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Adhésifs — Préparation des surfaces métalliques pour le

collage par adhésif

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale décrit les modes opératoires
habituels pour la préparation en laboratoire des surfaces métal-
liques destinées au collage et a I'essai des adhésifs. Les traite-
ments préalables au collage sont donnés pour les matériaux sui-
vants :

|

a} aluminium et alliages d’aluminium;
b) acier inoxydable;

¢) acier au carbone;

d) cuivre et alliages de cuivre.

Les traitements mécaniques, tels que le sablage, sont large-
ment utilisés, mais il est impossible de présenter une méthode
chimique applicable 2 tous les métaux. C’est pourquoi plusieurs
méthodes sont présentées de fagon que les utilisateurs aient un
plus grand choix pour sélectionner un traitement approprié a un
métal particulier.

Les traitements de surface décrits comprennent des méthodes
diverses de nettoyage et dégraissage par solvant, llabrasion
mécanique et |'attague chimique. Lorsqu’ils sont employés en
commun, il y a lieu d'appliquer ces traitements normalement
dans l'ordre suivant : nettoyage aux solvants pour éliminer les
salissures grasses, puis I'abrasion mécanique et fi{:::lement
I'attaque chimique pour obtenir I'état de surface optimal en vue
du coliage. D’autres séquences d’opérations peuvent étre
employées.

AVERTISSEMENT — Ces procédés ne détaillent pas
nécessairement toutes les précautions nécessaiﬁes pour
préserver la santé et respecter les régles de sécurité dans
un pays particulier. Du fait de la nature dangerJ:e]use de
certains des produits chimiques utilisés, il y a lieu
d’observer la législation locale pour satisfaire a la Isécurité
de manipulation de ces matériaux et aux condijtions de

leur rejet.

2 Manipulation et stockage

2.1 Manipulation

Pendant et aprés le traitement et avant le collage, toutes les
parties doivent étre manipulées le moins possible, en évitant de
travailler & mains nues. Employer des tissus propres pour ia pro-
tection de la main qui ne contamineront pas la surface, tels que
gants en coton non pelucheux ou en nylon.

2.2 Conditions de stockage

Les surfaces préparées doivent étre stockées 823 ° C + 2 °C
et 50 % + 5 % d'humidité relative, sauf pour les métaux tels
que l"acier au carbone qui ne peuvent pas supporter ces condi-
tions sans une oxydation préjudiciable. Si nécessaire, I'air doit
atre filtré pour le débarrasser de la poussiére.

Le temps écoulé et les conditions de stockage entre la prépara-
tion de surface et I'application d’un adhésif primaire ou d'un
.adhésif sont critiques. Pour des surfaces sensibles, le temps de
stockage ne doit pas dépasser 8 h et les piéces doivent &tre
couvertes, ou enveloppées de papier kraft ou tout autre maté-
riau adapté. Si possible, les surfaces préparées doivent étre
stockées dans un récipient conditionné sans contact avec la
surface.

3 Préparation initiale

3.1 Régles de propreté

Eviter les opérations contaminantes dans la zone de travail. La
peinture ou d'autres opérations de pistolage, les procédés fai-
sant appel 3 des produits pulvérulents, la vapeur d’huiles de
pompes et d'autres machines, la pulvérisation d'agent de
démoulage,etc., sont particulierement néfastes.
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3.2 Nettoyage préliminaire

Enlever les margues a I'encre ou les cachets d'identification des
métaux en essuyant avec un tissu imprégné de solvant appro-
prié tel que I'acétone, la méthyléthylcétone (butanone-2), un
mélange hydrocarboné, le trichloro-1,1,1 éthane, etc.

3.3 Dégraissage aux solvants organiques

3.3.1 Lorsque le dispositif de dégraissage & la vapeur est dis-
ponible, c’est la méthode de traitement a préférer; la solution
doit &tre un solvant chloré stabilisé ou un produit similaire. Le
pH ou la teneur en acide de la solution de dégraissage en phase
vapeur, ou les deux, doivent é&tre déterminés.

3.3.2 Siun dégraissage a la vapeur n’est pas possible, utiliser
des solvants appropriés tels que le trichloro-1,1,1 éthane ou
d’autres solvants convenables. Les supports doivent étre 3
température ambiante. Verser le solvant sur un linge propre
non pelucheux, essuyer vigoureusement les supports, changer
la position du linge fréquemment et essuyer la surface avec un
linge propre non pelucheux. Répéter |'opération si nécessaire.
Changer de linge aprés chaque éprouvette.

3.3.3 En dernier ressort, le dégraissage peut étre effectué par
immersion des supports dans un solvant approprié et séchage
comme indiqué en 3.3.2. Renouveler fréquemment le bain de
solvant d'immersion car il se contamine trés facilement.

Les méthodes de 3.3.2 et 3.3.3 sont applicables pour des peti-
tes piéces ou des éprouvettes.

3.4 Dégraissage alcalin

Cette méthode est destinée en premier lieu au dégraissage final
avant décapage. L'agent de dégraissage alcalin ne doit pas con-
tenir d’hydroxyde de sodium au autre base forte, mais on peut
incorporer des silicates ou des carbonates car ils ont I'avantage
de rendre la surface insensible & la corrosion. Une solution de
métasilicate de sodium a 25 % (m/m) peut également étre utili-
sée.

3.6 Deégraissage au phosphate

Ce traitement peut étre utilisé s'il est approprié.

3.6 Dégraissage avec ultrasons

Ce traitement peut étre utilisé s'il est approprié.

4 Abrasion mécanique

L'abrasion mécanique peut &tre utilisée comme unique traite-
ment de surface ou avant une attague chimique pour éliminer
les oxydes et rendre la surface rugueuse. L'abrasion peut ne
pas convenir pour les piéces qui nécessitent la stabilité de
I'environnement pendant I'opération.

4.1 Traitement préliminaire

Dégraisser la surface en utilisant I'un des modes opératoires de
3.2 ou 3.3 pour enlever les contaminations huileuses grasses.

2

4.2 Méthode 1 — Sablage a sec

4.2.1 Sabler & sec avec un abrasif approprié¢ tel que de I'alu-
mine propre et séche a grains anguleux, du carbure de silicium,
du sable ou des abrasifs similaires d'une granulométrie de
106 pm a 45 um. Ne pas utiliser de grains d'acier ou d’abrasif
contaminé par de |'acier pour le sablage de I'aluminium, du cui-
vre et de I'acier inoxydable. La surface sablée doit étre visuelle-
ment uniforme. Mesurer la rugosité de surface; la méthode de
mesurage et les résultats d'essai doivent &tre mentionnés dans
le rapport d’essai.

4.2.2 Souffler les substrats avec de Vair filtré ou de I'azote
propre et sec pour éliminer les particules de matiére.

4.3 Méthode 2 — Soufflage humide

Projeter d’eau et de vapeur avec des particules de sable en sus-
pension de granulométrie 1 000 ou plus petite. L'angle de pro-
jection doit étre de 90°.

NOTE — Le soufflage humide peut &tre trés efficace et ne gauchit pas
les pigces si on le fait correctement; il est recommandé pour les petites
piéces uniquement.

L'équipement de soufflage humide contient généralement des
modificateurs de flux et des additifs pour la résistance a la cor-
rosion. Rincer minutieusement a I'eau les piéces soumises au
soufflage humide et les nettoyer au solvant, ou les dégraisser a
la vapeur, avant le séchage et le collage.

4.4 Méthode 3 — Abrasion manuelle -

4.4.1 Poncer la surface a coller avec un papier abrasif ou un
tissu abrasif & I'alumine, au carbure de silicium, a I'émeri ou a
un autre matériau convenable, d’une granulométrie de 106 pm
a 45 um. Cette abrasion peut étre conduite humide ou a sec.

Utiliser I'ordre d'opérations d'abrasion suivant :

a) bien droit en travers de la piéce dans une direction
parallele a V'un des cotés;

b) perpendiculairement a la premiére direction jusqu’a ce
que toutes les traces du premier polissage aient été effa-
cées;

¢) mouvement circulaire d'un diametre d’environ 80 mm a
100 mm, jusqu’a ce qu'un dessin consistant seulement en
traces de polissage circulaire superposées les unes aux
autres et que la surface apparaissent visuellement unifor-
mes.

4.4.2 Souffler les pieces avec de I'air filtré ou de |'azote propre
et sec ou les brosser avec une brosse propre et séche pour éli-
miner les particules de matiére.

Si l'abrasion humide est utilisée, essuyer la surface avec un
chiffon humecté avec un solvant approprié ou la brosser avec
un chiffon propre et sec.




5 Attaque chimique

5.1 Généralités

L'attaque chimique peut étre précédée d'une abrasion:mécani-
que (voir article 4) et/ou d’'un traitement chimique de désoxy-
dation.

5.2 Appareillage, matériaux et modes opératoires

5.2.1 Récipients

Tous les récipients et équipements doivent résister aux solu-
tions utilisées.

5.2.2 Eau

L'eau utilisée pour préparer les solutions, que ce soit de |'eau
distillée ou déminéralisée, ne doit pas avoir plus de 50 mg/kg
de particules solides; elle doit avoir un pH compris entre 5,5 et
7,5 et une conductance de moins de 20 pS.

5.2.3 Contrdle des solutions utilisées

La durée de vie active et efficace des solutions dépend du nom-
bre et de la dimension des piéces traitées. ll faut prendre pério-
diquement des échantillons des solutions et les analyser pour
les matériaux représentatifs de la méthode de traitement parti-
culiére, tels que le chrome hexavalent (CrO;), le fer, les chloru-
res, I'aluminium, etc. La conformité avec les spécifications doit
&tre établie pour chaque lot et chaque récipient de solution.

Les rapports doivent indiquer la date de préparation, le change-
ment de concentration des solutions avec le temps, et|les quan-
tités des contaminants présents.
Les solutions doivent étre réalisées avec des produits chimiques
de qualité technique et, sauf spécification contraire, avec de
I'eau comme spécifié en 5.2.2. A I'exception de I'eau), tous les
constituants doivent &tre pesés avec une précision de + 1 %.

5.2.4 Rincage

Le rincage peut &tre effectué par projection ou immersion dans
un récipient dans lequel circule de l'eau (5.2.2) constamment
renouvelée par un systéme de trop-plein.

Le rincage doit étre suffisamment long et énergique pour assu-
rer la disparition de toute trace de produit chimique, crasses ou
autre particules dispersées. Un essuyage mécanique avec un
linge ou une brosse propre doit, si possible, étre évité. Pour cer-
tains procédés, les températures critiques spécifique‘ i doivent
&tre maintenues pour 'eau de rincage.

J
Apres ringage, I'essai de rupture du film d'eau est génlra|ement
utilisé pour déterminer si la surface du métal est propre. Le
métal soumis 2 I'essai est retiré aprés immersion complete dans
I'eau; sile film d’eau est continu et non pas divisé en gouttelet-
tes au bout de 30 s, la surface peut étre considérée comme
exempte de contamination.

Si le film d’eau est discontinu, cela indique que le procédé n'a
pas été satisfaisant et doit &tre répété. Le nombre de fpis que le
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procédé peut étre répété dépend de la quantité de métal élimi-
née par rapport aux tolérances exigées pour la piéce et égale-
ment du fait qu’il s’agit de métal nu ou revétu. Généralement,
on ne tolére que deux traitements répétés.

NOTE — Une humidification satisfaisante ne donne pas d'information
sur la résistance de la liaison de 'adhésif avec le métal traité. Au
mieux, c'est une exigence nécessaire, mais pas suffisante pour ia spé-
cification de I'obtention d'une haute résistance de la liaison en adhé-
sion.

6 Procédés pour divers matériaux
6.1 Acier inoxydable

6.1.1 Dégraissage aux solvants organiques

Voir 3.3.

6.1.2 Abrasion

Voir article 4.

6.1.3 Attaque chimique
6.1.3.1 Equipement et produits

Pour les modes opératoires généraux, voir 5.1 et 5.2.

6.1.3.2 Compositions d’attague suggérées

Des traitements chimiques alternatifs pour |'acier inoxydable
sont indiqués dans I'annexe A. lls sont donnés pour montrer le
grand nombre de traitements utilisés actuellement et sont desti-
nés & servir de guide.

6.1.4 Déplacement des taches

Les attaques chimiques présentées dans I'annexe A peuvent
laisser des taches sur la surface de 'acier. Ces taches peuvent
&tre éliminées par essuyage mécanique avec un chiffon ou une
brosse propre ou de préférence par immersion dans une solu-
tion contenant, par litre, 300 g d’acide sulfurique et 30 g de

dichromate de sodium 3 une température de 60 °C durant envi-
ron 6 min, puis ringage et séchage. :

6.1.5 Stockage

L’'acier inoxydable doit &tre collé aprés 24 h de séchage. Le
stockage dans un dessiccateur aide a préserver la surface.
6.2 Cuivre et alliages de cuivre

6.2.1 Dégraissage aux solvants organiques

Voir 3.3.

6.2.2 Abrasion

Voir article 4.
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6.2.3  Attaque chimique
6.2.3.1 Equipement et produits

Pour les modes opératoires généraux, voir 5.1 et 5.2.

6.2.3.2 Compositions d'attaque suggérées
Des traitements chimiques alternatifs pour le cuivre et les allia-
ges de cuivre sont indiqués dans I'annexe B. lls sont donnés

pour montrer le grand nombre de traitements utilisés actuelle-
ment et sont destinés & servir de guide.

6.2.4 Stockage
Le cuivre et les alliages de cuivre s'oxydent facilement et doi-
vent étre collés dans les 2 h qui suivent le nettoyage. lls doivent

étre stockés au sec. Le stockage dans un dessiccateur aide a
préserver la surface.

6.3 Acier au carbone

6.3.1 Dégraissage aux solvants organiques

Voir 3.3.

6.3.2 Abrasion

Voir article 4.

6.3.3 Attaque chimique
6.3.3.1 Equipement et produits

Pour les modes opératoires généraux, voir 5.1 et 5.2.

6.3.3.2 Nettoyage initial

Nettoyer la surface conformément 3 3.3.

6.3.3.3 Compositions d'attaque suggérées
Un systéme chimique est indiqué dans V'annexe C. En alterna-

tive, la méthode pour I'aluminium de I'annexe D peut étre utili-
sée. ,

6.3.4 Stockage
Les aciers au carbone s’oxydent facilement et doivent &tre col-
16s dans I'heure qui suit le nettoyage. lis doivent &tre stockés au

sec. Le stockage dans un dessiccateur aide a préserver la sur-
face.

6.4 Aluminium et alliages d’aluminium

6.4.1 Dégraissage aux solvants organiques

Voir 3.3.

6.4.2 Abrasion

Voir article 4.

6.4.3 Attaque chimique
6.4.3.1 Equipement et produits

Pour les modes opératoires généraux, voir 5.1 et 5.2.

6.4.3.2 Compositions d'attaque suggérées
Voir annexe D.

Les solutions doivent étre écartées lorsque des piglres sur les
piéces apparaissent ou lorsque des matiéres solides se précipi-
tent lors du refroidissement de la solution & la température
ambiante. Ce dernier point peut étre attendu lorsque la masse
volumique de la solution dépasse 1,36 g/ml.
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Annexe A
(informative)

Traitements chimiques alternatifs pour I'acier inoxydable

Parties en masse
Produit
A B C D E F G
M5S0y (technique) (o 1,84 g/ml) 10 200 100
HCI {0 1,2 g/ml) 30 45 200 50
Acide oxalique {{(COOH)5,2H,01] 10
; 30
NayCro05 ; 3,6 (solution
: saturée)

H20 80 70 33 3,5 45
HF [35,35 % (m/m)] (@ 1,15 g/ml) 10
Hy05 [30 % (m/m) & 35 % (m/m}] 16 2
H3PO4 {0 1,8 g/ml) 30
Formaldéhyde [solution aqueuse

340 % (m/m)] : 9 10

. . ° ambiante ambiante bain d’eau N
Température de décapage, °C 60 + 3 20 °C min. | 20 °C min. 74 + 3 bouillante 63+ 3 60 a 65
Temps, min 30 15 10a30 10220 2 15 10
Liquide de rincage H,0 Ho0 H,0 H,0 H0 H0 Hy0
. . ambiante ambiante ambiante ambiante ambiante ambiante

Température de rincage Vapeur 1120 °C min. | 20 °Cmin. | 20°C min. | 20°Cmin. | 20°C min. | 20 °C min.
Température maximale de

séchage, °C 93 93 93 95 93 93
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Annexe B
(informative)

Traitements chimiques alternatifs pour le cuivre!) et les alliages de cuivre?

Produit Parties en masse

A B c D E
NaOH 18
NaClO, 8
NazPOy4,10H,0 0.4
H,0 73,6 197 & 200 197 100
FeCl3 [solution aqueuse & 42 % (m/m)) 15218 15 7.5
HNO3 (¢ 1,42 g/mi) 30432 30 100 15
Température de décapags, °C a0 | berto | ambnto | amonte | ambantc
Temps, min 10415 182 % 2 Jusqu'a la 122
Liquide de rincage3) H,0 H20 H20 H20 Hy0
Température de ringage froid et chaud
Température maximale de séchage, °C 60 60 60 60 60

1) Faire précéder les traitements d'un dégraissage avec enlévement de I'oxyde par abrasion.
2) Un traitement chimique complémentaire pour le cuivre et les alliages de cuivre peut étre

Attaque durant 1 min a 3 min entre 18 °C et 20 °C dans une des solutions suivantes :

Option 1 Option 2
acide sulfurique (technique) (o0 1,84 g/ml) 4 parties en masse 11 ml
dichromate de potassium (qualité de laboratoire) 1 partie en masse 5g
eau potable 17 parties en masse 89 ml
3) Apres ringage, vérifier la propreté en utilisant I'essai de rupture du film d’'eau.
Annexe C '
(informative)

Systéme chimique pour lI'acier au carbone?’

Premier traitement | Second traitement
Produit -
Parties en masse
HNOg3 concentré
(e 1,413 g/ml) 70
HCI concentré {+ acide : 100
benzoyl-sulfonique)
H20 30 65
ambiante ambiante
Température 20 °C min. 20 °C min.
Temps, min 1 1
Liquide de rincage Hy0 1% (m/m) NH0H
. . ambiante ambiante
Température de ringage, °C 20 °C min. 20 °C min.
1) L'éprouvette est soumise au premier traitement, puis rincée mais non séchée avant le second traitement.
L’éprouvette doit &tre séchée finalement entre 55 °C et 70 °C aprés le second traitement.
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Annexe D
(informative)

Traitement par attaque chimique pour I'aluminium et les alliages

d’aluminium
Produijt Parties en masse
H2S0, concentré (o' 1,84 g/mi) 26328
Al métall) ‘ 0,045 4 0,05
Cucr;w(sé’gl)(Cémme solution de 0,09 30,11
K2Cry07 ou NapCryO7 (anhydre) 5a7
H-0 66 a 68
Température, °C 65 a 70
Temps, min . 20
Liquide de rincage?) H,0
Température de ringage3), 50 °C max.
Température de sé*-Hage, °C 50 4 60
Durée maximale de| stockage’ 8h
avant utilisation sans primaire
1) Al doit étre dissous dans la solution.
2) L'eau de rincage utilisée pour.le rincage final doit avoir une
conductance ne dépassant pas 20 US.
3) Préférentiellemeﬁt température ambiante, mais elle ne doit pas
dépasser 50 °C pour prévenir des effets de scellage a la surface ou
la formation de bayerite.







