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(57) Abrégé : L'invention concerne une composition aqueuse comprenant : 12 10 g/1 d'un sel hydrosoluble de 1'acide heptanoique,
1210 g/1 d'un agent oxydant, 50 2 800 g/1 d'au moins un triglycéride d'acide gras en C¢-Cy5 et/ou au moins un ester dérivant de la
condensation d'au moins un alcool aliphatique en C,-C;o comprenant de 1 a 4 fonctions hydroxy, avec au moins un mono- di- ou tri-
acide gras en Cg-C,,, et I'utilisation de cette composition aqueuse pour traiter la surface d'une bande en acier en vue de la lubrifier et

de la protéger contre la corrosion.
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Composition aqueuse de protection et de lubrification

L'invention concerne une composition aqueuse et I'utilisation de cette
composition pour traiter la surface d’'une bande ou d’une téle en acier sur au
moins une de ses faces, en vue d’améliorer la protection contre la corrosion et
la lubrification de la bande ou de la t6le ainsi traitée.

Le traitement des surfaces métalliques en vue de leur conférer de
meilleures propriétés tribologiques et une meilleure résistance contre la
corrosion est une préoccupation constante des producteurs. Dans cet objectif,
il a déja été développé de nombreuses formulations de traitement
correspondantes.

Habituellement, aprés l'étape de laminage, une bande d'acier est
généralement soumise & un recuit de recristallisation puis a un écrouissage.

L'écrouissage améliore les caractéristiques mécaniques et la plangite
de la bande, et imprime & sa surface une rugosité prédéterminée. Il est adapté
en fonction des transformations ultérieures que subit la bande, comme par
exemple la mise en forme, la mise en peinture ou 'émaillage.

L'écrouissage est classiquement réalisé en continu par passage et
écrasement modéré de la bande entre deux cylindres d'écrouissage.

Pour permettre I'écrouissage, on asperge la bande par un fluide
d'écrouissage en pulvérisant ce fluide sur les deux faces de la bande au
niveau de I'emprise de la bande entre les deux cylindres.

4 Les fluides d'écrouissage sont habltuellement aqueux et risquent de
corroder la bande d'acier. On leur ajoute donc des inhibiteurs de corrosion qui
protégent l'acier vis-a-vis des traces d'eau qui peuvent subsister entre les
spires d'une bande bobinee.

Or, les inhibiteurs de corrosion utilisés dans le domaine de
I'écrouissage sont couramment & base de nitrites ou d’amines, ce qui genére
des effluents d'écrouissage particulierement difficiles et colteux a traiter
(uilisation de traitement de floculation par exemple).

En outre, en cas de stockage prolongé de la bande, il devient
nécessaire de la protéger également contre la corrosion atmospheérique. En
effet, la résistance contre-la -corrosion -atmosphérique d’'une bande en acier- --
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traitée par les fluides d'écrouissage conventionnels est trés insuffisante en cas
de stockage supérieur & quelques semaines. C'est pourquoi généralement,
aprés avoir essoré ou séché la bande écrouie, on dépose a la surface de la
bande une couche de 1 & 3 g/m? d’'une composition & base d'huile minérale et

s d'additifs. Le role de ce film d'huile est double. Il permet non seulement
d'assurer une protection efficace de la bande contre la corrosion
atmosphérique pendant une longue periode de stockage dans des
environnements qui peuvent étre trés oxydants, mais aussi de faciliter la mise
en forme ultérieure de ia bande par exemple par emboutissage.

10 Cependant, I'huilage des bandes présente divers inconvénients :

_ Les huiles minérales de part leur toxicit¢ et leur faible
biodégradabilité ne répondent plus aux nouveaux criteres imposés
par les réglementations environnementales.

— L'application d’une couche d'huile de protection et de lubrification

15 sur la surface métallique constitue une étape supplémentaire
onéreuse dans la phase de mise en ceuvre de la surface.

_ Avant d'émailler ou de mettre en peinture la bande, il est
indispensable de retirer le film dhuile dans des bains de
dégraissage plus ou moins alcalins. Il faut ensuite traiter les effluents

20 générés par le dégraissage de maniére a respecter les normes de
rejets admissibles en viguedur.

— Lorsque la bande huilée est bobinee, Mhuile a tendance a
s'échapper de l'espace inter-spire a cause de la pression
gu'exercent les spires entre elles. L'huile s'écoule alors sur le sol

25 des ateliers et les pollue, d'ols la nécessite de nettoyér les sols et de
prévoir des systémes de récupération de I'huile.

La présente invention a donc pour but de surmonter les inconvénients
de I'art antérieur, et de proposer une composition aqueuse non toxique dont
les effluents sont faciles a traiter, et qui, lorsqu’elle est appliquée en film mince

30 & la surface d'une bande en acier, présente un aspect sec qui permet de
peindre ou d’émailler directement la bande sans qul soit nécessaire de la
dégraisser au préalable, tout en conférant a la bande a la fois une bonne
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lubrification, et une bonne résistance contre la corrosion humide et la corrosion
atmospheérique.

A cet effet, linvention a pour objet une composition aqueuse
comprenant :

— 1410 g/l d'un sel hydrosoluble de I'acide heptanoique,

— 1210 g/t d'un agent oxydant,

— 50 a 800 g/l d’'au moains un triglycéride d’acide gras en Cs-C1z et/ou
au moins un ester dérivant de la condensation d’au moins un alcool
aliphatique en C4-C4o comprenant de 1 a 4 fonctions hydroxy, avec
au moins un mono- di- ou tri- acide gras en Cg-C,», et

-~ éventuellement un agent tensioactif non ionique.

L'invention a également pour objet Putilisation de cette composition
aqueuse pour traiter la surface d'une bande ou d'une tole en acier sur au
moins une de ses faces, en vue d'améliorer la protection contre ia corrosion et
la lubrification de la bande ou de la téle ainsi traitée.

L'invention a également pour objet un procédé d’écrouissage ou de mise
en forme d’une bande ou d'une téle en acier comprenant les étapes consistant
a:

— appliquer sur au moins une face de cette bande ou téle ladite
composition aqueuse, puis

— procéder & I'écrouissage ou 2 la mise en forme proprement dit(e).

L'invention a enfin pour objet un procédé d'émaillage ou de mise en
peinture d’'une bande ou d’une tdle en acier comprenant les étapes consistant
a: .

— appliquer sur au moins une face de cette bande‘ ou tble ladite
composition aqueuse, puis

— procéder a I'émaillage ou a la mise en peinture proprement dite
sans qu'il soit nécessaire de dégraisser la bande ou la téle avant
eémaillage ou mise en peinture.

Les caractéristiques et avantages de la présente invention apparaitront
mieux au cours de la description qui va suivre, donnée a titre d'exemple non

 limitatif, en référence a la figure unique.
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retraitement des effluents en sera également alourdi.

PCT/FR2005/002846

La figure unique présente des courbes représentant la variation de la

force maximale d'emboutissage Fmax (exprimée en kN) en fonction de la force
d’'un serre-flan (exprimé en kN).

La composition aqueuse selon l'invention comprend 1 a 10 g/l d’'un sel
hydrosoluble de I'acide heptanoique, 1 a 10 g/l d’un agent oxydant et 50 a 800
g/l d'au moins un friglycéride d'acide gras en C¢-Cqs et/ou au moins un ester
dérivant de la condensation d’au moins un alcool aliphatique en C4-Cqqg
comprenant de 1 a 4 fonctions hydroxy, avec au moins un mono- di- ou tri-
acide gras en Cg-Cos.

Le choix des composés repose sur leur synergie respective dans la
composition. En effet, le sel hydrosoluble de l'acide heptanoique est un
inhibiteur de la corrosion humide, et dans une moindre mesure, de la corrosion
atmosphérique du fer, et agit en synergie avec le triglycéride d’acide gras et/ou
I'ester en ce qui concerne la lubrification et la résistance contre la corrosion
atmosphérique. Cette synergie en ce qui concerne la corrosion atmosphéerique
est encore renforcée par la présence de 'oxydant.

En outre, vu la faible concentration du sel hydrosoluble de [acide
heptanoique et de I'oxydant, les effiluents de la composition sont faciles a
traiter. Le traitement des effluents est encore facilité du fait du caractére
biodegradable des sels de I'acide heptanoique.

Les inventeurs ont mis en évidence qu'en dessous de 1 g/lg de sel
hydrosoluble de l'acide heptanoique, les toles traitées par la composition ne
présentent pas une résistance contre la corrosion humidotherme suffisante,
puisque de la rouille rouge apparait aprés seulement 1 cycle. En revanche,
au-dela de 10 g/l, 'amélioration de la résistance contre la corrosion
humidotherme n'est pas sensible et le retraitement des effluents sera plus
important.

En dessous de 1 g/l d'agent oxydant, la quantité de sel hydrosoluble
d'acide heptanoique a introduire dans la composition pour que celle-ci protége
une bande en acier contre la corrosion de maniére efficace, sera supérieure a
10 g/l et le retraitement des effluents en sera alourdi. Au-dela de 10 gl
I'addition de I'oxydant n’apporte plus d'effets notables supplémentaires, et le
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La concentration en triglycéride d'acide gras et/ou en ester est choisie
de maniére a ce que lorsque la composition selon l'invention est appliquée en
film mince sur une bande en acier, c'est a dire pour des grammages mesures
aprés séchage de 0,1 a1 g/m?, elle lui confére a la fois une bonne lubrification
et un aspect sec, et améliore en outre sa résistance contre la corrosion
atmosphérique. Ainsi, au-dela de 800 g/, les performances de la composition
en terme de lubrification sont excellentes, mais la bande présente un aspect
de surface gras qui n'est pas acceptable. En dessous de 50 g/l, la bande
présente un aspect de surface sec, mais les propriétés de lubrification de la
composition seront faibles.

La composition aqueuse comprend de préférence entre 2 et 6 g/l de sel
hydrosoluble de I'acide heptanoique, entre 5 et 7 g/l d'agent oxydant et entre
80 et 500 g/l de triglycéride d’acide gras et/ou d’ester.

 De préférence, la composition aqueuse comprend en outre un agent
tensioactif de type non ionique. Cet agent tensioactif permet d’améliorer d’'une
part émulsion du triglycéride d’acide gras et/ou de I'ester et, d'autre part,
I'étalement de la composition sur la bande en acier de maniére homogene
pour obtenir un film mince de protection d’épaisseur constante. En outre, il
facilite le dégraissage de la composition appliquée en film mince sur la surface
de la bande, car un lavage a I'eau chaude de la surface de la bande suffit pour
retirer complétement le film.

Lorsque la composition comprend un agent tensioactif, sa teneur est
inférieure ou égale & 15% en poids de I'au moins un triglycéride et/ou de l'au
moins un ester. En effet, au-dela de 15% de )tensioactif, ii n'y a plus d'effet
notable supplémentaire du tensioactif et les effluents de la solution seront plus
difficiles a traiter.

Le sel hydrosoluble de I'acide heptanoique peut étre choisi parmi les
sels de métal alcalin et les sels alcalino-terreux. On choisit de préférence un
sel de métal alcalin de l'acide heptanoique et plus préférentiellement
'heptanoate de sodium.

L'agent oxydant est de préférence choisi parmi les nitrites ou les
perborates, et plus préférentiellement le nitrite de sodium. Les effluents de la

composition -aqueuse selon linvention-sont plus faciles—a traiter que les -



WO 2006/070083

10

15

20

25

30

PCT/FR2005/002846

effluents des solutions de l'art antérieur a base de nitrites. En effet, selon
Pinvention, la concentration en nitrites dans les effluents reste en dega du seuil
admissible et ils peuvent étre éliminés sans traitement particulier.

Le triglycéride d’acide gras en Ce-Cig peut étre choisi parmi les
triglycérides d'acide oléique, d'acide ricinoléique, d'acide sébacique, d'acide
laurique, d’acide myristique, d’acide palmitique et d’acide stéarique.

Ce ftriglycéride d’acide gras en Cg-Cis peut étre une huile végétale
naturelle choisie parmi I'huile de coprah, I'huile de carthame, I'huile de colza,
Ihuile de tournesol, I'huile de soja, I'huile de palme, I'huile d'olive, seules ou un
de leurs mélanges.

Il peut également étre une huile synthétique obtenue par la réaction
d’une mole de glycérol avec trois moles d'acide gras ou d’'un melange d’acides
gras. L'acide gras en Ce-Cqs dont dérive I'huile synthétique peut étre choisi
parmi l'acide sébacique, I'acide oléique, I'acide ricinoléique, I'acide laurique,
I'acide myristique, I'acide palmitique et I'acide stéarique.

L'alcoo! aliphatique en C4-Cqo dont dérive I'ester, comprend de 1 a 4
fonctions hydroxy, et peut étre choisi parmi le méthanol, ['éthanal,
lisopropanol, I'éthylhexanol, et le pentaérythritol.

Le mono- di- tri- acide gras en Cg-C2. dont dérive I'ester, peut étre
choisi parmi lacide sébacique, I'acide oléique, l'acide ricinoléique, l'acide
laurique, I'acide myristique, I'acide palmitique et I'acide stéarique.

Selon un mode préféré de l'invention, I'ester est le sébacate de dioctyle
(DOS). ‘ )

La composition aqueuse selon linvention est appliduée sur au moins
une des faces d’'une bande ou d'une téle en acier avec un grar’nmage, mesuré
aprés séchage de la composition aqueuse, compris entre 0,1 a 1 g/m? par
face, et de préférence entre 0,3 et 0,8 g/m?. Ce grammage est suffisant pour
conférer a la bande ou & la téle en acier traitée, a la fois une bonne
lubrification facilitant I'écrouissage de la bande ou de la téle ou sa mise en
forme ultérieure, par exemple emboutissage, et une bonne protection tant en
corrosion humide quen corrosion atmosphérique, sans huilage
complémentaire.
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Les inventeurs ont mis en évidence que les surfaces en aciers traitees
par la composition aqueuse selon linvention permettait de lubrifier cette
surface de maniére aussi efficace, voir plus efficace qu'avec [I'huilage
conventionnel.

5 En outre, alors que les surfaces en acier revétues par une huile
minérale conventionnelle pour la protection contre la corrosion présentent un
aspect huileux, les surfaces en acier revétues par un film mince d'un
grammage, mesuré aprés séchage, compris entre 0,1 et1 g/m* de la
composition selon linvention présentent un aspect sec. Cet aspect sec est

10  particuliérement intéressant en terme de propreté au niveau des ateliers ou
sont manipulés et/ou mises en forme les bandes ou tdles ainsi traitées.

La composition aqueuse peut étre appliquée par aspersion, par
pulvérisation, par trempé, par enduction ou par centrifugation. L'application
peut étre réalisée aussi bien sur une bande ou une téle en acier a température

15 ambiante que sur une bande ou une tdle chaude, c'est a dire a une
température comprise entre 40 et 80°C.

La bande ou la tole ainsi traitée est ensuite séchée par un courant d'air
chaud porté a une température comprise entre 70 et 180°C.

La bande ou la tdle en acier revétue par un film mince d'un grammage,

20 mesuré aprés séchage, compris entre 0,1 et 1 g/m? de la composition selon
linvention est apte a étre directement peinte ou émaillée sans qu'il soit
nécessaire de procéder au dégraissage de la bande ou de la tole avant mise
en peinture ou émaillage. Les inventeurs ont mis en évidence que 'aspect de
surface de la couche d’émail ou de peinture, ainsi que l'adhérence de la

25 couche d’émail ou de peinture sur la bande ou la tole métalligque sont aussi
satisfaisants qu'avec les procédés conventionnels d'émaillage ou de mise en
peinture.

Néanmoins, dans les cas ol un dégraissage préalable de la bande ou
de la tole s'avérerait nécessaire, cette derniere peut étre facilement

30 dégraissée soit en la plongeant dans un bain d’eau chaude ou un degraissant
alcalin, soit en la pulvérisant avec de I'eau chaude ou un dégraissant alcalin a
une température comprise entre 40 et 80°C. En outre les effluents résultant de
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ce dégraissage pourront étre facilement retraités en utilisant des moyens de
retraitement conventionnels.

L'invention va & présent étre illustrée par des exemples donnés 2 titre
indicatif, et non limitatif.

Différents tests vont étre réalisés sur différentes éprouvettes de téle en
acier traitées ou non traitées selon l'invention, afin de caractériser leur aptitude
a l'emboutissage, leur aptitude & la résistance contre la corrosion
humidotherme et contre la corrosion « par tachage », et leur aptitude a
I'émaillage direct.

A cet effet, des éprouvettes de largeur 150 mm, de longueur 200 mm,
et d'épaisseur 0,8 mm sont découpées dans une tdle d'acier laminée a froid de
type SOLFER.

Différentes compositions aqueuses sont préparées en ajoutant dans de
'eau:

Composition A (composition selon I'invention) :

— 3 g/l d’heptanoate de sodium (désigné par NaC7),
- 6 g/l de nitrite de sodium (NaNO,),
— 100 g/l de sébacate de dioctyle (DOS), et
~ un tensioactif AP7 (LUTENSOL de la société KLUTHE) a 9% en
poids du DOS. '
Composition B (composition selon I'invention) :
— 3 g/l d’heptanoate de sodium (désigné par NaC7),
— 6 g/l de nitrite de sodium (NaNOy),
— 400 g/l de sébacate de dioctyle (DOS), et
— un tensioactif AP7 (LUTENSOL de la société KLUTHE) & 9% en
poids du DOS.
Composition C :
— 3 g/l d’heptanoate de sodium (NaC7).
Composition D :
— 5 g/l d’heptanoate de sodium (NaC7).

Composition E :
- — 3 g/l d'heptanoate de sodium (désigné par NaC7),
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— 100 g/l de sébagate de dioctyle (DOS).
Composition F :
— 5 g/l d’heptanoate de sodium (NaC7),

— 100 g/l de sébagate de dioctyle (DOS).
Composition G :
100 g/l d’heptanoate de sodium (NaC7),
3 g/l de nitrite de sodium
300 g/l de DOS,

3 g/t de mercaptobenzotriazole (inhibiteur de corrosion).

1

|

Dans chacun des essais décrits ci-dessous, les compositions A, B, C, D,
E, F et G sont appliquées par aspersion a la surface des éprouvettes de
maniére a obtenir sur chacune des faces de I'éprouvette, apres séchage de la
composition, un film de la composition avec un grammage de I'ordre de 300 a
500 mg/m?. En cas de grammage différent, celui-ci sera explicitement précisé.

Les performances de cette composition sont corhparées a celles de
I'huile référencée Quaker Ferrocoat 6130 de la société QUAKER (note Q6130,
et appliqué avec un grammage de 1,5 g/m?).

1- Caractérisation en emboutissage

Cet essai consiste a réaliser des emboutis complets a partir de flans
découpés dans une tole d'acier revétue par un film de composition agueuse
selon l'invention ou non. Ainsi, avec un flan initial de diametre 64 mm, on
réalise un godet de diamétre 32 mm et de profondeur 25 mm.

Pour évaluer le comportement a I'emboutissage des flans revétus ou
non selon l'invention, on évaiue la force maximale d'emboutissage nécessaire
a l'emboutissage du godet, pour une force de serrage des serre-flans
prédéterminée. On repére cette valeur maximale pour une série de valeurs de
force de serrage des serre-flans, de maniére a tracer, comme illustré a la
figure unique, des courbes représentant la variation de la force maximale
d'emboutissage Fmax en fonction de la force du serre-flan. Au-dela d'une
force des serre-flan supérieure a 150 kN, la force de serre flan est trop

PCT/FR2005/002846
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importante, 'emboutissage des godets est impossible et on assiste a une
rupture du flan en cours d'emboutissage.
La figure unique illustre les résultats obtenus :
_ sur les flans traités avec la composition aqueuse A selon l'invention,
5 courbe repérée par le symbole X,
— sur les flans traités avec la solution aqueuse G, courbe repérée par
le symbole W,
— sur les flans traités avec de I'huile Quaker Ferrocaot 6130, courbe
repérée par le symbole @.

10 D'une facon générale, plus la pente de la tangente (qui est
proportionnelle au coefficient de frottement) aux courbes obtenues est basse,
plus le comportement & I'emboutissage est bon, car le coefficient de frottement
est plus faible.

On voit donc que la composition aqueuse selon l'invention améliore

15 sensiblement le comportement & I'emboutissage. La composition aqueuse
selon linvention peut ainsi avantageusement remplacer le double traitement
conventionnel que subissent les toles, & savoir une application d’'un fluide
d’écrouissage en vue d'une protection temporaire contre la corrosion, suivi
d’'un huilage ultérieur en vue de conférer a la téle une aptitude a

20 IPemboutissage tout en renforgant sa protection contre la corrosion.

Les résultats sont repris dans le tableau 1 ci-dessous, et présentent
pour chacune des compositions testées la valeur de la force maximale
d’emboutissage (exprimée en kN) en fonction de la force du serre-flan.

25 TABLEAU 1
Force maximale d’'emboutissage (kKN)
Force du Composition A* | Composition G Q6130
serre-flan (kN)

20 36,4 39,7 50,0
40 38,3 41,4 N
80 40,0 43 4 -
120 40,5 44,2 -

__ *sgelonlinvention . ... . . _

10
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2- Caractérisation en corrosion

Les films de composition aqueuse selon l'invention appliqués sur les
toles d'acier garantissent une protection contre la corrosion pendant le laps de
temps compris entre la fabrication des téles et leur mise en oeuvre par
exemple par emboutissage. Deux types de tests ont été réalises pour évaluer
la résistance contre la corrosion des toles traitées, a savoir des tests de
corrosion humidotherme, et de tachage.

2.1- Caractérisation en corrosion humidotherme
La conformité du produit livré sur ce point est vérifiée au travers des
résultats d’'un test de corrosion humidotherme accélére.

A cet effet les éprouvettes a tester sont placées dans une enceinte
climatique correspondant & la norme DIN 50017, ce qui simule les conditions
de corrosion d’une spire extérieure de bobine de tole ou d'une tble découpee
en feuille pendant le stockage.

Le détail du cycle (un cycle = 24 heures) en humidotherme est décrit ci-
dessous :

- 8 h 4 40°C et 95-100% de RH (humidité relative)
- 16 h &2 20°C et 75% de RH.

Les éprouvettes sont suspendues individuellement verticalement.

Le résultat du test s’obtient en relevant lé& nombre de' cycles successifs
avant qu'apparaissent les traces de corrosion sur I'éprouvette. Lorsque le
nombre de cycles relevé est supérieur a 4, la tenue contre la corrosion
humidotherme est conforme aux attentes.

Le tableau 2 rend compte des performances de la solution de
traitement d'écrouissage selon linvention par rapport & lhuile Quaker
Ferrocaot 6130.

—~ Téle revétue par un film de 1,5 g/m? d’huile Quaker Ferrocaot 6130 :

Q6130,

— Téle revétue par un film de la composition A,

11
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10

20

. — Tole revétue par un film de composition B,
— Téle revétue par un film de la composition C, et
- Tole n'ayant subie aucun traitement de surface : tole nue
Dans ce tableau, RR signifiant rouille rouge, 0 a 5% de RR signifie que
0 a 5% de la surface traitée est couverte de rouille rouge, 5 a 25% de RR
signifie que 5 a 25% de la surface traitée est couverte de rouille rouge.

TABLEAU 2
1 cycle 2 cycles 3 cycles 4 cycles
Q6130 pas de RR pas de RR pas de RR pas de RR

Composition A* pas de RR pas de RR | 0a5% de RR|0a5% de RR

Composition B* pas de RR pas de RR pas de RR pas de RR

Composition C 0-5% de RR | >25% de RR

Toéle nue 5325% de RR | > 25% de RR

* selon l'invention ,

De ces résultats, il ressort que la composition aqueuse selon l'invention
permet de répondre de maniére satisfaisante & la résistance contre la
corrosion humidotherme.

2.2- Caractérisation en tachage

Cet exemple a pour but dillustrer les performances de protection contre
la corrosion de la composition aqueuse selon linvention‘utilisée a titre de
solution de traitement d'écrouissage par rapport a un fluide d'écrouissage
conventionnel MA11 de la société CRODA (grammage 1 g/m?).

Le test de tachage est estimé en laboratoire par le test en paquet serré
qui permet de recréer le confinement qui existe entre les spires au sein du
bobine.

A cet effet, on prépare des éprouvettes de téles d'acier, une série de
compositions aqueuses a tester et une série de solutions aqueuses corrosives
de sulfate de sodium (Na;SO,) a différentes concentrations.

La procédure du test est la suivante :

12
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- on asperge une face d'une éprouvette de téle successivement par |a
composition de traitement a tester et par la solution corrosive,

- on empile ensuite sur cette face une autre éprouvette de tdle, qu'on
applique contre la précédente avec une force prédéterminée constante,

5 - on maintient 'empilement pendant trois jours,

- aprés démontage de I'empilement, on séche les éprouvettes de tole et
on reléve visuellement d'éventuelles traces de corrosion sur les parties des
faces qui ont été aspergees ;

Le tableau 3 rend compte de l'importance des traces de rouiile selon les

10  cotations suivantes :

0 : absence de rouille

++ : entre 20 et 50% de la surface de la tle touchée par la rouille

+++ : plus de 50% de la surface de la tole touchée par la rouille

TABLEAU 3

0g/l de Na,SO, (0,5 g/l de Na;SO, |5 g/l de Na;SO,4
MA11 0 0 0
Composition A * 0 0 0
Composition B* 0 0 0
Composition C 0 0 .y
Composition D 0 0 | o+
Composition E 0 ‘0 ‘ -+
Composition F 0 0 -

15 *selon l'invention

De ces résultats, il ressort que la composition aqueuse selon l'invention
permet de répondre de fagon satisfaisante a la protection contre le tachage.

20 3- Emaillage
Cet essai a pour but de montrer qu'une t6le en acier revétue d’un film

“mince dé fa composition agquetse selon Tinvention est apte a étre directement™ ~~

13
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revétue d’'une couche d’'émail présentant une bonne adhésion et un bon
aspect de surface, sans qu'il soit nécessaire de procéder a un nettoyage
préalable de la tole.

A cet effet, on a appliqué une couche d'émail M12148 de la société
PEMCO, a raison de 330 g/m? par enduction sur les éprouvettes de tole en
acier revétues par un film de la composition A, B ou par un film d’huile Quaker
Ferrocoat 6130.

On a soumis les éprouvettes revétues de la couche d’émail a un recuit
dans un four tunnel, en les portant a une température de 830°C pendant 3,5
minutes.

Les éprouvettes traitées par la composition aqueuse selon linvention,
aprés refroidissement présentent un bel aspect de surface, lisse, sans points
noirs et sans crateéres.

En revanche, les éprouvettes traitées avec un film d’huile Quaker
Ferrocoat 6130 ou avec un film d'une des compositions conformes a
I'invention mais avec un grammage supérieur a 1 g/m?, présentent un aspect
de surface granuleux, avec de hombreux cratéres et des points noirs.

Le test d’adhérence de I'émail sur I'acier traité selon l'invention permet
d’évaluer de maniére visuelle la quantité d'émail solidaire du métal support,
aprés un choc violent réalisé a I'aide d’une bille.

Pour cela, une masse de 1,5 kg tombe sur une bille de diamétre 22 mm,
posée sur I'éprouvette émaillée a tester, elle-méme erﬁprisonnée entre deux
machoires. La hauteur de chute de la masse est de 300 mm. La chute de la
bille sur I'éprouvette a pour but de provoquer une déformation quasi constante
de I'éprouvette. :

L’appréciation de la qualité de I'adhérence de I'émail sur la t6le en acier
s'effectue visuellement par comparaison avec des images types déterminant
cing grandes classes d’adhérence. La cotation s'effectue lorsque les sautes
d’émail ne se produisent plus.

Le tableau 4 rend compte de 'adhérence de I'émail selon les cotations
suivantes :

— 1: adhérence excellente

— -2 :-adhérence-trés-bonne-

14
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— 3 : adhérence moyenne

— 4 : adhérence mauvaise

— 5 : adhérence trés mauvaise
TABLEAU 4

Niveau d’adhérence de
I'émail

Composition A * 1
(300 a 500 mg/m?) |
Composition B * 1
(300 a 500 mg/m?)
Composition A ‘ 3
(1,5 g/m?)
Composition B 4
(1,5 g/m?)
Huile Quaker 6130 5
(1,5 g/m?)

5 *selon l'invention
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REVENDICATIONS

Composition aqueuse comprenant :

— 1a10 g/l d'un sel hydrosoluble de I'acide heptanoique,

— 1a10 g/l d'un agent oxydant,

— 50 a 800 g/l d'au moins un triglycéride d’acide gras en Cs-C13 et/ou
au moins un ester dérivant de la condensation d'au moins un alcool
aliphatique en C4-C4o comprenant de 1 a 4 fonctions hydroxy, avec au
moins un mono- di- ou tri- acide gras en Cg-C2p, et

— éventuellement un agent tensioactif non ionique.

Composition selon la revendication 1, caractérisée en ce que le sel
hydrosoluble de l'acide heptanoique est un sel de métal alcalin ou
alcalino-terreux.

Composition selon la revendication 2, caractérisé en ce que le sel de
métal alcalin est un se! de sodium.

Composition selon ['une quelconques des revendications 1 a 3,
caractérisée en ce que I'agent oxydant est choisi parmi les nitrites ou les
perborates ‘

Composition selon l'une queiconque des revendications 1 a 4,
caractérisée en ce que le triglycéride d’acide gras en Cg-Cqs est soit une
huile vegétale naturelle, soit une huile synthétique o'btenue par la
réaction d’'une mole de glycérol avec trois moles d'acide gras ou d’un
mélange d’'acides gras.

Composition selon 'une des revendications 1 & 5 caractérisée en ce que
le triglycéride d’acide gras en Cg-Cqg est choisi parmi les triglycérides
d'acide oléique, d'acide sébacique, d’acide ricinoléique, d'acide laurique,
d’acide myristique, d’acide palmitique et d'acide stéarique.

16
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Composition selon la revendication 5, caractérisée en ce que l'huile
végétale est choisie parmi I'huile de coprah, Phuile de carthame, I'huile
de colza, l'huile de tournesol, I'huile de soja, 'huile de palme, 'huile
d’olive, seules ou un de leurs mélanges.

Composition selon la revendication 5, caractérisée en ce que 'acide gras
en Cs-Cqg dont dérive I'huile synthétique et 'acide gras en Cg-C,, dont
dérive I'ester sont choisis parmi I'acide sébacique, I'acide oléique, I'acide
ricinoléique, l'acide laurique, l'acide myristique, l'acide palmitique et
l'acide stéarique.

Composition selon l'une quelconque des revendications 1 a 8,
caractérisée en ce que l'alcool aliphatique en C4-C4o dont dérive I'ester
est choisi parmi le méthanol, 'éthanol, I'isopropanol, I'éthylhexanol, et le
pentaérythritol.

Composition selon l'une quelconque des revendications 1 a 9,
caractérisée en ce que l'ester est le sébacate de dioctyle.

Composition selon l'une quelconque des revendications 1 a 10,
caractérisée en ce que la concentration en poids de 'agent tensioactif
non ionique est inférieure ou égale a 15% en poids de I'au moins un
triglycéride d’'acide gras en Cg-C15 et/ou de I'au moins un ester.
Composition selon l'une quelconque des revendications 1 a 11,
caractérisee en ce qu'elle comprend :
— 2 a6 g/l d'un sel hydrosoluble de I'acide heptanoique,
-~ 547 g/l d'un agent oxydant, et
— 80 a 500 g/l d'au moins un triglycéride d’acide gras en Cg-Cqs et/ou
de I'au moins un ester dérivant de la condensation d’'au moins un
alcool aliphatique en C4-C1o comprenant de 1 a 4 fonctions hydroxy,

17
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— éventuellement un agent tensioactif non ionique.

Utilisation d’'une composition aqueuse selon l'une quelconque des
revendications 1 a 12, pour traiter la surface d'une bande ou d'une tole
en acier sur au moins une de ses faces, en vue d'améliorer la protection
contre la corrosion et la lubrification de la bande ou de la tole ainsi
traitée.

Utilisation selon la revendication 13, caractérisée en ce que la
composition aqueuse est appliquée sur au moins une des faces de la
bande ou de la téle en acier avec un grammage, mesuré aprés séchage,
compris entre 0,1 & 1 g/m? par face.

Procédé d’écrouissage ou de mise en forme d'une bande ou d’une téle
en acier comprenant les étapes consistant a :
— appliquer sur les faces de ladite bande ou téle en acier une
composition selon 'une quelconque des revendications 1 a 12, puis

— proceder a I'écrouissage ou a la mise en forme proprement dit(e).

Procédé d'émaillage ou de mise en peinture d’une bande ou d’'une téle
en acier comprenant les étapes consistant a :

— appliquer sur au moins une face de ladite bande ou téle en acier
une composition selon l'une quelconque des revendications 1 a 12,
puis

— procéder a I'émaillage ou a la mise en peinture proprement dite
sans qu'il soit nécessaire de dégraisser la bande avant émaillage ou
mise en peinture.

18
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