces conditions, de mauvaises caractéristiques mécaniques, il est
important de garder la durée &’immersion de la tole dans le bain inférieure a celle nécessaire a la

formation d’une couche d’inhibition compléte.

E-3-c-2 Leplomb
En galvanisation, le bain peut contenir du plomb a des tenaurs variant suivant les lignes de 0 2 0.07 %
(en poids). Le plomb est responsable, a partir d’une teneur de I’ordre de 0.018%, de I'aspect
solidification avec fleurage auquel certains secteurs d’utilisation sont trés attachés (batiment par
exemple) [Buscarlet, 1987, Fasoyinu, 1990]. Le plomb n’est pas vraiment un élément d’addition, c’est
plutdt une impureté qui accompagne le zinc dés le minerai (cela dépend bien évidemment de sa teneur).
[1 est pratiquement insoluble dans le zinc solide ; méme & 450°C, il n’influence pratiquement pas la
réaction Zn - Fe (la limite de solubilité du plomb dans le zinc liquide est de 1.2 %). Le plomb forme
des précipités aux joints de grains du zinc ; il se distribue de maniére aléatoire dans la couche de zinc,
soit de facon isolée, soit en amas de particules, mais ces particules sont concentrées a la surface
extérieure [Jaffrey, 1980]. La croissance exagérée des cristaux de zinc lors de la solidification peut étre
supprimée si le bain ne contient pas de plomb [Warnecke, 1990]. Une réduction de la teneur en plomb
du bain de galvanisation entraine une microstructure plus uniforme avec des grains plus petits
[Warnecke, 1990]. Cameron et Harvey, 1967 ont proposé I’interprétation qu’une addition marquée de
plomb dans le bain de zinc, réduit le nombre de germes effectifs dans le métal liquide, ce qui conduit a

des grains de plus grande taille dans le revétement solidifié.

Le role du plomb, dans les bains de galvanisation est 4’ améliorer la mouillabilité de ’acier par le zinc
[Buscarlet, 1987]. Combiné avec de I’étain, le plomb entraine 1’apparition d’un aspect de fleurage du

revétement.

Dans le cas des applications automobiles, les inconvénients en corrosion et surtout en corrosion
intergranulaire liés a la présence du plomb sont tels que de plus en plus P’industrie tend & réduire, voire
complétement supprimer cette addition. A ces raisons s’ajoutent des motifs écologiques liés a la

toxicité du plomb.
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E-3-c-3 Lefer
I provient de I’attaque de I’acier par le zinc. Sa limite de solubilité a 450°C est égale a 0.03%. L’excés

de fer précipite sous forme d’intermétalliques Zn - Fe (mattes) dans le bain. Le fer dans les alliages de
zinc n’a pas d’effets fAcheux sur les caractéristiques mécaniques ; il peut seulement provoquer des

difficultés & 1’usinage ou au cours des opérations de polissage [Lébre, 1978).

E - 3-c¢-4. L'étain - cadmium
Ces deux éléments se retrouvent dans les bains de galvanisation lors de I'utilisation de zinc de

deuxiéme fusion. Cette utilisation est certes économique ; elle engendre néanmoins des problémes de
pollution. Ces éléments améliorent le pouvoir mouillant et augmentent le fleurage. L’étain fout comme
le cadmium ont surtout un effet détrimental dii au fait qu’ils limitent la réaction Fe - Zn. L’étain et le
cadmium, comme le plomb, sont responsables d’un phénoméne de corrosion intergranulaire, di 2 leur
présence dans les joints de grains ou ils ségreégent, ces éléments étant trés peu solubles dans le zinc
[Farge, 1966]. La corrosion intergranulaire se manifeste par une chute rapide des caractéristiques
mécaniques et I’ apparition d’une fragilité qui rend ces éléments d’alliages indésirables dans les bains

de galvanisation en continu [Lébre, 1978].

E-3-c-5. Lecuivre
La solubilité du cuivre dans le zinc a la température de fusion de celui-ci n’atteint pas 3 % en poids et
elle tombe 0.3 % 2 la température ambiante. De plus, comme le cuivre n’a pas le méme effet salutaire
que I’aluminium sur I’agressivité du zinc vis —a — vis du fer, il n’est jamais ajouté seul. Son intérét
réside dans le fait qu’il retarde I’influence des impuretés qui provoquent une corrosion fissurante

(plomb, cadmium, et étain). Cet élément n’influence pas la réaction fer - zinc.

E - 3-c- 6. Le magnésium
Comme le cuivre, le magnésium a été ajouté a I’origine pour lutter contre les effets néfastes des
impuretés qui causaient la corrosion fissurante, mais cet élément joue aussi un role trés important de
durcisseur de I’alliage dont il améliore la charge de rupture et la dureté. Par ailleurs, aux faibles
teneurs, il abaisse le seuil de fragilisation de I’alliage aux basses températures. Enfin, a trés forte

teneur, le magnésium est susceptible de provoquer de la fragilité a chaud.

E -3-c¢-7. L'antimoine
Pour conserver un aspect de fleurage tout en réduisant I’addition de plomb, afin de réduire les

inconvénients de corrosion intergranulaire, I’antimoine se pose en élément de substitution du plomb, a
des teneurs du méme ordre de grandeur que le plomb [Buscarlet, 1987]. Cet élément se comporte d’une
maniére comparable au plomb, il forme aussi des précipités aux joints de grains et provoque une

croissance de taille de grains [Fasoyinu, 1990].
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E - 3- ¢ - 8 Le manganése, le nickel
Ce sont des éléments qui sont ajoutés au bain de zinc pour pallier les influences néfastes d’une forte

teneur en Si de 'acier [Foct, 1993]. Ceci est vrai essentiellement dans la galvanisation au trempé.

E-4. Leskin - pass

E - 4 - a. But du skin - pass

Le skin - pass est un procédé de laminage, a chaud ou 2 froid sous traction, qui consiste a déformer une
tole d’un taux de réduction en épaisseur inférieur 2 5%. Quand 1'allongement est supérieur 2 cette
valeur, il s’agit alors de I’opération dite de double réduction, qui est un véritable laminage a froid
(figure 18). Le skin - pass est présent sur quasiment toutes les lignes de galvanisation. II est effectué
aprés la galvanisation et le refroidissement de la tole. Dans notre étude, il s’agit d’un laminage a froid
(T < 50°C) de I'acier revétu avec un taux de réduction compris entre 0.5 et 2 %. Un skin - pass

supérieur dégrade les caractéristiques mécaniques du substrat.

o

H

Figure 18 : schéma du laminage qui représente aussi celui du skin - pass dans le cas particulier d’une

finition avec Ah/h petit [Le Bon, 1994 cité dans Quantin, 1994]
Jusqu’aux années 1980, I’opération de skin - pass, considérée comme une opération de finition des
toles minces, était mise en ceuvre de maniére empirique de fagon a satisfaire quatre exigences [Bush -

Milosevic, 1992] :

- donner une meilleure planéité a la bande,
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- supprimer le palier de la courbe de traction de Dacier : afin d’éviter qu’apparaissent des
vermiculures lors du formage de la tole [Jutteau, 1982].
- imprimer une rugosité définie par les utilisateurs,

- permettre une réactivité adéquate de la tole.

Ces objectifs sont directement iés a la qualité du revétement. Mais le skin - pass n’a jamais fait I’objet
d’une recherche détaillée notamment pour son influence sur ’amélioration de la résistance a la
fissuration. Notre étude envisage le skin - pass et plus particuliérement le taux de déformation
caractérisant cette opération, comme moyen d’obtenir une optimisation réelle de la résistance a la

fissuration.

La diversité des nuances de toles (aciers 4 haute limite d’élasticité, aciers sans interstitiels, aciers a trés
bas carbone, tbles revétues aptes 4 1’emboutissage profond) et I’évolution du fer blanc vers une
diminution d’épaisseur, se sont accompagnées du besoin d’automatisation de I’opération de skin - pass

et de I’obtention de propriétés plus réguliéres [Houyoux, 1997].

La mise en forme a froid [Montheillet, 1996] signifie une mise en forme a température ambiante, ce
qui veut dire que le matériau n’est pas chauffé volontairement, ni avant, ni aprés 1’opération de mise en
forme. La déformation plastique peut toutefois engendrer un échauffement considérable par
dissipation, sous forme de chaleur, de la plus grande partie de I’énergie mise en jeu. L accroissement
de température peut parfois attcindre une centaine de degrés, notamment dans les procédés de mise en
forme a grande vitesse. Il est préférable de se référer au paramétre T/T¢, appelé température homologue
de la déformation, T désigne la température absolue du matériau et Tf, la température absolue de fusion

commengante, exprimées en Kelvin.

= Lorsque T/Tf< 0.3 : domaine de déformation a froid.

= Lorsque T/Tf> (.5 : domaine de déformation a chaud.

= Enfin, dans Dintervalle 0.3< T/Tf < 0.5, on observe une combinaison des deux types de
mécanismes. Cette gamme de température, relativement peu utilisée, est celle de la déformation a

tiede ou a mi - chaud.

Le tableau 2 reprend les températures correspondant a 0,3 Tf et 0,5 Tf de certains matériaux

hexagonaux.
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Meétal 03Ts 05Tf Tt

Zn -65°C 73 °C 419 °C
Mg 4°C 188 °C 650 °C
Ti 309 °C 697 °C 1668 °C

Tt température de fusion en °C

Tableau 2 : températures (°C) correspondant aux limites conventionnelles supéricures de la
déformation a froid (0.3 T¢) et inférieures de la déformation a chaud (0.5 Tf), exprimées en degré
celsius, pour quelques matériaux hexagonaux.

Remarque : les expressions 0.3 Ty et 0.5 Tf doivent étre calculées en Kelvin. Elles peuvent étre

éventuellement converties ensuite (et pas avant calcul) en degrés Celsius.

E - 4 - b. Effet des actionneurs du skin - pass

E-4-b- 1. Lubrification
Le skin - pass peut étre effectué avec ou sans lubrification [Fleder, 1996].

Parmi les techniques permettant de maitriser le frottement, I’adhérence et 1’usure entre deux corps, la
lubrification est sirement la plus courante et la plus anciennement pratiquée [Bush - Milosevic, 1998].
Elle consiste a intercaler entre deux corps, un troisiéme corps de faible cission (propre & minimiser le

frottement) et/ou de contrainte de rupture faible (propre & minimiser 1’adhésion).

La présence de lubrifiant dans I’emprise (skin - pass dit humide) va surtout jouer par son effet sur
I’allongement et, a allongement constant, sur I’effort de skin - pass. En outre, le lubrifiant dont une
partie reste piégée dans 1’emprise, au fond des aspérités du cylindre, interdit en général un transfert

total de matiére et / ou de rugosité des cylindres [Pawelski, 1994 cité dans Bush - Milosevic, 1998].

E -4-b- 2. La vitesse de laminage
L’effet de la vitesse de laminage est assez compiexe. La vitesse de laminage modifie la limite

d’élasticité du produit laminé par le biais de la vitesse de déformation. Elle modifie aussi le frottement
dans I'emprise, notamment dans le cas du skin - pass humide. Les résultats publiés suggérent

néanmoins que 1’effet de la vitesse est en définitive faible, voire négligeable [Jutteau, 1982].
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E -4-b- 3. Le diametre des cylindres de laminoirs
A taux d’allongement équivalent, I’augmentation du diamétre des cylindres de travail améliore le taux

de transfert de la rugosité [Biausser, 1987 cité dans Bush - Milosevic, 1992 , Stevenson, 1985]. 11 est
classique d’attribuer cet effet & I’augmentation concomitante du taux de compression due au laminage,
méme si la pertinence de cetie interprétation est limitée, compte tenu de la complexité de I’état
mécanique du métal dans I’emprise. Ce paramétre est également susceptible de modifier la texture de

cisaillement du matériau (via le rapport I/h) [Kr5l, 1985].

E-4-b-4. Latole d'acier
En ce qui concerne la limite d’élasticité, Stevenson (1985) mentionne une augmentation du transfert si

la tole est plus dure. En effet, un acier plus dur nécessite en général un allongement plus grand pour
effacer le palier qui est alors plus important. Les résultats disponibles suggérent que ce paramétre a peu

d’effet lorsqu’on exprime le transfert en fonction de 1’allongement dans le cas du skin - pass humide.

E-4-b-3. Epaisseur de la tole _
[ s’agit du paramétre le plus important car il détermine la longueur de I’arc de contact, I’effort de

laminage, donc le rayon déformé. Toutefois, I'influence de I'épaisseur de la tole est trés difficile a
étudier. Cependant les résultats publiés suggérent que le transfert est meilleur, a allongement donné,

sur une bande plus mince [Biausser, 1987, Stephenson, 1985, Pankin, 1968].

E - 5. Bilan sur la galvanisation

L’importance de plus en plus grande que prend la galvanisation dans de trés nombreux domaines
d’utilisation est incontestablement due au fait que la galvanisation est le procédé de traitement de
surface offrant le meilleur rapport qualité/prix. Une caractéristique importante de la tole galvanisée en
continu est de résister a la corrosion non seulement sur les faces recouvertes de zinc mais aussi sur les

zones ol I"acier a été mis & nu (tranches cisaillées et griffes, par exemple).

La qualité d’une galvanisation dépend des opérations préliminaires de préparation de surface des t6les
d’acier, I’état de surface étant extrémement important sur la prise de zinc résultant du contact fer - zinc.

Elle dépend aussi d’un nombre appréciable de facteurs tels que :

- latempérature du bain de galvanisation ;
- lamouillabilité de la tole par le bain liquide ;

- la durée d’immersion ;
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- lavitesse de retrait des piézes ;
- lacomposition du bain de galvanisation ;
- lerefroidissement suivant le retrait ;

- lanature de Iacier a galvaniser,

Un certain nombre de paramétres plus physiques ont également une influence non négligeable ; ils sont

briévement examinés au paragraphe suivant.

F. Autres paramétres influents

F - 1. Energie de surface

La taille des fleurs dépend aussi de la tension de surface des éléments d’addition : elle diminue lorsque
la tension de surface des éléments d’alliages présents dans le bain augmente, cf. Tableau 3 paragraphe
F2c. Donc, de trés grandes fleurs sont obtenues avec des éléments tels que le Bismuth, I’ Antimoine et
le Plomb (faible tension de surface). En effet, les fleurs se forment par croissance de dendrites a partir
d’un germe se trouvant dans le zinc liquide. Comme les éléments d’alliage, qui ont une limite de
solubilité dans le zinc solide relativement faible, sont concentrés aux alentours de la pointe de la
dendrite, ils diminuent le rayon de courbure 3 Ia pointe de la dendrite et augmentent donc sa vitesse de
croissance, produisant ainsi de trés grands grains. L’orientation des plans de base de ces échantillons
varie de 17 & 80° par rapport & Ia surface de I’échantillon. Ceci est en contradiction avec la direction de
croissance du zinc (10.0). Fasoyinu (1990) suppose donc que les éléments d’alliage présents dans le
liquide et la croissance dans ia couche fine liquide peuvent modifier la direction de croissance des

dendrites.

F -2. Lasolidification des dépots de zinc

F -2 -a. Introduction

La structure de solidification d’un revétement peut varier de maniére significative en fonction de la
vitesse de refroidissement et de la composition du bain de galvanisation. Klang (1987) a identifié la
croissance des dendrites dans la direction <11.0> et Wall (1984) I’a supposée dans la direction <00.1>.
Toutefois, la direction de croissance privilégiée du zinc est la direction <10.0> [Cameron, 1967, Klang,
1987, Mei, 1993, Akdeniz, 1994, Maeda, 1996]. En effet, la nature trés anisotrope du zinc entraine lors

de la solidification une forte texture de fibre [00.1].
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F -2 - b. Formation d’une texture

Lorientation du plan basal par rapport 4 I'interface solide — liquide détermine la morphologie des
alliages de zinc. Hulne (1954) et Audero (1973) (cités dans Akdeniz, 1994) ont montré que, lorsque le

plan de base est paralléle a I’interface solide — liquide, des cellules réguliéres hexagonales se forment,
alors que si la croissance a lieu le long d’une direction dans le plan de base, les cellules hexagonales

sont beaucoup plus allongées ¢t deviennent des lamelles paralléles au plan de base.

Les structures avec fleurage ou: fleurage minimisé (taille de grains entre 1 et 10 mm) ont toujours une
intensité de texture basale constante [Wall, 1984], tandis que pour des petits grains obtenus par le biais
du procédé Heurtey (taille de grains 0.1 mm), la texture basale est plus marquée. La relation supposée
entre la taille de grains et I'acuité de texture [Wall, 1984] a été démentie par les résultats de I’étude de
plusieurs revétements de zinc différents. En effet, Klang (1987) propose une explication selon laquelle,
la texture basale se forme si la nucléation commence & I’interface Zn / air refroidi et qu’aucune texture
ne se forme si la nucléation commence a l'interface Zn / Fe. Strutzenberger (1998) parle d’une
nucléation hétérogéne a I'interface Zn / Fe, mais ses hypothéses ne peuvent pas expliquer tous les
résultats car la germination ne commence pas toujours a une interface. De plus, la solidification du
cristal de zinc ne se fait pas toujours 4 la méme vitesse 4 partir d’une interface [Fasoyinu, 1990]. Une
autre théorie proposée par Spitle (1989) postule que I'acuité de la texture est déterminée par le degré
de surfusion du film liquide avant la formation de germes cristallins de zinc. En tenant compte de la
direction de croissance rapide <10.0>, cette théorie propose aussi que I’accroissement du taux de
croissance dans <10.0> augmente avec la surfusion. Un modéle (Automates Cellulaires [Brown et
Spittle, 1990]) fondé sur cette théorie, explique le réle de la composition du bain et des conditions de
procédé sur le développement de la texture. Cette théorie suppose que 1’addition de plomb réduit le
nombre de germes effectifs [Cameron, 1967] : elle est cependant en contradiction avec les résultats

récents de Fasoyinu et Weinberg (1990).
F - 2 - c. Phénoméne de surfusion

La mesure de la surfusion, non seulement du bain mais aussi de la couche liquide avant solidification, a
différentes vitesses de refroidissement, a montré que celle-ci est inférieure 4 1°C [Fasoyinu, 1990]. Ce
résultat a été confirmé par Strutzenberger (1998). La surfusion ne parait donc pas déterminer
directement la formation des fleurs. Ces résultats ont permis A Fasoyinu et Weinberg (1990) de
proposer une nouvelle théorie gui explique 1’apparition de fleurs. Le diamétre des fleurs ne dépend que
des éléments dalliage présents dans Ie bain, 11 est lié 4 la tension de surface des éléments d’addition de

I"alliage : la taille des fleurs diminue avec I"augmentation de latension superficielle de vapeur des
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¢léments d’alliage. Wall et al. (1984) supposent que les fleurs dendritiques se forment 2 partir d’un
germe. Les éléments d’addition de faible énergie d’interface et d’une solubilité trés limitée & 1’état
solide (cas d’addition d’au moins 0.04% en poids de plomb ou de bismuth ou d’antimoine) sont trés
concentrés a la pointe de la dendrite. Ceci diminue le rayon de courbure au sommet de la dendrite et
augmente ainsi la vitesse de croissance dendritique (figure 19). La vitesse élevée de croissance de la
branche dendritique primaire produit de grands grains. L'ajout de I'ensemble de ces éléments cadmium,
étain, aluminium et manganése n’ont pas d’influence notable sur la formation de fleurs, que les

additions soient ou non simultanées [tableau 3, Fasoyinu, 1990].

Alliages : Coefficient de Co/k Tension de surface des
Co=02 ségrégation estimé ° (% poids) ¢1éments d’alliages
(% poids) k (Nm-1)

Zn - Al 0.2 1 0.860

Zn-Pb <0.01 >20 0.470

Zn - Sb <0.01 >20 0.395

Zn - Bi <0.01 >20 0.375
Zn-Cd 0.05 4 0.59

Zn - Sn <0.01 > 20 0.566

Zn - Mg 0.05 4 0.583

Zn - - 0.760

Tableau 3 [Fasoyinu, 1990] : coefficients de ségrégation estimés et compositions a |’ interface dans les
alliages binaires de zinc.

Co : coefficient de ségrégation et Co/k : tension de surface

<a}Q‘ O @ 5

> ~10% ¢ > 109

J\ \(/ /Dﬁdriie secondaire

Z/\LMJ

Dendrite primaire

Figure 19 : schéma montrant le développement des dendrites : a) croissances équiaxes, b) croissance

colonnaire ; r* est la taille critigue d’un germe sphérique [Quantin, 1994].
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F -2 -d. Influence des éléments d’addition dans le bain de zinc

Les différentes orientations des fleurs ont été expliquées par le fait que la direction de croissance de la
dendrite peut étre modifiée par les éléments d’addition dissous dans le bain et par la croissance dans
une couche liquide fine. Les branches dendritiques primaires croissent dans les directions <10.0>
jusqu'a ce qu’elles rencontrent la surface en fusion. Leur direction de croissance change suivant la
surface de fusion, en restant dans les plans perpendiculaires a la surface de fusion et contenant la
direction <10.0>. La vitesse de croissance de la dendrite peut augmenter dans la surface de fusion,

contribuant ainsi a la formation de fleurs [Fasoyinu, 1990].

L’addition de plomb influence !e processus de nucléation en diminuant la tension de surface du zinc
liquide. Ainsi, la présence de piomb rend la germination plus difficile [Kim, 1995]. En d’autres termes,

en diminuant la fréquence de nucléation, le plomb entraine la formation de grands grains.

Une texture de fibre basale, ¢’2st 4 dire une texture ou les axese du zinc sont paralléles a la direction
normale 2 la téle d'acier, se forme souvent dans les revétements galvanisés a chaud. Dans les dépots
solidifiés rapidement et avec une faible teneur en impuretés [Klang, 1987, Spittle, 1989, la texture
basale est presque parfaite. Toutefois, Klang (1987) a montré lors de Iétude de plusieurs échantillons
de bains zinc — aluminium ainsi que dans la plupart des bains de zinc pur, aucune texture particuliére

n’était mise en évidence.

F-3. Larugosité

La rugosité des surfaces est un paramétre important. Celle du substrat influence la texture du
revétement et celle du revétement joue un role important 4 la mise en forme du produit. Elle intervient

¢galement dans ’aspect des pi¢ces aprés peinture.

La rugosité est définie par le critére Ra, qui est la moyenne arithmétique des hauteurs du profil de
rugosité mesurées par le palpage sur une longueur de base. Elle est exprimée en micrométres (ou en
microinches (40 microinches valent 1 micrométre)). Sans skin-pass, la rugosité est celle résultant de la
solidification normale des cristaux de zinc. Dans le cas des produits skin - passés, la rugosité est
donnée par I'impression du gravage de la surface des cylindres du skin - pass sur la bande. Plusicurs
gammes de rugosité peuvent étre réalisées. Le tableau 4 donne des exemples de gammes visées. Sans

mention particuliére, les t6les skin - passées sont fournies en fini standard.
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FINI RUGOSITE
Lisse <a0,4 um
Standard De 0,84 1,8 pum
Forte >al1,8 pm

Tableau 4 : gammes de rugosités
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III. LES METHODES EXPERIMENTALES

A. Introduction

Nos travaux concernent I’étude des relations entre les textures, les microstructures et I’aptitude a la
déformation et a la mise en forme de divers aciers galvanisés. Nous allons détailler dans un prentier temps
I’ensemble des techniques opératoires utilisées et dans un second temps, les échantillons anaivsés. Nous
avons fait, pour I’étude de la texture, des mesures par goniométrie de texture, pour I’éwude de la
microstructure, un polissage mécanique et une observation en microscope optique et les tests d’aptitude a

la déformation sont des tests de pliage a 180°.

B. Détermination des textures cristallographique

B - 1. Méthodologie de ’analyse de texture

La plupart des matériaux utilisés technologiquement ont une structure polycristalline. Leurs sropriétés
dépendent a la fois de la structure de 1’agrégat polycristallin, constitué en partie ou en totalité de ¢omaines
monocristallins (grains) séparés par des joints de grains et des propriétés des cristaux qui le constituent. La
structure de 1’agrégat et donc son influence sur les propriétés des matériaux obtenus, dépendent du
traitement subi par les matériaux. En raison de 1’anisotropie des propriétés cristallines, I’orientzfion du
cristal et tous les paramétres de structure qui en découlent, comme la texture, jouent un role pré¢ominant
parmi les paramétres caractérisant un matériau polycristallin. La texture et les grandeurs qui y sont reliées
constituent donc d’importants paramétres structuraux car ils influencent les propriétés des matésiaux et ils

évoluent lors du traitement des matériaux.

L’existence d’une texture peut induire des problémes spécifiques & I’utilisation d’une piéce dennée mais
peut également conférer des propriétés intéressantes pour des utilisations particuliéres. Cet aspect est déja
tres utilis€ pour la synthése et la fabrication de certains produits (solidification orientée...). Touiefois, la
modification de la texture pour optimiser les propriétés physiques d’une piéce reste un domaine argement
inexploré. Ceci est di en grande partie au fait que les relations quantitatives textures - propriétés n’ont été

développées que récemment.
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Les premiers développements de la méthodologie d’analyse des textures furent proposés indépendamment
par Bunge (1965) et Roe (1965). Ces deux auteurs proposent un développement en série de la fonction de
texture et des figures de pdles sur la base des harmoniques sphériques. Ce développement sera le
fondement de la méthode harmonique. D’autres méthodes furent introduites, notamment la méthode
biaxiale par Williams (1968). Ruer (1976) a développé la méthode vectorielle et enfin, plus récemment, on
assiste au développement de méthodes discrétes qui remplacent les fonctions de densité continues nar des

suites de valeurs numériques discrétes [Matthies, 1979 et Schaeben, 1984].

La fagon la plus compléte de décrire la texture cristallographique d’un matériau est de définir s2 fonction
de densité des orientations (Orientation Density Function, ODF) ou fonction de texture. Cette fonction
statistique définit la fraction volumique dV/V du matériau ayant une orientation g & ¢z prés,

indépendamment de la localisation spatiale des cristallites dans le matériau.

dv/V = f(g) = flel, ¢, 2)

Cette orientation g peut étre exprimée au moyen de diverses coordonnées, notamment les angles d’Euler.
Chaque orientation est définie par un triplet d’angles (1,4, ¢2), paramétres de la rotation qui améne le

repére d’échantillon en coincidence avec le repére cristallin, & une translation prés.

B - 2. Les figures de poles

B - 2 - a. Méthodes de diffraction polycristallines

Les méthodes les plus importantes pour mesurer I’intégrale de I'intensité diffractée sur un grand nombre
de cristallites sont les méthodes de diffraction polycristalline. La mesure de figures de poles a I'aide d’un
goniométre de texture (figure 20), est la méthode la plus courante. Le goniométre permet de mssurer des
intensités diffractées I(y) correspondant aux densités P (y) de poles dans chaque direction y de
I"échantillon, en orientant celui-ci par rapport au faisceau incident de rayons X et au détecteur par des

rotations appropriées (g,x) (figure 21) qui permettent d’explorer la demi - sphére des pobles

(centrosymétrie des figures de poles expérimentales). La famille de plans Pj est sélectionnée par I’angle 20

entre le faisceau RX incident et le faisceau diffracté, délimité par les fentes du détecteur RX.

LETAM, juillet 2000 42



Les méthodes expérimentales

Figure 20 : schéma d’un goniometre de texture (4 4 cercles)

R_X. incidents R.X. diffractés

\(/I g Plans cristailing

Détecteur
Tuke
R
Déclinaizon
x>
Azimuth
(©)

Figure 21 : plan cristallographique diffractant suivant la loj de Bragg, angles de déclinaison y et d'azimut

@ de I'échantillon sur le goniométre
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Les tracés de figures de poles sont des projections stéréographiques des intensités diffractées $u7 'z sphére
des poles (figure 22). Les mesures sont Couramment effectuées en réflexion, la partie mancuznte est
obtenue dans les figures de poles recalculées a partir de I’ODF calculée par I'analyse de texturs 32lon Ia

méthode des figures de pobles incomplétes.

Figure 22 : sphére des poles et projection stéréographique

Un faisceau paralléle de rayons X contenu dans le plan horizontal est dirigé vers le centre commun 4 tous
les mouvements de rotation du goniometre. Dans ce méme plan horizontal, le détecteur de phatons X est
positionné dans une direction faisant un angle 26 par rapport au faisceau incident de rayons X. L.z valeur
de I"angle © est lide, par Ia condition de Bragg, 4 Ia distanceinterréticulaires dhk1 des plans qui participent
a la diffraction :

A=2dpk].sinBp

Ainsi, pour amener successivement tous les plans en position de diffraction, I’échantillon doit cuhir une
premiére rotation autour de 13 normale & I’échantillon, caractérisée par I’angle d’azimutp, et uns saconde

rotation de déclinaison d’angley. La déclinaison d’angle y est généralement limitée a 80° car ar-dela, le
faisceau diffracté s’élargit de sorte que le compteur ne peut recueillir qu’une partie de !'intensité

diffractée. Il s’agit du probléme de la défocalisation.
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A chaque position (@,%), le compteur détecte une intensité Ihi(y) (exprimée par exemple en nombre de
coups par seconde) proportionnelle 4 la densité de poles Phj (y). Les intensités diffractées correspondant
aux poles (hkl) peuvent étre représentées par des lignes d’iso-intensité sur la sphére des péles ou sur le
cercle équatorial par projection stéréographique. La figure correspondante s appelle couramment figure de
poles, alors que du point de yue mathématique la figure de poles représente la densité de Phi (y) pbles hi

dans la direction d’échantillon y.

Les valeurs mesurées sont généralement corrigées du bruit de fond et de la défocalisation [Bunge, 1993].
Une correction du volume diffractant ne s’applique pas aux mesures sur les couches de zinc qui sont
suffisamment épaisses pour que le faisceau incident soit complétement absorbé par le matériau [Bell,
1957].

Afin d’augmenter la statistique de grains mesurés, 1’échantillon est animé d’un mouvement d’oscillation
de telle sorte que le faisceau incident balaye un maximum de grains dans chaque direction (B4). Ceci est

particuliérement intéressant dans e cas de grains ayant des grandes tailles (> a 100um), mais cette
oscillation peut s’avérer insuffisante dans le cas de tailles de grains encore plus importantes, de I’ ordre de
300 pm. Le nombre de grains irradiés n’est alors pas représentatif de tout 1’échantillon et une solution
possible consiste alors 3 faire plusieurs mesures que I'on superposera pour augmenter la population
statistique. Cette superposition ne nous permet pas de comparer les intensités sans effectuer une
normalisation, mais elle nous donne immédiatement une idée globale de la texture prédominante dans

I’échantillon.

Pour une matériau revéy, I"analyse se complique par la multiplicité des raies de diffraction dont certaines
peuvent étre proches. Pour éviter leurs chevauchements aux grands angles, la largeur de fente dy compteur
doit étre réduite, ce qui malheureusement accentue I'effet de Ia défocalisation. 11 convient alors d’utiliser

une anticathode appropriée de grande longueur d’onde favorisant la séparation des pics.

Le choix de I’anticathode par rapport aux propriétés d’absorption du matériau utilisé s’avére important,
Une absorption forte entrainera une fluorescence plus élevée. Pour une analyse sur du zinc, les distances
interréticulaires des plans (00.2) et (10.0) ont des valeurs relativement proches : respectivement 2.473 et
2.30 angstréms. I1 convient donc de prendre une anticathode appropriée de grande longueur d’onde,
favorisant ainsi la séparation des pics. L’anthicathode choisie est le cobalt, qui présente deux avantages :
d’une part séparation des pics de diffraction grace a la valeur de sa longueur d’onde et d’autre part,

limitation du probléme de fluorescence grace 4 un coefficient d’absorption faible pour le zinc,
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Dans certaines situations (par exemple lorsque les tailles de grains sont importantes), il peut s’avérer
difficile d’obtenir une bonne analyse par goniométrie de texture aux RX. Les techniques de mesures
d’orientations individuelles par EBSD (Electron BackScattering Diffraction) se présentent alors comme

des techniques complémentaires des rayons X.

B-2-b Corrections des figures de poles

B-2-b-1. Le bruit de fond
Lors d’une mesure de figure de poles, en plus de I'intensité utile 4 la définition des figures de poéles, des

intensités peuvent provenir de réflexions parasites, de la fluorescence du matériau. Ces photons X

supplémentaires représentent le bruit de fond (Bunge, 1969, 1982 ; Matthies 1988, Diot, 1996].
Pour ne recevoir que le signal correspondant a la raie de diffraction utilisée pour la figure de poles, a
chaque angle de diffraction et de déclinaison, les valeurs des intensités se situant de part et d’autres du pic

de diffraction sont soustraites des intensités relevées sur la figure de poles. Le bruit de fond est ainsi
déduit (figure 23 et 24).
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Figure 23 : description du bruit de fond
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Figure 24 : mesure du bruit de fond
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B-2-b-2. Ladéfocalisation
Lors des mesures de figures de péles au goniométre de texture, I’échantillon décline de 0 i 80°. Aux

angles proches de 80°, I'information recueillie par le détecteur diminue car le faisceau incident de rayons
X devient presque rasant. La tache du faisceau incident sur I’échantillon passe de circulaire a elliptique et
une grande partie de I’information est perdue (figure 25).

1,

0° Angle de défocalisation 90°
Figure 25 : Effet de la défocalisation

Pour remédier a ce probléme. un systeme de deux jeux de fentes réglables en hauteur et en largeur est
installé en amont du détecteur. Le réglage de la largeur de fente (jeu de fentes verticales) permet de
sélectionner le pic de diffraction considéré et d’éviter que la diffraction due a des pics voisins ne vienne

contribuer a I’intensité recueillie dans le compteur RX (figure 26).
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Figure 26 : Role de la largeur de fente et de la hauteur de fente

Le calcul de la largeur de fente L s’effectue de la fagon suivante :

L =2Dtan AB/2

avec D la distance échantillon compteur (méme unités que L)
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et AB : la résolution angulaire en degré
Le réglage de la hauteur de fente ( jeu de fentes horizontales) permet de sélectionner I’ information venant
de la zone délimitée par le pas angulaire de déclinaisonAy pour réaliser une partition de la sphére des

pobles en couronnes jointives, sans trou ni chevauchement.

Le calcul de la hauteur de fente H s’effectue de la facon suivante -
H =2D (sin 6) Ay

avec D la distance échantillon - compteur (méme unité que H)

Ay le pas de déclinaison en radians

et © I'angle de diffraction en radians

B -2-b-3. Pseudo— normalisation des Jigures de péles
Lorsqu’il n’est pas possible ou pas nécessaire de faire un calcul précis des ODF, deux méthodes de pseudo

- normalisation existent afin de permettre de normer les figure de poles pour les rendre comparables 3
d’autres figures de péles. Les figures de péles sont donc, en général, présentées avec une correction de
bruit de fond et de défocalisation pour une pseudo - normalisation lorsqu’elle ne sont pas suivies d’un
calcul d’O.D.F. Pour effectuer une pseudo - normalisation des figures de poles (00.2), il convient de
distinguer deux cas. Soit nous retenons I'hypothése que I’intensité moyenne dans la partie mesurée est
égale a I’intensité moyenne dans la partie non mesurée, soit nous retenons I’hypothése qu’il n’y a aucune
composante dans la partie non mesurée entre 78,75 ° et 90°, auquel cas, la partie non mesurée est supposée
d’intensité nulle. Cette demiére hypothése peut étre vérifiée par le rapprochement d’une autre figure de
poles judicieusement choisie : dans le cas des métaux hexagonaux la figure de péles (10.0) peut confirmer

s’il y a ou non des composantes sur le bord non mesurable de 1a figure de poles (00.2).

C. Applications, conditions de mesures

C-1. Figure de pdles

La détermination des figures de péles a été réalisée par diffraction de rayons X. Les figures de poles sont
mesurées a I’aide d’un goniométre de texture muni d’une anticathode de cobalt, 11 s’agit du goniométre

développé au LETAM, a I université de Metz [Humbert, 1984].

Le facteur de structure est nul pour la structure hexagonale compacte si (h+2k) est un multiple de trois et

si I est impair. Pour chaque facteur de structure nul, la raie correspondante ne diffracte pas. Dans notre
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étude, nous nous sommes contentés de la mesure de la figure de poles (00.2) qui représente I’ orientation
de I’axe ¢ des cristaux, ce qui est suffisant pour notre étude.

Les paramétres utilisés dans Ie cadre de notre étude sont résumés dans les tableaux 5 et 6 suivants :

Valeurs expérimentales
Anticathode de Cobalt : Kot 0.1791 nm
Intensité 25 mA
Tension 40 kV
Diametre du collimateur 0.8 mm
Largeur de fenétre 4 mm
Amplitude de balayage 12 mm
Distance au compteur 250 mm
Pas azimut 5°
Pas de déclinaison 2.5°
Déclinaison maximale 78.75°
Temps de comptage 3s

Tableau 5 : valeurs expérimentales

(hk.I) d[A] /1 3] 29 [9]
(00.2) 2.473 53 21.23 42.46
Tableau 6 : angle de diffraction du plan (00.2) du zinc pour une anticathode de cobalt d’aprés la fiche
ASTM 4 - 0831

C-2. Meétallographie

C - 2 - a. Préparations métallographiques
Afin d’éviter tout risque de charge lors de I'observation au MEB de la surface de I’échantillon, celui-ci ne
Sera pas enrobé. Par contre, pour I’étude sur la tranche, une résine conductrice sera préférée a la résine

classique.

La préparation des échantillons est une ¢tape importante et délicate. Surtout dans le cas du zinc qui est un
métal de bas point de fusion recristallisant donc & basse température et qui macle aisément. Ii est
nécessaire d’éviter tout écrouissage au cours du polissage afin de ne pas induire de changement de texture.

Le fait de travailler sur des couches galvanisées pose en plus un probléme lié aux couches de faible
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épaisseur qui requiérent un polissage trés minutieux. L’échantillon est d’abord bien nettoyé a I’acétone,

puis poli au papier abrasif 2400, puis au diamant sur feutre 3 6 um, 3 um et enfin 1 um.

C - 2- b. Attaque chimique
L’attaque chimique est réalisée avec le réactif de Finkeldey. L’échantillon ne restera que quelques
secondes dans la solution afin d’éviter d’attaquer en profondeur et de pouvoir conserver ainsi le bénéfice

d’une surface bien polie. Les échantillons seront ensuite abondamment rincés et séchés.

Composition du réactif de Finkeldey :
-200 g de Crp03
- 27 g de NasS04
- 54 ml de HNO3

le tout dilué dans un litre d’eau distillée.

C -2 - c. Observations

Les micrographies optiques sont réalisées sur un microscope optique type Zeiss - Axiophot, au laboratoire
LETAM.

C - 3. Détermination des propriétés de pliage

Les tests de déformation sont effectués au laboratoire de contréle de Cockerill - Sambre, Il s’agit de tests
de pliage a 180°, fréquemment utilisés dans Iindustrie de la galvanisation pour les produits destinés au
batiment. A température ambiante, ils permettent de déterminer facilement la ductilité du revétement de
zinc dans des conditions critiques de déformation. II s’agit donc d’un test de contrdle de qualité
¢lémentaire qui ne permet pas une approche quantitative des phénoménes. Il est difficile de déterminer

une variation de texture expérimentale au cours d’un tel essai.

Les éprouvettes sont d’abord prépliées puis pliées jusqu'a 180° a I’aide d’une machine de compression

(figure 27)
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Figure 27 : schéma de pliage

Le diamétre de pliage est déterminé par I'épaisseur de I’acier et du revétement. Les aciers de faible
epaisseur seront plus fortement déformés que les aciers épais. La résistance 2 la fissuration est estimée par
I"opérateur en fonction de Ia fréquence d’apparition des fissures. L’appréciation est relativement rapide
mais reste néanmoins assez subjective. Pour la validité de ce travail, I'évaluation de la résistance 3 la
fissuration est faite sous forme de deux histogrammes (figure 28). L’un des histogrammes représente le
nombre de fissures en fonction de leur longueur et 1"autre, le nombre de fissures en fonction de leur
largeur. Les échelles sont identiques sur chaque histogramme. La longueur totale des fissures est calculée
pour chaque échantillon sur une surface de 5 mm?2, Cette représentation permet d’introduire un paramétre

quantitatif plus représentatif et plus objectif.,

Nombre de fissures

-

Longueur ou largeur des fissures

Figure 28 : histogramme de fissuration
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D. Matériaux

Les échantillons différent en fonction de plusieurs paramétres et ils peuvent provenir de différentes lignes
de galvanisation. Les trois lignes de Cockerill - Sambre ayant fourni des échantillons analysés dans ce
travail sont la ligne Galvameuse, Iz ligne VII de Flémalle et 1a ligne Eurogal, mise en service en 1997, Le
diamétre des cylindres de skin - Dass variera suivant les lignes de production. Les propriétés de I’acier
revétu peuvent également différer d’un échantillon a I’autre, selon qu’ils soient skin - passés ou non. En
outre, s’ils sont skin - passés, ils peuvent I'8tre soit avec du lubrifiant soit i sec. Les revétements, qu’ils
soient skin - passés ou non, peuvent &étre aussi planés ou non. Les échantillons proviennent directement

des lignes industrielles (cf. tableau T
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N° Numérotation Ligne Labo. Code % Epaisseur Epaisseur Diameétre % % Rugosité | Lubrification
Metz CSs indus. acier Aleff. totale revétement cylindre skp Planage| revét.
skp (Fm)
C1 [97107864 Galvameuse indus. Classe 2 0,176 0,74 275 / non 0,4
C2 97107864 Galvameuse indus. Classe 2 0,176 0,73 275 400 3,00 0,8
C3 |97107865 Galvameuse indus. Classe 2 0,176 0,74 275 / non 0,7
C4 97107865 Galvameuse indus. Classe 2 0,176 0,72 275 400 0,03 0,5
S3 |7970327203/0 Ligne7 indus. DDQ 0,25 0,64 80 400 1,00 1,45
S4 ;370327203/0 Ligne7 indus. DDQ 0,25 0,64 80 / non 0,4
S5 ;51370604211 Ligne 7 indus. Structo5 0,25 0,75 273 / non 0,5
S6 |7970604214 Ligne 7 indus. Structo5 0,25 0,75 289 400 1,00 0,7
209 |7980825209 Ligne7 indus. CQ 0,25 0,43 275 / non / 0,15
210 |7980825210 Ligne 7 indus. CQ 0,25 0,43 275 400 1,08 0,48 1,1
202 |280901202 Eurogal indus. DDQ 0,276 10 ym / non 0,50 0,3
203 2980915203 Eurogal indus. DDQ 0,28 0,8 10 pm 600 0,75 0,08 1,3
205 |2980915205 Eurogal indus. DDQ 0,28 0,8 10 ym 600 0,79 0,08 1,4
108 |2981123108 Eurogal indus. DDQ 0,25 0,75 72 600 0,70 0,38 1,3
(22%56') 2981119205 Eurogal indus. DDQ 0,25 0,8 70 600 0,80 1,3

Tableau 7 : Liste des échantillons étudiés et leurs caractéristique
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N° Numérotation Ligne Labo. Code %  Epaisseur Epaisseur Diamétre % % Rugosité | Lubrification

Metz CS indus. acier Aleff. totale revétement cylindre skp Planage revét.

skp (FM)
$4S1 |7970327203/0 Ligne 7 Labo. DDQ 0,25 0,75 80 ? 1,00 / 0,25 sec
4S5 ;370327203/0 Ligne7  Labo. DDQ 0,25 0,75 80 ? 5,00 / 0,05 sec
S551 ;370604211 Ligne 7 Labo. Structo5 0,25 0,8 273 ? 1,00 / 0,15 sec
S5S5 |7970604211 Ligne7  Labo. Structo5 0,25 0,8 273?500  J 0,2 sec
C1S1 |97107864 Galvameuse Labo. Classe2 0,176 0,74 275 ? 1,00 / 0,15 sec
C1S5 [97107864 Galvameuse Labo. Classe2 0,176 0,74 275 ? 5,00 / 0,15 sec
C1H1 |97107864 Galvameuse Labo. Classe2 0,176 0,74 275 ? 1,00 / 0,3 humide
C1H5 |97107864 Galvameuse Labo. Classe2 0,176 0,74 275 @ 5,00 / 0,1 humide
C3S1 |97107865 Galvameuse Labo. Classe2 0,176 0,74 275 ? 1,00 / 0,2 sec
C385 |97107865 Galvameuse Labo. Classe2 0,176 0,74 275 ? 5,00 / 0,2 sec

Tableau 7 : Liste des échantillons étudiés et leurs caractéristique
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V. Résultats et discussions

A. Introduction

Dans une étude antérieure [Lazik, 1997], plusieurs échantillons industriels ont été analysés afin de
déterminer s'il existait une corrélation entre la microstructure des revétements de zinc et leur
comportement en déformaticn. Cette étude a tout d’abord permis de vérifier "homogénéité des
résultats dans 1’épaisseur des revétements et sur toute la surface de la tdle. Les petites différences
existantes ont été attribuées zux fluctuations statistiques d’une production industrielle. Malgré une
certaine dispersion des résultats, une corrélation nette entre les textures, les microstructures et certaines
propriétés mécaniques des revéiements a ét€ mise en évidence. La compilation de ces résultats montre
qu’il existe une texture et une microstructure types, regroupant les caractéristiques optimales pour une
bonne résistance a la fissuration. De fagon systématique, plus I’intensité de la composante de fibre
<00.1> des revétements galvanisés est faible, meilleur sera le comportement en déformation de ces
revétements et meilleure sera leur résistance a la fissuration, a la condition qu'il s'agisse d'une texture

de fibre (00.1) et qu'il n'y ait pas de pics de forte intensité dans d'autres directions.

En fait, la résistance a la fissuration a été reliée a la texture et a la taille de domaine, aucune corrélation
directe avec la taille de grain n'a été observée. Nous rappelons ici la définition du concept de domaine
telle qu’elle a ét€ proposée par Lazik. Un domaine correspond a une zone homogeéne du point de vue de
I'orientation. La taille d’un domaine correspond donc 4 la distance moyenne entre les deux joints
incohérents les plus proches. Dans le cadre de ce travail, un joint est dit incohérent a partir d’une
désorientation supérieure a 15°, abstraction faite des joints de coincidence. Ainsi, lorsque des grains
voisins ont une orientation quasiment similaire (joints de faible désorientation), la taille de domaine
sera suf)én'eure a la taille de grain. En revanche, s’il y a recristallisation partielle ou inhomogénéité
dans un grain, la taille de domaine sera inférieure 4 la taille de grain puisque dans le grain, il y aura des
zones cristallographiquement inhomogénes (nouveaux grains, macles). En fait, la taille du domaine

correspond au libre parcours moyen de propagation des fissures.

En faisant varier le procédé de production, il est possible de modifier la microstructure, ainsi que les
propriétés mécaniques. Notre étude a pour but de mettre en évidence les paramétres du procédé de

production qui influent directement sur la microstructure et de les étudier afin de trouver les optima qui
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permettront d’obtenir le meilleur comportement en déformation des aciers galvanisés et notamr:ent la

meilleure résistance a la déformation du revétement.

Dans notre recherche, nous avons analysé I'influence de certains paramétres du procédé de production
et plus particuliérement les effets du skin - pass et de la chimie du bain de galvanisation. Pour
caractériser 1’effet du skin - pass, nous avons introduit non seulement les effets du taux de skin - pass a
proprement parler, mais aussi ies effets de la lubrification, des diamétres des cylindres de skin - pass,
des épaisseurs de tdles et plus particuliérement des épaisseurs des dépots. De la méme fagon, pour la
chimie du bain nous nous sommes intéressés plus particulierement a I'influence de la tensur en
aluminium. L’étude de la corrélation entre certains paramétres et le comportement a la fissuration des
¢échantillons galvanisés a été entreprise ; nous avons ainsi analysé I'influence de I'épaisseur du
revétement, du diamétre des cylindres de laminoirs, du type de substrat revétu, de I”utilisation cu non
de lubrifiant lors du skin - pass. Pour finaliser et interpréter les résultats de 1'étude sur le skin - pass,
nous avons modélisé 1'influence "théorique" de différents coefficients de frottement sur les
caractéristiques (contrainte et déformation) de ce paramétre. Le but de cette étude est la recherche de

I’optimum qui permette d’obtenir la meilleure résistance a la fissuration du revétement.

Notre recherche présente donc deux volets :

1 - Comprendre I’effet de ces paramétres en termes de modification de la microstructure, de la texture
et des caractéristiques, plus particuliérement la résistance a la fissuration des revétements de
galvanisation.

2 - Etendre et généraliser les relations proposées par Lazik entre microstructures, textures et propriétés,

notamment mécaniques, de résistance a la fissuration.

B. La pseudo normalisation

Les figures de podles mesurées au goniométre sont incomplétes. En effet, elles sont limitées a 78,75°
(au lieu de 90°), angle au-dela duquel la mesure se fait en incidence trop rasante. Nous avons vu au
chapitre précédent qu’il convient alors de tracer les figures de poles recalculées et normées, Toutefois
les échantillons mesurés ont des tailles de grains telles que la statistique est insuffisante pour permettre
d’obtenir les ODF a partir d’une seule mesure de figures de pdles. Pour éviter de multiplier le nombre
de mesures de figures de poles sur un méme échantillon permettant d’obtenir la statistique suffisante
aux tracés des O.D.F., nous avons calculé et tracé les fonctions de distribution d’orientations qui

donnent la fraction volumique de cristallites possédant une méme orientation donnée, pour seulement
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quelques échantillons représentatifs. Nous avons pu constater sur ces échantillons que leurs indications
confirmaient celles données par i’ observation des figures de pdles mesurées {00.2}. Nous avons pris la
décision, dans notre étude de ne mesurer que les figures de poles {00.2}. Nos résultats se basent donc
sur I’analyse de ces figures de poles mesurées, puisqu’elles nous donnent facilement et rapidement
acces aux caractéristiques essentielles des textures. Toutefois, les figures de poles {00.2} présentses au
cours de cette étude seront non seulement corrigées du bruit de fond et de laléfocalisation, mais aussi

pseudo - normalisées.

Afin de pouvoir comparer les résultats de texture de plusieurs échantillons, il est important d’étre en
mesure de comparer des figures de pdles mesurées sur des échantillons différents. C’est le réic de la
pseudo - normalisation lorsque le calcul des O.D.F n’est pas possible. Nous avons vu précédemment
que deux hypothéses pouvaient permettre de faire ces pseudo - normalisations des figures de pdles
(00.2). Dans notre étude, aucune de ces deux hypothéses n’est totalement fondée, des composantes de
macles se trouvant souvent a des endroits bien précis dans la partie hon mesurée, nous ne pouvons
donc pas faire I’hypothése qu’il n’existe pas de composantes entre 78,75° et 90°. En outre, la densité
moyenne dans la partie non mesurée n’est pas égale a la densité moyenne de la partie mesurée. Il
convient donc de trouver un autre moyen afin d’étre certain de pouvoir comparer plusieurs mesures
entre elles. Pour enlever toutes ambiguités quant aux déterminations de textures d’échantillons pour
lesquels les figures de péles ne peuvent étre recalculées et normées dans le cadre d’une znalyse
tridimensionnelle en termes d’ODF, nous nous sommes basés sur deux figures de pdles. En se hasant
systématiquement sur les figures de pdles, 1a (00.1) et la (10.0), il est possible de mettre en évidence
I’existence ou non d’une composante d’axec (sur le bord de la figure de pdles, notamment) dans la
direction de laminage (texture prismatique). Selon cette existence ou non d’axese sur le bord, il est

possible de faire une pseudo normalisation pertinente de la figure de pdles (00.1). Dans ces résultats,
les figures de poles présentées seront pseudo - normalisées avec I’une ou I’autre des hypoth2ses en

fonction de I’observations des figures prismatiques.

La figure 29 présente les figures de péles des plans de base (00.1) et des plans prismatiques (10.0) d’un
méme échantillon a trois semaines de différence. Ces figures démontrent qu’il existe bien une
reproductibilité des mesures dans le temps, ce qui est logique car le temps n’intervient que dans les
mécanismes hors équilibre, non stationnaires dynamiques (recristallisation, changement de phase, etc.).
En se basant sur ces figures de péles pseudo - normalisées pour nos échantillons, nous pouvons

comparer les figures de péles d’échantillons identiques.
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Figure 29 : reproductibilité des mesures de figures de pbles sur trois semaines (1 semaine d’écar: entre

chaque mesure).
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C. Effet de la chimie du bain

Des échantillons provenant de différentes lignes de production et d'un simulateur de galvanisation ont
été étudiés. A chaque ligne de production correspond une chimie de bain particuliére. Notre analyse
systématique de chaque échantiilon comprend une étude de texture, de microstructure et d’aptitude a la
déformation. Les études faites sur simulateur peuvent refléter des effets statistiques dus aux
imperfections et limitations de ces derniers et ne pas étre systématiquement reproductibles en industrie.

Ils permettent néanmoins d’avoir ’ordre de grandeur des effets.

Les échantillons produits par simulateur et les échantillons industriels seront analysés de la méme
fagon. Dans le cas des échantillons produits par un simulateur, nous n’abordons ni le probléme de la
reproductibilité des échantillons obtenus par cette technique ni celui de la simulation d’un process
industriel par un simulateur (modification d’un paramétre). Ce dernier aspect fait toujours I’objet de
précautions et de discussions, méme s’il est clair qu'un simulateur permet d’obtenir un ordre de
grandeur de I'effet de la modification d’un paramétre (une étude systématique de cet aspect est en

cours au LETAM).

Les échantillons industriels en provenance de Galvameuse et Cockerill Sambre (Flémalle) se
différencient par la teneur en aluminium du revétement. Nous ne présenterons pas, dans cette étude, les
résultats obtenus pour des échantillons galfan car leurs teneurs en aluminium sont trés supérieures a

celles des échantillons galvanisés (§ D2d du chapitre II).

Pour mieux cemner I'effet de I’aluminium, nous avons testé plusieurs échantillons galvanisés identiques
du point de vue du substrat, ainsi que du point de vue des épaisseurs de substrat et de revétement. Seule
leur teneur en aluminium différe (tableau 8). De méme que pour les échantillons industriels, nous

avons étudié I’influence de la teneur en aluminium sur la texture, la microstructure et la fissuration au

pliage.
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Echantillons et origine Taux d'aluminium (%) [ max
1 C.S. Flémalle 1.166 13
2 C.S. Flémalle 0.977 14
3 C.S. Flémalle 0.821 21
4 C.S. Flémalle 0.642 28
5 C.S. Flémalle 0.4 28
6 C.S. Flémalle 0.32 33
7 C.S. Flémalle 0,24 20
8 Galvameuse 0,18 32

Tableau 8 : £chantillons galvanisés a différents taux d’aluminium

Ces échantillons ne sont pas tcus galvanisés sur la méme ligne de galvanisation. Nous avons étudié la

texture, la microstructure et la résistance a la fissuration (pliage) pour chacun de ces échantillons.

Nous avons comparé des échantillons de méme épaisseur de substrat et de dép6t. Les observations
portent sur des échantillons non skin — passés puis skin — passés dans des conditions identiques de skin
— pass, a savoir : le méme taux de skin — pass, le méme lubrifiant et le méme diamétre des cylindres du

laminoir.

C-1. Texture

Les échantillons Galvameuse présentent une texture centrale avec des réflexions individuelles réparties
dans toute la figure de pdles (figure 30). En général, une seule figure de p6les ne donne pas une bonne
statistique en nombre de grains et il est nécessaire de faire des superpositions de plusieurs figures de
poles pour avoir une population statistique représentative. Ces échantillons ne présentent pas de texture

marquée.

Les échantillons de C.S. Flémalle présentent une composante majeure centrale de la figure de péles
{00.2} nettement plus marquée (figures30 et 31). Cette composante majeure peut étre caractérisée par
la localisation, I’intensité maxiraale croissante avec I’acuité et la dispersion plus ou moins importante
du pic. Toutes les figures de pdles présentent un pic de diffraction en position centrale (axese

paralléles a la direction normale a la surface de la tdle) et une dispersion assez faible pratiquement

identique pour tous les échantillons. Ces échantillons différent essentiellement par [’intensité
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maximale des pics qui augmente de fagon monotone avec la diminution de la teneur en aluminivm des

revétements.

Les échantillons galvanisés (C.S. Flémalle) présentent une texture {00.1} plus ou moins marquée. Les
pics d’intensité majeure se trouvent au centre et autour du centre de la figure de poles (00.2). L' acuité
de ces pics, c’est a dire leur dispersion autour de la normale a la tle est variable en fonctior de la

teneur en aluminium. Plus le taux d’aluminium est important et plus la dispersion semble importante.

C - 2. Microstructure

Les échantillons galvanisés présentent le méme type de microstructure (figures 32) quelque soit le
pourcentage d’aluminium. Toutefois, ils présentent des tailles de grains et des tailles de domainss trés
différentes. On note notamment que la taille des grains diminue avec 1'augmentation du pourcentage
d’aluminium. Ainsi, les échantiilons galvanisés 4 Fiémalle ont des tailles de grains et de domaines
nettement inférieures & celles des échantillons Galvameuse (figure 33). On note aussi que les
échantillons Galvameuse présentent un nombre de macles plus important que les échantiilons

galvanisés a Flémalle.

C - 3. Fissuration au pliage

Il apparait clairement qu'avec i'augmentation du taux d'aluminium dans le bain, la résistance 4 la
fissuration augmente (figure 34). Les échantillons Galvameuse présentent de larges fissures
relativement profondes, les autres échantillons galvanisés présentent des fissures nombreuses mais

moins larges et moins profondes (figures 35).

II's’avére donc que les revéterents analysés différent de maniére importante du point de vue des trois

caractéristiques examinées, a savoir texture, microstructure et aptitude a la déformation.
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DT
DN, 00.2

Zn sur Fe ZnGA1n

(00.2)

"
1.166% A - Imax: 13
Zn sur Fe ZnGA1

Zn sur Fe ZnGA6

0.977% Al -  max:14
Zn sur Fe ZnGA1

0.821% Al
Zn sur Fe ZGA25n

0.4% Al - I max 28

0.32% Al - I max: 32
Figures 30 : évolution de la figure de poles (00.2) des échantillons de C.S. Flémalle en fonction de la
teneur en aluminium.
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Echantillon 8, Galvameuse : Al:0,18%

Intensité de la composante majeure : 32

Figure 31 : évolution de la figure de poles (00.2) en fonction de la teneur en aluminium. Echantillons
Galvameuse et C.S. Flémalle

LETAM, juillet 2000 63



Résultats et discussions

= 200 pm

Echantillon 6, 0.24 % d'aluminium (*50)

Figures 32 : microstructure des revétements dont les teneurs en aluminium différent
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Figure 33 : comportement en pliage d’échantillons a teneur en aluminium différente,
Galvameuse : 0.18 % et Galvanisé "Flémalle" : 0.3 %
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C - 4. Bilan de I’étude de I’influence des teneurs en aluminium

Notre étude montre que I’aluminium joue un role important dans la résistance & la fissuration. En
augmentant le taux d’aluminium dans le bain de galvanisation, des changements trés nets
apparaissent : la taille de grains diminue, I'intensité maximale et donc!l’acuité de la composante

majeure sur la figure de poles (00.2) diminuent également (tableau 9).

Toutefois, la différence entre ies échantillons Galvameuse & (.18 % d’aluminium et les échantillons
galvanisés & 0.3 % d’aluminium est trop importante pour n’étre due qu’a la différence de teneur en
aluminium. Il conviendrait donc de tester un échantillon Galvameuse de méme teneur en aluminium
que les échantillons galvanisés, pour pouvoir séparer I’effet du taux d’aluminium et I'effet de la ligne

industrielle.

La teneur en aluminium du bain de zinc est loin d’étre insignifiante sur la résistance 2 la fissuration des
échantillons au cours de la déformation. En fait, notre étude montre clairement que la teneur en
aluminium dans le bain de zinc est un élément important. En effet, plus la teneur en aluminium dans le
bain augmente et plus I’intensité et l'acuité de la composante majeure des figures de pdles dimiruent,
Ceci confirme deux effets connus de la présence d’aluminium dans le zinc -

% Augmentation de la température de recristallisation du zinc [Farge, 1966];

% Augmentation de la déformabilité du zinc par le biais d’une augmentation de la densité de
dislocations basales, c’est a dire des dislocations les plus mobiles dans le zinc (systémes principal de
déformation).

Les textures, microstructures et résistances a la fissuration varient en fonction du pourcentage
d’aluminium. La texture des revétements a bas taux d'aluminium (0.18% massique), présente des
réflexions individuelles correspondant a la diffraction de chaque grain. En effet, dans ce czs, la
statistique des grains n’est pas assez importante pour voir apparaitre une texture de fibre. Lorsque ce
taux d’aluminium augmente (0.24% massique), les tailles de domaines diminuent. Cet effet se retrouve
sur les figures de poles dont ies pics sont alors regroupés au centre de la figure de poles. Cette
configuration se retrouve parfaitement pour les échantillons a forte teneur en aluminium (tableau 9. 1l
est clair que plus le pourcentage d’aluminium augmente, plus la taille de domaine diminue, plus
I"intensité et I’acuité de la composante majeure sur la figure de péles {00.2} diminuent. Parallélement,
la résistance & la fissuration du revétement augmente. Les observations en désaccord partiel avec ce

résultat sont vraisemblablemen: lides au substrat. Des variations dans la chimie et dans la texture de
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I’acier peuvent engendrer des couches d’inhibition différentes. L’influence du substrat sera rappelée
dans le paragraphe consacré aux perspectives. Cette influence devrait, en effet, &tre analysée de fagon

plus approfondie.
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Tableau 9 : caractéristiques des divers échantillons (teneurs en aluminium variables).

N° Epaisseur | Aluminium | Rugosité | Microstructure Texture Pliage
LETAM |déposée (%) (vésistance a la
(g/m2) Type Taille (um) Style  Intensité | fissuration)
1 94.4 1.166 1.05 - petits grains 100 centrale 13 -+
- beaucoup de grains recristallisés
- peu de macles
2 93.4 0.977 0.6 - petits grains 100 cenfrale 4 e
- peu de macles
3 924 0.886 0.9 - petits grains 100 centrale 21 +HH+
- peu de macles
- quelques grains recristallisés
4 92.6 0.821 1.2 - gros grains 200 centrale 28 ++
-quelques macles =~ , fines et longues
- petits grains recristallisés
5 (900 loedz o9 - gros grains ~ |200 |centrale | 28 [+++
- quelques grains recristallisés 1
arges
- peu de macles
6 93.6 0.4 1 - g10s grains 200 centrale 33 +
- quelques grains recristallisés
- quelques macles
7 80 0,24 0,5 - gros grains 200 centrale 20 ++
- que_lques ‘macles. . fines
- petits grains recristailisés
8 275 0,18 0,5 - trés gros grains 400 centrale + 32 +
- quelques grains recristallisés e larges et longues
- quelques macles
+++++ peu fissuré  ++++ moyennement fissuré ~ +++ trés fissuré  + énormément fissuré
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E. Effets du skin - pass

Chaque échantillon a été étudié avant et apres I'opération de skin - pass. L'étude systématigue de
chaque échantillon porte sur Iz texture, la microstructure et I’aptitude a la déformation (pliage). Les
échantillons peuvent étre skin — passés industriellement ou en laboratoire. Les skin — pass effectués en
laboratoire I’ont été avec différents lubrifiants. Nous étudierons plus particuliérement deux cas : 4 sec
(sans lubrification) et avec un lubrifiant humide (croda). Pour les skin — pass, différents diamétrss de
cylindres de laminoirs ont été atilisés. Nous pourrons comparer des cylindres de laminoir de 405 mm
et de 600 mm de diamétre (diamétre de cylindres de laminoirs adoptés sur les lignes de galvanisation
de Cockerill - Sambre). L’épaisseur des échantillons et celle des dépbts de zinc peuvent aussi
influencer le skin — pass. Nous étudierons en particulier des dépdts de 10 um et de 20 pm d'épaisseur,
qui sont les épaisseurs de dépéts fréquemment rencontrés dans les échantillons galvanisés de Cockerill

- Sambre, respectivement pour fes applications en automobile et en batiment.

E-1 Influence du taux de skin - pass

Le taux de skin - pass réalisé est le taux industriel habituel (1 - 2%). Des échantillons de méme nature ont
subi des skin - pass de laboratoire de 1% et 5% d’allongement. Il est évident que pour des skin - pass de 5%,
les matériaux ne sont plus utilisables au vu de la détérioration des propriétés mécaniques du substrat. Mais
nous souhaitions faire ici une étude comparative des effets du taux de skin - pass sur la texture, la

microstructure et la résistance a Ia fissuration.

E-1-a Texture

D'aprés la mesure des figures de péles (00.2), les échantillons avant skin —pass peuvent présenter deux
types de texture. Le premier type regroupe la plupart des échantillons ; ces derniers présentest une
texture de fibre <00.1>. Le pic d’intensité majeure se situe au centre de la figure de pdles. Le szcond
type présente des réflexions individuelles dispersées sur toute la figure de poles. Ce type de texture est
courant pour des échantillons & trés gros grains. Dans I’étude de I’influence du skin — pass, hous

distinguerons les deux cas de fi gure.

E-1-a-1 Latexture avant skin — pass est une
texture centrale

Lorsque le taux de skin — pass augmente, I'intensité de la composante majeure de chaque figure de
poles diminue, de nouvelles composantes apparaissent et la dispersion autour de chaque composante

augmente (figure 35). Lorsque le skin - pass est de I’ordre de | %, les grains se sont réorientés de fagon
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a mieux accommoder la déformation. Un tel skin —pass améliore la résistance 2 la fissuration. Lorsque
le skin - pass devient trop impaortant (skin - pass a 5%), la texture évolue vers une texture de laminage &
froid, les grains vont avoir tendznce  se réorienter tous dans la direction de laminage a froid. Avec un
tel skin - pass, l'intensité maximale diminue toujours. Cependant, la création de composantes trop

inclinées dans la direction de Jaminage va entrainer des fissures par clivage.

E-1-a-2 La texture avant skin — pass posséde des
pics répartis sur toute la figure de poles (texture initiale plus aléatoire).
Chaque pic correspond 2 la diffraction d’un seul grain, chaque grain se comporte alors comnie un

monocristal (figure 34). Les pics d’intensité majeure sont distribués de fagon plus aléatoire sur une
grande partie de la figure de péies. Sous I’effet du skin - pass, I’intensité des composantes maieures
diminue localement, de méme que I’acuité, alors que la dispersion autour de ces composantes majeures
augmente localement. Un skin — pass de 1% ne change pas la répartition assez aléatoire des pics sur la
figure des pdles, mais crée d’autres composantes. Par contre, un skin - pass de ’ordre de 5 % induit la

création de composante de laminage 2 froid, ce qui n’est pas favorable & la résistance 3 la fissuration.

E - 1-b. Microstructiure

Quels que soient les échantillons et leur microstructure initiale, un skin - pass modifie la
microstructure des échantillons de fagon reproductible. 11 est parfois difficile de caractériser de fagon
précise la taille de grains ou de domaines des échantillons skin - passés, du fait de I’hétérogénéité des
tailles de grains ou de la problématique délimitation des domaines aprés skin — pass. Néanmoins, la
formation de macles de déformation, qui étaient absentes avant le skin - pass et la création de nouveaux
grains par recristallisation dynamique sont clairement perceptibles. Les grains initiaux sont subdivisés
en fonction de plusieurs paramétres (recristallisation dynamique, maclage) dus au skin - pass. Les
tailles de domaines diminuent du fait que les anciens domaines sont subdivisés en plusieurs sous -

domaines. La figure 36 illustre ‘a microstructure d’un échantillon avant et apres un skin - pass de 1 %.

L’effet du skin - pass sur la microstructure se retrouve ¢galement sur les textures. En effet, si un skin -
pass divise un domaine en sous domaines, ia composante de la figure de péles correspondant a la
réflexion des rayons X de ce domaine va ¢galement étre divisée en plusieurs sous - composantes. Son
intensité sera donc plus faible. S'ily a maclage, I'axec de la macle se retrouvera 4 86° par rapport 4 son
orientation dans la matrice initiale du grain. La figure de poles (00.2) n’est que trés peu modifiée
qualitativement par la recristaliisation, dans la mesure oi celle-ci se traduit par une rotation de 30 °
autour de l'axe ¢. Toutefois, il peut y avoir apparition de nouvelles composantes dues aux grains

recristallisés sur les autres figures de poles. De plus, le grain aprés skin - pass sera perturbé, son
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orientation pourra varier 1égérement ce qui entrainera une dispersion autour de la composante initiale

du grain avant skin - pass.

La formation de macles et la zréation de grains recristallisés a bien stir une influence directe sur la
texture. Les nouvelles composantes sont essentiellement dues aux composantes des nouveaux grains,
ainsi qu’aux composantes de maclage. La texture de recristallisation sera observable préférentieilement
sur les plans prismatiques, alors que nous mesurons principalement les figures de péles (00.2) . La
dispersion autour de chaque pic initial va augmenter car ce pic correspondait  la diffraction d’un seul
grain. Ce grain s’est subdivisé. le pic correspondant est donc moins intense alors que sa dispersion

augmente en paralléle.

E-1-c. Fissuration au pliage

Un skin - pass diminue la taille des domaines cohérents et la propagation des fissures est perturbéz. La

taille et le nombre des fissures seront donc plus petits (figure 37).

Le skin - pass diminue la taille des fissures au pliage en diminuant la taille de domaine diminue et donc
le libre parcours moyen d’une fissure. Il faut toutefois faire attention a I’apparition de composantes de
maclage et de composantes de recristallisation. Lorsque le taux de skin - pass est trop important, les
orientations de domaines de composantes d'axe ¢ trop inclinés par rapport & la normale de I'échantillon,
favorisent la fissuration. Il faut définir un skin - pass intermédiaire qui permet de réduire les tailles de
domaines et par la méme occasion celles des fissures, mais qui ne crée pas trop de nouveaux grains ou

zones orientés favorablement pour la formation et / ou la propagation des fissures.
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DT ¢
DN, 00.2

Zn sur Fe ZnC3n

Echantillon non skin - passé, I max = 29

zn sur fe ZnC3S1n Zn sur Fe ZnC3S5

Echantillon skin - passé a 1%, I max = 19 Echantillon skin - passé a 5%, I max = 11

Figure 34 : figures de pdles avant et aprés skin - pass, d’une texture initialement centrale avec quelques

réflexions individuelles
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DT i
DN, 00.2
ZnfFe ZnS
(00.2)
Echantillon non skin - passé, I max = 68
Zn sur Fe ZnS581 [ = Zn sur Fe ZnS4c

Echantillon skin - passé 4 1%, | max = 27 Echantillon skin - passé 4 5%, I max =9

Figure 35 : figures de poles avant et aprés skin - pass (1% et 5%) d’une texture initialement plus

centrale
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e )()() wm

apreés skin — pass de 1 % (*50)

Figure 36 : microstructure d’un échantillon galvanisé sans skin — pass et avec un skin —pass de ! %
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Figure 37 : compoitement en pliage de deux ¢chantillons identiques, 1’un skin — passé et I’autre non skin - passé
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E - 2. Influence de I'épaisseur de la tole et de I’épaisseur du dépot

Une différence trés nette, aussi bien en texture qu'en microstructure et en résistance 2 la fissurati on, est

observée pour des échantillons d’épaisseurs de revétements différentes (10 pm et 20pm).

E-2-a Texture

Les échantillons galvanisés dont 1’épaisseur de dépot est de l'ordre de 20 um présentent une texture
d’axe ¢ trés marquée. Les pics de composantes majeures sont re groupés autour du centre de la figure de
poles (00.2) et leur acuité est trés forte, ¢’est & dire qu’il n'y a pratiquement aucune dispersion autour

de chaque pic (figure 38).

Par contre, les échantillons galvanisés dont Iépaisseur de dépot est de 10 um ou moins, présentent une
texture beaucoup moins marguée. Cette texture est toujours d’axee, mais les pics de composantes
majeures sont beaucoup moins intenses et il existe une certaine dispersion autour de chaque pic (figure
38), ce qui traduit une certaine désorientation entre les petits grains, résultant d'une vitesse de

solidification plus élevée.

E-2-b. Microstructure

Les échantillons galvanisés dont 1’épaisseur de dépét est de ’ordre de 20 um possédent des tailles de
grains et des tailles de domaines trés largement supérieures a celles des échantillons galvanisés dont
I'épaisseur du revétement est de 10 um. Les différents échantillons étudiés montrent que plus le dépot
de zinc est épais, plus la tailie de grains et des domaines est importante (figure 39), ce qui psut se

comprendre par une différence des temps de solidification.

E-2-c. Fissuration au pliage

D’apres les observations faites dans cette étude, la résistance i la fissuration d’un échantillon
galvanisé, skin - passé, ayant une épaisseur de dépdt de 20 um est inférieure a celle d’un échantillon
ayant une épaisseur de dépot de 10 pm (figure 40). Cette observation confirme I'influence de la texture
et de la taille des domaines, paramétres directement liés 2 I’épaisseur de revétement, sur la résistance 3

la fissuration.
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i
DT ¢!
DN, 00.2

Zn sur Fe ZnS4b

Echantillon non skin - passé, épaisseur de dép6ts 10 um, I max : 20

Zn sur Fe ZnS4S

Echantillon non skin - passé, épaisseur de dép6t 20 um, I max : 27

Figure 38 : figures de poles de revétements d’épaisseurs de dépdts 10 pm et 20 pm.
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w200 pm
Epaisseur de revétement 10 um (*50)

e 200 pm

Epaisseur de revétement 20 um (*50)

Figure 39 : microstructure d’échantillons galvanisés avec des épaisseurs de dépéts 10 um et de 20 pwm

LETAM, juillet 2000 78



Résultats et discussions 79

Longueur Histogramme en fonction des Histogramme en fonction des Orientation Photos
totale et longueurs des fissures (um) largeurs des fissures (jm)
moyenne des
fissures
0
10
um
9.2 mm 30 i 2 orientation
20 sur 5 ; a%0° - .
um 5 mm2 £ & g =T
2 20 - % 20 -
= =
L 15 15
5 g 10
& £
5 § 54
ey 0 4+—
0 30900 60G00 80800 NGO 715 30 50 60 100 Grossissement *30
Largeur de fissures
Longueur de fissures

7

Figure 40 : comportement en pliage d'échantillons de 10 et de 20 um d'épaisseur de revétement.
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E -3 Influence du lubrifian:

L'utilisation éventuelle de lubrifiant lors du skin - pass modifie de fagon notable les caractérisiiques
des revétements. Les différences se retrouvent dans les figures de poles, les microstructures et donc

également dans la résistance 2 )z fissuration.

E-3-a Texture

Avec un skin - pass humide (croda), I'effet du skin - pass est accéléré et renforcé. C’est a dire que la
texture d’un échantillon skin - nassé avec du lubrifiant sera comparable a celle d’un échantillon skin -
passé¢ sans lubrifiant dont le taux de skin - pass serzit plus élevé (figure 41). La lubrification amplifie
l'effet du skin - pass. Notamment, la composante de laminage a froid apparaitra plus rapidement pour
un échantillon skin - passé ave: du lubrifiant, Qualitativement, cette observation peut se compr2ndre
par l'influence du lubrifiant sur :

% la diminution du cosfficient de frottement outil - matiére qui permet une déformatior plus
importante de la surface du galvanisé.

% l'accroissement moins important de la température du matériau en raison de I'absorption de

calories par le lubrifiant.

\\H\

——/-

Zn sur Fe ZnC1HS5)

Skin - pass sec 1% : Ijpaxi : 32 skin - pass croda 1% : Iiaxi: 9
Figure 41 : figures de péles d’ échantillons skin - passés avec lubrifiant et sans lubrifiant, au méme

taux de réduction de 1%.
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E -3 -b. Microstructure

Les observations, pour la microstructure, sont analogues a celles faites pour la texture. Un échantillon
skin - passé avec du lubrifiant = les caractéristiques d’un échantillon skin - passé sans lubrification dont
le taux de skin - pass serait plus important. Pour un skin - pass avec lubrifiant, les grains recristallisés
et les macles apparaitront & un taux de skin - pass plus faible que si I’échantillon était skin - passé sans
lubrifiant (figure 42). Ceci se traduit par des tailles de domaines, A skin - pass identiques plus faibles
pour un échantillon skin - passé avec du lubrifiant. De plus, l'utilisation d'un lubrifiant conduit 4 une

plus grande homogénéité de la microstructure du revétement.

E -3 -c. Fissuration au pliage

Contrairement a la texture et & la microstructure, I’observation des pliages ne permet pas de formuler
une constatation systématique. En fait, la lubrification permet d’accélérer les effets du skin - Dass :
I’apparition des composantes de maclage et de recristallisation se fera pour des taux de skin - pass plus
faibles. Il convient, dés lors, d’étre prudent car certains domaines se retrouveront trés vite dans des
zones d’orientations critiques (axec se trouvant & 90° par rapport 2 la direction normale 2 la surface de
I’échantillon). De telles orientations sont critiques dans la mesure ol les grains ne peuvent pas
accommoder la déformation plastique, ni par glissement, ni par maclage. Ceci permet de comprendre
de maniére qualitative le fait que la diminution de la taille des domaines ne se traduise pas, dans
certains cas, par une augmentation spectaculaire de la résistance 2 la fissuration. Quoiqu'il en soit, ceci
pose la question du taux de skin-pass optimum. Pour pouvoir donner des valeurs quantitatives ou semi
- quantitatives, il faudrait observer les effets d’un skin - pass avec et sans lubrification, en faisant des
essais pour des taux de skin - pass plus faible dans le cas de skin - pass lubrifié. Les résultats
actuellement disponibles nous permettent cependant de dire que le pliage est meilleur pour un skin -
pass inférieur & § % (figure 43). Avec un skin - pass lubrifié, il vaudrait sans doute mieux &tre inférieur
a3 %. En tous cas, avec du lubrifiant, le skin - pass maximum limite est inférieur 4 5 %. Ceci confirme

de maniére empirique le bien fondé de la pratique industrielle.
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w200
skin - pass avec lubrifiant (*50)

s 200 pm

skin - pass sans lubrifiant (*50)

Figure 42 : microstructures d’ échantillons galvanisés 1’un skin - passé avec lubrifiant et I’autre sans

lubrifiant au méme taux de skin - pass de 1%.
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Longueur Histogramme en fonction des Histogramme en fonction des Orientation Photos
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Figure 43 : comportement en pliage de deux échantillons identiques 1’un ayant été skin - passé sans lubrifiant et |’

autre avec du lubrifiant
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E -4. Influence du diamétre des cylindres de laminoirs

E-4-a. Texture

Aucune influence notable du diamétre des cylindres de laminoirs sur la texture cristallographique
n’apparait (figure 44), du moins dans la gamme des variations de diamétres des cylindres disponibles
chez Cockerill Sambre. L’effet du rapport I/h (trés marqué dans les études de laminage des échantillons
de zinc massifs) semble négligeable ici puisqu'on n'observe pas de texture de cisaillement, da a I’effet
géométrique. Ceci est vraisemblablement lié aux faibles taux de réduction du skin - pass en

comparaison des taux de réduction d'un laminage. On note, tout au plus, une augmentation des

intensités maximales pour le plus petit diamétre de cylindres.

Diamétre de cylindres de laminoirs : 600 mm Diamétre de cylindres de laminoirs : 400 mm
I max.: 17 [ max. : 27
Figure 44 : figures de poles d’échantillons skin — passés de 2%, avec pour des diamétres de cylindres

de laminoirs de 400 mm et pour des diamétres de cylindres de laminoirs de 600 mm

E-4-b. Microstructure

La variation de microstructure des échantillons skin - passés en fonction du diamétre des cylindres est plus
marquée que celle des textures (figure 45). La recristallisation dynamique est plus importante aprés e skin-
pass réalisé en utilisant les cylindres de plus grand diamétre. Ceci se retrouve dans des études portant sur

d’autres matériaux ol une augmentation de la recristallisation entraine une légére diminution des intensités
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des composantes majeures sur les figures de péles (00.1). Dans le cas des échantillons skin - passés avec des
cylindres de plus petit diamétre, les grains sont moins recristallisés, les tailles de domaines sont plus

importantes et le maclage apparai vraisemblablement ensuite, lors du bobinage.

E -4 -c. Fissuration au pliage

De méme que pour les microstructures, des différences notables de tailles de fissures et de nombres de
fissures apparaissent entre des #chantillons skin - passés avec des diamétres de cylindres de laminoirs
différents (figure 46). La résistance a la fissuration est améliorée, 3 taux de skin - pass identique, avec les
cylindres de diamétres plus grands qui conduisent & une recristallisation plus importante et donc a des

intensités maximales et des tailles de domaines réduites.
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Diamétre de cylindre de laminoirs de 600 mm :
e 2 ()0 pm

Figure 45 : microstructures d’échantillons galvanisés, skin - passés avec des diamétres de cylindres de
laminoirs de 600 mm et de 400 mm
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Longueur Histogramme en fonction des Histogramme en fonction des Orientation Photos
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Figure 46 : comportement en pliage de deux échantillons skin - passés avec des diamétres de cylindres de laminoirs différents.
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E-5. Interprétation de I'influence du skin - pass par modélisation

E-5-a Généralités

E-5-a-1 Présentation du modéle de laminage choisi
Parmi les différents modéles de laminage possibles nous avons choisi, pour cette premiére approche, la

méthode des lignes de courant Guiavarc’h , 1999].

Ce modele a d’abord été développé dans le cas d’un matériau incompressible (fluide ou solide)
[Hoysan et Steiff, 1992 cités d2ns Guiavarc’h, 1999]. II a ensuite été étendu aux matériaux élasto -

plastiques présentant un écrouissage [Counhaye et Chefneux, 1998].

Le principe de calcul est d’intégrer les lois élasto - plastiques et les équations d’équilibre le long des
lignes de courant, en découplant les dérivées dans les différentes directions par le biais de
Iintroduction d’inconnues supplémentaires. La compatibilité avec les inconnues de base est obtenue
en ajustant de maniére itérative la forme des lignes de courant et la distribution des contraintes de

cisaillement a travers 1’épaisseur de 1’échantillon.

Le procédé donne des solutions stationnaires comparables a celles obtenues par la méthode des

¢léments finis, mais il présente I’avantage de temps d’exécution nettement plus courts.

La méthode permet en outre une formulation simple et naturelle des conditions limites (frottement +

contact). Enfin, cette méthode permet de conserver un contact avec la physique du probléme.

E-5-a-2 Extension au cas des aciers revétus
Pour étendre ce modéle au cas des aciers revétus, nous avons adapté le modéle développé pour un

matériau homogene, en imposant les propriétés mécaniques du zinc sur les lignes de courant
extérieures. En adoptant une progression géométrique des écarts entre les lignes de courant
consécutives, nous avons ramené I’épaisseur occupée par les deux demniéres lignes de courant a I"ordre
de grandeur de 1I’épaisseur de iz couche de zinc : environ 17 pm (figure 47). Le principal probléme de
cette extension de modeéle est que I’on ne gére pas rigoureusement I’interface fer - zinc par I’imposition
de conditions aux limites a cette interface. Cette derniére est toutefois contrainte par les conditicns de
continuité et par I'interaction entre les lignes de courant de I’acier et celles du zinc. Il est également

malaisé d’obtenir exactement i*épaisseur voulue du revétement au moyen de la loi de progression
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géométrique des écarts entre Ies lignes de courant consécutives. Malgré ces limitations, ce modéle
simplifié donne des résultats intéressants pour I’approche et la compréhension de I’influence du skin -

pass sur la texture cristallographique du revétement.

Lignes de courant .l

51

- - - =
- o © b

Figure 47 : progression géométrique de 1’écart entre les lignes de courant.

La figure 48 représente le systéme d’axes utilisé par le modéle.

O1
‘El-) T]3
—
o2 ‘_L/ O3
T23
T \ _./ /
?’\ )
X {/ N\ y/
.,\ /
A 3
X 2

Figure 48 : géométrie de laminage.
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E-5-b. Application a notre étude

Tenant compte des résultats décrits par ailleurs [Counhaye, 1998, Guiavarc’h, 19991, nous avons, dans
le cadre de ce travail, effectué une série d’essais numériques en faisant varier le coefficient de
frottement. Ceci permet de se faire une premiére idée de I’effet de la lubrification sur I’évolution des

caractéristiques des aciers galvanisés lors du skin - pass.

E -5 - b - 1. Observations et interprétations des
résultats de modélisation
Nous avons réalisé une série d’essais numériques avec un coefficient de frottement p variant de 0,05 3

0,25, ’ensemble des autres parametres étant maintenu constant. Dans ce travail, nous ne présenterons
que les cas extrémes 0,05 et 0,25. Les figures sont présentées en deux dimensions (figures 49,50,51) ;
elles permettent de bien mettre en évidence les effets du frottement. Les cas intermédiaires évoluent
selon la méme logique. Sur chaque figure, la premiére ligne de courant (i coeur) est tracée en bleu et la

derniére ligne de courant (2 la surface) est tracée en rouge.

La réduction du coefficient de frottement n’entraine pas une diminution importante des contraintess].

Par contre, les contraintes ) et surtout ©3 augmentent quand le coefficient de frottement u augmente
(figure 49). Ainsi, dans I’emprise, le zinc subit une contrainte de compression due au skin - pass deux
fois plus importante, dans la direction de laminage, pour p = 0,25 par rapport a celle calculée pour g =
0,05. Ce résultat se comprend quand on tient compte du fait que la principale composante des efforts
de frottement se trouve dans ia direction X3, Sur cette méme figure, on remarque a la sortie de
emprise, I’existence de contraintes résiduelles dans la tle suivantc) et 63 et hon suivant 1. Ces

contraintes résiduelles maintiennent le zinc en compression car il est plus ductile que I’acier et ii aura

tendance & s’écouler plus facilement suivant X3,

Ceci explique également la différence que 'on peut observer dans le cas de la contrainte de
cisaillement 13 (figure 50) : on remarque une diminution de cette contrainte avec celle du coefficient
de frottement. Ceci montre bien qu’une partie de la contrainte de cisaillement résulte des efforts de

frottement, I’autre partie du cisaillement provenant de la géométrie de 1’écoulement.

Avant Ientrée dans I’emprise du laminoir du skin - pass, les conditions limites & la surface de ia tole
ont des valeurs nulles mais il existe une composante de frottement dans 1'épaisseur (figure 50). A
Pentrée méme de I’emprise, le cisaillement compense le frottement, lorsque le coefficient de

frottement augmente, la différence entre cisaillement et frottement est moins importante. Le pic du
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cisaillement augmente lorsque le frottement diminue (figure 50). La compensation pzrfaite
frottement/cisaillement n’apparait pas, le cisaillement I’emporte toujours a I'entrée de ’emprise. On
note que 713 est nettement plus important dans I’emprise : d’abord positivement jusqu’au point neutre
puis négativement. Pour un coefficient de frottement p = 0,05, les courbes sont beaucour plus
marquées. Aprés la sortie de I’emprise, on retrouve comme a Ientrée une compression dans |’épaisseur

et aucune contrainte a la surface,

En ce qui concemne les déformations, la seule différence notable entre les deux valeurs extrémes du
coefficient de frottement s’observe, comme on pouvait s’y attendre, pour les déformations en
cisaillement €5 (figure 51). Celles-ci deviennent pratiquement dix fois plus importantes quard on

augmente le coefficient de frottement de 0,05 4 0,25.

Sil'on s’intéresse a I'influence du taux de réduction, paramétre jouant un réle important dans le cadre
de la résistance & la fissuration, I'effet visible de I’augmentation du taux de réduction est

I’augmentation de maniére assaz homogene des contraintes et des déformations (figure 52 et 53).

Le taux de réduction ne joue donc pas sur une composante particuliére des contraintes et des
déformations. Un autre effet notable est également observé : diminution, lors de I’augmentation du
taux de skin - pass, de la différence entre la réduction du zinc et de I’acier. Ceci pourrait s’expliquer par

Pimportance réduite de la déformation élastique quand le taux de déformation augmente.

La figure 52 montre aussi clairement qu’a la surface nous ne trouvons pas un point neutre mais un

palier neutre, ce palier augmente lorsque le coefficient de frottement augmente.
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61, 62 et o3 pour un coefficient de frottement p = o1, 67 et 63 pour un coefficient de frottement u =
0,05 0,25

Figure 49 : différences des contraintes 51, o2 et 63 en fonction du coefficient de frottement p:.
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(13 (Mpa)

1 1 21 31 41 51

7 13 pour un coefficient de frottement p = 0,05

1 14 21 31 41 51

T 12 pour un coefficient de frottement p = 0,25

Figure 50 : cisaillement 1 13 pour des coefficients de frottement p de 0,05 et 0,25
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& 13 pour un coefficient de frottement p = 0,05

0,005 _
0,004
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0,001 |

-0,001

& 13 pour un coefficient de frottement p = 0,25

Figure 51 : déformation & 13 pour des coefficients de frottement p de 0,05 et 0,25
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K pour un coefficient de frottement p = 0,05

1 1 21 31 41 51

« pour un coefficient de frottement p = 0,25

Figure 52 : déformation plastique k pour des coefficients de frottement p de 0,05 et 0,25
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Figure 53 : influence du taux de réduction
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1 a été montré [B.J. Duggan ¢t al, 1954] que les deux effets (cisaillement de friction et cisaillement
géométrique) peuvent étre combinés dans les tenseurs de gradient de déplacement caractérisant la

déformation a I’entrée et 4 la sortie de ’emprise de laminage, soit, si nous définissons les coefficients
Yf respectivement yg comme les rapports entre les cisaillementse3 | respectivemente]3 et la réduction
£11du laminage, nous pouvons écrire les gradients de déplacement Ej a ’entrée et Eq a la sortie de

I’emprise des cylindres de laminoir :

——

¢>§7:>:

Figure 54 : cisaillement &3, induit par le frottement

:}TQU, T —

Figure 55 : cisaillement €13 imposé par la géométrie du laminage

-1/2 0 —-x

Ei=| 0 0 O [e11alentrée
7 0 1/2
-1/2 0 x

Ep=| 0 0 O |e11aiasortie
- 0 1/2

Nous définirons ces rapports yf et yg comme étant respectivement les coefficients de frottement et de

cisaillement.

La modélisation de la déformation, subie par le matériau durant le laminage, est réalisée par une
itération de pas d’amplitude constante.
Les résultats de ’application de ce modéle, résumés aux figures 51 a 55 montrent que :

- I'utilisation d’un coefficient de cisaillement yg élevé conduit a une texture d’axe c intense.
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- I'utilisation d’un coefficient de frictionyf élevé incline les axes ¢ par rapport a la normale au substrat

(plan DN, -DL).

Si I'on compare les résultats de cette premiére approche de modélisation avec les résultats
expérimentaux, on peut conclurs que le coefficient de cisaillementyg a une imiportance prédominante,

puisque la composante principale de texture reste centrale aprés skin - pass.

Si on néglige les effets du frottement, le modéle fondé sur I’analyse des lignes de courant montre que :

- les contraintes o3 et 62 sont pius élevées dans le zinc que dans I’acier ;

- I’écoulement du zinc selon le direction de laminage est plus grand que celui de ’acier. Ceci vizat du
fait que la ductilité du revétement de zinc est supérieure a celle de I’acier ;

- le lien métallurgique entre le zinc et I'acier est réalisé par I'intermédiaire des contraintes de
compression selon X1 et X3 (DN et DL). La persistance de telles contraintes de compression

résiduelles rend compte de ’amélioration de la résistance a la fissuration.

Toutefois, le frottement est un paramétre dont il faut tenir compte: il est responsable de
1’élargissement plus ou moins grand du pic de diffraction et par conséquent, de I’apparition 3’une

composante de texture, certes faible, non centrale.

Ce modeéle simplifié de skin - pass confirme d’une part que la couche de zinc subit lors du skin - pass
une déformation plastique supérieure a celle de I’acier et d’autre part que le zinc subit dans les
directions X1 X3 ainsi qu’en cisaillement 713, des contraintes beaucoup plus fortes que celles subies
par I"acier (figure 54). Ceci explique sans doute, du moins partiellement, I’importance des effets du

skin - pass pour des taux de déformation globaux qui restent somme toute assez faibles.

E - 5-b- 2 Existence de relations entre ces résuliais
et les effets bénéfiques du skin - pass ?

En ce qui concerne la microsiructure, la déformation plastique importante du zinc, couplée & une

augmentation de température dans I’emprise (que 1’on peut estimer par simulation [Habraken, 1978] et
que I’on sait non négligeable) conduit a une recristallisation dynamique a grains fins (parfois locale). I1
en résulte notamment une diminution des possibilités de maclage (grains fins) et donc une diminution
de la possibilité de fissuration intragranulaire. Cette recristallisation dynamique conduit égalemest 4 la

réduction de la taille des domaines et donc de la tendance & la fissuration intergranulaire.
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En ce qui concerne la texture, I"4tat de développement du modéle ne permet d’énoncer, au stade actuel,
que des hypothéses assez générzles, d’autant plus que ce modéle ne prend pas en compte I’interaction
entre la rugosité du revétement 2t la rugosité des cylindres de skin - pass. Néanmoins, on a vu (figures
51) que la compression o3 er ’allongement €13 varient de maniére nette avec le coefficient de
frottement p. Ceci permet de comprendre un étalement du pic de diffraction dans la direction de
laminage DL. En effet, un crist2l métallique se déforme plastiquement par glissement préférentiel sur
le systéme cristallographique pour lequel la contrainte de cisaillement résolue est la plus élevée
(calculée avec le facteur de Schmid), et en tous cas, supérieure a la contrainte critique (CRSS) du
systéme de déformation considéré. Dans le cas du zinc, le glissement sur le systéme basal est au moins
30 fois plus facile que sur tout autre systéme (rapport des CRSS). La contrainte requise pour la
déformation plastique du zinc sera donc contrdlée essentiellement par la contrainte de cisaillement
résolue sur le systéme basal. Il est cependant clair que 1’accommodation aux joints de grains (et/ou de
domaines) sera essentielle pour la résistance 2 la fissuration. Si la taille de grains est importante, les
empilements de dislocations ayant contribué 2 la déformation plastique, sont importants. La contrainte
développée en téte d’empilement, dans le voisinage du joint de grains est importante. Si les grains sont
faiblement désorientés, cette coatrainte importante permet d’activer (dans le grain ou domaine voisin)
le glissement basal et éventuellement, le glissement pyramidal de seconde espece (dont la contrainte
critique résolue est plus élevée que celle du systéme basal). La déformation, par glissement
cristallographique, se poursuit jusqu’a ce que les plans de base soient paralléles au substrat (apres skin
- pass, la composante de texture marquée est d’axe c). La déformation ultérieure ne peut plus étre que
du maclage et / ou du clivage. Si les grains sont fortement désorientés, cette propagation de
déformation a travers les joints ne se fait pas. Des micro - fissures apparaissent aux joints de grains et
de macles et les processus de fissuration inter et intragranulaire sont initiés. Ce raisonnement classique
sur Iinfluence de la désorientation des grains peut étre étendu aux domaines (zones cohérentes du

point de vue de la structure et de 1’orientation cristalline).

E.6. Conclusions sur les effets du skin - pass

Notre étude a montré que plusieurs paramétres du skin - pass modifient la texture et la microstructure
des revétements de zinc ; en particulier le taux de skin - pass (jusqu'ad une certaine limite) et la
lubrification qui amplifie I'effet du skin - pass. En réalité, ce n’est pas seulement le taux de skin - pass
qu’il faut maitriser, mais il faut en fait apprécier le « taux de déformation ». En effet, c’est ce taux de
déformation locale qui va entrainer les modifications de microstructure et de texture. Quand le taux de
déformation locale augmente, ia microstructure du grain est perturbée (sous - réseau de dislocations,

sous - joints de grains, macles...) et de nouveaux petits grains apparaissent. L’intensit¢ de texture
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diminue et de nouvelles composantes se forment, ce qui est favorable a la résistance a la fissuration
lors du pliage. En revanche, quand le taux de déformation devient trop important, les grains
recristallisés sont trop gros (ce qui peut conduire & un maclage et/ou au développement d’une texture a
froid lors du bobinage aprés skin - pass), la microstructure devient trop perturbée et I’acuité de la
texture augmente a nouveau, ce qui risque d’entrainer une détérioration de la résistance 2 la fissuration.
Or, ce qui détermine le taux de déformation locale, c’est non seulement le taux de skin - pass, mais
aussi les épaisseurs relatives du substrat et du revétement, la rugosité, le diamétre des cylindres et la

température lors de la déformation.

L'épaisseur de dépdt joue un role important. De toute évidence, un dépdt plus épais entraine, lors de la
solidification, une croissance plus rapide des grains orientés dans la direction de croissance privilégiée.
Ces grains seront assez gros et le revétement sera caractérisé par une forte texture <00.1>. En se
fondant sur ces résultats de texture et de microstructure et sur les concepts que nous avons développés
dans cette étude, nous comprenons que la résistance a la fissuration des échantillons possédant un
dépdt plus épais, est inférieure 2 celle des échantillons ayant des dépdts moins épais. Lorsque les grains
sont de grande taille et la texture fortement marquée (cas des échantillons de dépdts plus épais), la
résistance  la fissuration est plus mauvaise. Aprés un skin-pass, une légére amélioration apparait
systématiquement, quelle que soit 1’épaisseur de dépdt. Toutefois, pour un dépot plus épais, la
résistance 4 la fissuration sera toujours inférieure & celle d’un dép6t moins épais. Ceci,
vraisemblablement, parce que ies grains fragmentés sont d’autant plus grands que les grains initiaux
sont grands (donc que le dépét est plus épais). Ce résultat rejoint celui de Willis, 1995, pour qui la

fissuration augmente avec 1'augmentation de 1'épaisseur de dépot.

Quelles que soient la texture, ia microstructure et la résistance 4 la fissuration d’un échantillon avant
skin - pass, ce dernier entraine des modifications de ces trois caractéristiques, notamment une

diminution de la fissuration.

Méme si I’intensité de la composante majeure des diverses figures de poles peut varier de maniére
importante avant skin - pass, selon la provenance de 1’échantillon et les paramétres du procéde (vitesse
de ligne, localisation de la solidification, composition chimique ..), I'intensité de cette composante
majeure diminue aprés un skin - pass. En outre, plus le taux de déformation est important, dans
certaines limites, plus I’intensité et I'acuité du pic diminuent. De plus, aprés un skin - pass, de
nouvelles composantes peuvent apparaitre sur la figure de pdles, avec des orientations éventuellement

différentes, parfois caractéristiques du laminage a froid. Elles peuvent apparaitre autour de la
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composante d’intensité majeure située au centre de la figure de pdles ou sur le bord de la figure de
poles, c'est a dire a environ 90° du centre de la figure, traduisant I’activation du maclage. Par aiileurs,
lorsque le taux de skin - pass augmente, la microstructure du grain change. Elie devient plus perturbée
(sous - réseaux de dislocaticns, sous - joints de grains, macles...) et de nouveaux petits grains
apparaissent (recristallisation dynamique). La résistance 2 la fissuration est également influencée par le
skin - pass. En effet, d'aprés les tests de pliage, nous observons systématiquement une amélioration de

la résistance a la fissuration, liée a la diminution de la taille des domaines.

Ces trois observations sont conérentes. Les nouveaux grains recristallisés sont caractérisés par une
taille de grains diminuée par rapport a celle des grains primaires. Ceci se traduit sur la figure de poles,
par 1’apparition de nouvelles composantes de texture proches des anciennes car les grains recristallisés
sont désorientés par une rotation de 30° autour de I’axe ¢, ce qui modifie peu les pics de la figure de
péles (00.2) du plan basal. De méme, le maclage va créer de nouvelles composantes situées sur la
figure de poles a 86° des composantes de la matrice. En outre, I'intensité de la composante majeure
sera diminuée. Cette formation de nouveaux grains, macles et sous - grains, diminue la taille des
domaines et donc le libre parcours moyen des fissures. Cette diminution de la taille de domaine

entrainera alors une diminutior. des possibilités d’initiation et de propagation des fissures.

Mais il faut toutefois rester prudent pour fixer le taux de skin - pass optimum. En effet, lorsque I¢ taux
de skin - pass devient trop important, la taille des grains recristallisés augmente et devient trop grande,
la microstructure trop perturbée et 'acuité de la texture trop prononcée. Le taux de skin - pass
détermine donc directement les microstructures, mais nos résultats montrent clairement que d’autres
paramétres entrent en ligne de compte et que leurs effets ne sont pas négligeables. Parmi ces facteurs
citons 1'épaisseur de dépdt, I’épaisseur et la chimie du substrat, la présence ou non de lubrifiant
pendant I’opération de skin - pass, le diamétre des cylindres de laminoirs. D’autres paramétres tels que
la rugosité des cylindres de skix - pass et la température de skin - pass n’ont pas été abordés dans notre
étude bien qu’ils puissent se révéler tout aussi importants. L’ensemble de ces paramétres influe sur le
taux de déformation locale de Iz tole et ¢’est ce taux, plutdt que le seul taux de skin - pass proprement

dit, qu’il sera important de maitriser et, si possible, de modéliser.

Notre étude a mis en évidence un taux de déformation limite a ne pas dépasser. Au-dela de ce taux, le
phénomeéne est inversé, c’est & dire que plus le taux de déformation est important, plus I'intensité de la
composante majeure augmente. En effet, I’augmentation du taux de déformation tend a amener la

texture vers une texture d’axec de plus en plus marquée. A partir d’un certain taux de skin - pass, tous
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les grains vont donc tendre vers cette orientation qui est défavorable pour la résistance a la fissuration.
En effet, les grains ayant tous ia méme orientation, nous nous retrouvons avec des microstructures qui
présentent notamment des tailies de domaines trop importantes. Ce taux limite de skin - pass & ne pas

dépasser est, d’aprés nos résultats, 5%.
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Pour mener & bien I'étude de l'oprimisation de la résistance a la fissuration des revétements de zinc,
nous nous sommes intéressés a deux étapes de la galvanisation. Dans un premier temps, nous avcns
modifié les teneurs en éléments d'alliage du bain de zinc. Notre étude a porté tout particuliérement sur
l'effet de la teneur en aluminium. Dans un second temps, nous avons étudié un paramétre de post -
traitement mécanique : I'effet de différents taux de skin - pass appliqués a la tole aprés galvanisation.
Nous avons dégagé une corrélation expérimentale entre la texture, la microstructure et la résistance 2 la

fissuration des toles galvanisées.

Le plomb est un élément longtemps utilisé dans les bains de galvanisation. Le "fleurage" qu'il générait
sur les toles revétues était un critére de qualité reconnu pour des utilisations de toles galvanisées dans
le batiment. Pourtant, cet élément est trés néfaste en ce qui concerne la fissuration des revétements
aprés déformation. L'aluminium se trouve en teneurs différentes suivant les lignes de galvanisation
industrielles étudiées : 0.18 % d'aluminium sur la ligne "Galvameuse", 0.3 % d'aluminium sur la ligne
"Galvanisé Flémalle". En comparant les résultats des fissurations aprés pliage d'échantillons provenant
des deux lignes, il apparait que le revétement qui présente le taux de fissuration le plus important est
celui produit sur la ligne dont le bain de zinc posséde le plus faible pourcentage d’aluminium (0.18%
d'aluminium). Aprés un pliage, les échantillons "Galvameuse" ont toujours des fissures plus larges et
plus profondes que les échantillons "Galvanisés Flémalle". Les résultats de fissuration sont différents
d'une ligne a l'autre mais les microstructures et les textures différent aussi. En fait, les échantillons
provenant de la ligne "Galvameuse" ont des tailles de domaine supérieures aux autres échantillons. Ces
revétements possédent une texture qui n’est pas exclusivement une texture centrale. Les axese des

différents domaines sont plus ou moins inclinés par rapport a la direction normale de 1’échantillon. Des
réflexions individuelles sont réparties sur les figures de poles. Les domaines les plus inclinés auront
donc tendance a cliver et & s’ouvrir sous une contrainte. Et comme ce sont, de surcroit, des domaines
de grandes tailles, les fissures créées peuvent aisément se propager sans rencontrer d’obstacle sur toute
la longueur du domaine. Les joints de grains ne sont pas des barriéres efficaces dans ce cas, puisqu’il
s”agit de joints cohérents de faible désorientation. Inversement, pour les échantillons dont les tailles de
domaines sont plus petites, le libre parcours moyen des fissures est limité. Les fissures ne se propagent
donc pas, méme si localement un grain peut étre orienté défavorablement. En fait, les fissures
intragranulaires vont dépendre de ’orientation du grain par rapport aux axes des sollicitations locales
et les fissures intergranulaires vont dépendre de la taille de domaine et de la désorientation entre grains

voisins (joints de grains cohérents ou non).
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La derniére partie de notre étude nous a permis de mettre en évidence que, quelle que soit la
composition du bain de zinc et le nombre de fissures, le skin - pass améliore la résistance & la
fissuration lors de déformation ultérieures au skin - pass. Cette observation s'explique aisément car un
skin - pass réduit les tailles de domaines en créant des macles et des grains recristallisés. Plus les tailles
de ces zones cristallographiquement cohérentes seront faibles et moins les fissures pourront se
propager. Cependant la texture globale d'un échantillon n'est pas fondamentalement modifiée par le
skin - pass si ce dernier n’est pas trop important (limité & environ 5 %) et des fissures sont toujours

présentes, c’est sur leur propagation que le skin - pass va agir.

Un skin - pass entraine systématiquement un étalement des pics sur la figure de péles, quelle que soit ia
texture initiale des échantillons. Ii se traduit donc par une diminution des intensités maximales des
composantes majeures des figures de pdles et une augmentation de la dispersion autour de ces mémes
composantes majeures (ou encore diminution de ’acuité des pics et donc création de dislocations). Lzs
orientations cristallographiques des domaines d’un échantillon skin - passé seront aptes 4 accommoder
par glissement ou maclage la déformation lors de I'essai de pliage. Du point de vue des
microstructures, aprés un skin - pass, les tailles de domaines diminuent de par la présence de macles et
des grains recristallisés induits lors du skin - pass. Avec 1’augmentation du taux de skin - pass, la
résistance a la fissuration augments dans un premier temps. Néanmoins, & partir d’un certain taux de
déformation, non seulement certaines caractéristiques mécaniques importantes des aciers sont
détériorées, mais la texture évolue vers une texture de laminage d’axec avec une composante a froid

importante (axe ¢ tendant vers la direction de laminage) qui favorise 'apparition et la propagation des
fissures. Le taux de skin - pass optimal se situe entre 1 et 2 % d’allongement de la tole (cas du skin -

pass avec lubrifiant).

11 faut noter que le taux de skin - pass global (le taux de réduction imposé & 1’ensemble substrat pius
revétement) est limité, mais que le paramétre important 4 prendre en compte est en fait le taux de
déformation de la couche de galvanisation elle - méme. Lors de 1'étude systématique de 1'effet du skin -
pass, il faut également prendre en compte 1'épaisseur du substrat, la charge de dépot, le diamétre et la

rugosité des cylindres de laminoirs, la température et la rugosité de la tole.

L'utilisation d'un lubrifiant augmente I’effet du skin - pass. Un skin - pass avec lubrifiant diminue Ja
friction par rapport au skin - pass a sec. Il en résultera une texture moins marquée jusqu'a ce que le taux
de déformation par skin - pass devienne trop important et qu’il se forme alors une composante de

laminage a froid, défavorable pour la déformation ultérieure de la tole galvanisée, notamment au
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pliage. La modélisation du skin - pass, méme s’il s’agit dans le cadre de ce travail, & finalité
industrielle, d’une modélisation élémentaire, confirme de maniére nette le role du coefficient de

frottement dans I’obtention d’une texture déterminée aprés skin - pass.

Plus le taux de déformation par skin - pass est important, plus la microstructure du revétement sera
perturbée par des macles et des grains recristallisés. Les tailles de domaines diminuent toujours avec
I’augmentation du skin - pass. Un taux de skin - pass de 1% n’est, toutefois, pas toujours suffisant pour

réduire la taille de grains de maniére significative.

L'étude que nous avons menée a donc permis de mieux comprendre la propagation de fissures lors de
la déformation par test de pliage aprés galvanisation (avec et sans skin - pass). Cette étude a mis en
évidence deux paramétres ajustables (le pourcentage d'aluminium et le taux de skin - pass) qui
permettent d'améliorer la résistance a la fissuration des t6les galvanisées puis déformées méme si le
pourcentage d’aluminium est un paramétre sur lequel les variations sont relativement faibles. Cette

étude ouvre également de nombreuses perspectives, que nous présenterons dans le chapitre suivant.
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Cette étude a apporté de nombreux résultats : les deux pistes étudiées, influence de la teneur cn
aluminium dans le bain de zinc ¢t influence du skin - pass, peuvent étre utilisées pour optimiser la
résistance a la fissuration des revézements de zinc, que ce soit pour I'industrie du batiment (20 pm) ou
I’industrie automobile (10 pm). Toutefois, cette étude nous a aussi ouvert d’autres perspectives qui

peuvent &tre importantes dans le cadre général de ’amélioration des produits galvanisés.

A Test de déformation

Il conviendra, ultéricurement, de définir un essai de déformation permettant de caractériser un
revétement en fonction de son utilisation finale. 11 est en effet évident, d’un point de vue pratique, gue
les déformations subies par le revétement de zinc dans les applications en batiment et en automobile
sont trés différentes. La déformation par pliage, utilisée dans les essais de cette recherche, concernait
I’industrie du batiment. Des essais d’emboutissage a fond plat, du typeMarciniak, paraissent plus

appropriés pour des applications automobiles.

B. Etude des textures

Des études précédentes ont mis en évidence le role néfaste du plomb et notre étude a présenté le vile
favorable de I’aluminium. Dans de nombreux cas rencontrés dans ces recherches, les texturss
présentent des figures de péles relatives aux plans de base assez caractéristiques qui ne permettent pas
le calcul d’ODF. ]I serait donc intéressant, pour quantifier de maniére plus mathématique les figures de
pdles, d’une part, de calculer exactement les angles de déclinaison des réflexions individuelle mesuréss
dans les échantillons au plomb et autres échantillons dont les tailles de grains sont trop importantes
pour assurer une statistique suffisantes de mesures, et d’autre part, de calculer les dispersions exactes
autour de chacune de ces réflexions. Ces calculs sont présentés dans le chapitre méthode expérimentale

mais nous n’avons pas eu la possibilité, faute de temps, de les mettre en application dans cette étude.

C. Etude de microstructure

Nos résultats montrent que la microstructure, et plus particuliérement la taille de domaine, influence de
fagon considérable la résistance a Ia fissuration des échantillons lors d’une déformation par pliage.

Plusieurs paramétres peuvent influencer cette taille de domaine.
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C - 1. Influence du skin - pass

Le skin - pass agit directement sur la taille de domaine soit en créant des grains et sous - grains

recristallisés, soit en introduisant des macles, ....

Les effets du skin -pass sont liés & diverses causes : diamétres des cylindres de laminoirs, présence ou
non de lubrifiant lors du skin - pass, épaisseur du revétement, rugosité des cylindres de skin -pass

(transfert de rugosité du cylindre au produit). Les essais de laboratoire réalisés, dans le cadre de cette
recherche, ont systématiquement fait appel & des cylindres de laminoirs lisses alors que les cylindres
des laminoirs de skin - pass des lignes de galvanisation sont toujours grenaillés. Il est clair que nos

résultats doivent étre complétés.

I1 est primordial, pour les utilisations en automobile que des essais de laboratoire soient réalisés avec
des cylindres non seulement rugueux mais de rugosités différentes. Ces essais seront réalisés avec
différents types de lubrification afin de pouvoir, d’une part, étre comparés aux mesures faites lors de
notre étude, et d’autre part, de permettre par 1’intermédiaire d’une modélisation du type Taylor de faire
la part des cisaillements géométriques et de friction dans 1’obtention de la texture résultant du skin -

pass.

L’analyse de I’ensemble de ces paramétres devrait permetire le calcul des tenseurs de déformation
locale. En prenant en compte les énergies mécaniques et thermiques, ceci conduirait a la
compréhension des effets du skin - pass sur 1'évolution de la microstructure et de la texture. Ceci
permettrait, in fine, la définition des gammes de valeurs pour chacun de ces parameétres, permettant

d’optimiser le process et donc la gualité du produit.

C - 2. Influence de la rugosité du substrat

En paralléle a cette étude, plusieurs études récentes [Bettinger, 1999] tendent & montrer que la rugosité

du substrat & une influence directe sur la taille des domaines des revétements de zinc.

La rugosité du substrat n’a pas été prise en compte dans notre étude. Toutefois le nombre
d’échantillons est tel que de nombreux substrats différents apparaissent dans notre étude. Il serait
intéressant de reprendre ces résultats en se concentrant exclusivement sur 1’optique de I’influence de la
nature du substrat et de sa rugosité afin de confirmer ou d’infirmer voire systématiser les résultats des

études d’autres chercheurs.
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C - 3. Charge de zinc

L’épaisseur des revétements semble, au vu des résultats de notre étude, &tre un élément important ; il

serait intéressant d’approfondir I’étude de ce paramétre particulier.

C - 4. Vitesse de refroidissement

La vitesse de refroidissement est un paramétre primordial en ce qui concerne la taille de grains e de
domaines. Une maitrise de ce paramétre permettrait un affinement de la taille de domaine et ncus
permettrait peut - étre d’avoir le contrdle d’un parametre important sur la résistance a la fissuration.
Pour qu’une étude sur la vitesse de refroidissement soit vraiment efficace, il faudrait toutefois, dans un

premier temps, pouvoir quantifier {a vitesse de refroidissement sur une ligne de galvanisation.

<
ou
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