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@  Procédé  de  régénération  en  continu  de  bains  defluxage  dans  la  galvanisation  au  trempé  de  pièces  en  acier. 

Le  bain  de  fluxage,  dans  la  cuve  (1),  composé  de 
chlorures  de  zinc  et  d'ammonium,  se  pollue  par  du  fer 
dissous  provenant  des  pièces  à  galvaniser.  Pour  éliminer  ce 
fer  on  prélève  par  la  pompe  (12)  un  courant  constant  de  bain 
de  fluxage,  on  y  ajoute  des  quantités  dosées  d'eau  oxygénée 
et  d'ammoniaque  en  sorte  que  l'eau  oxygénée  soit  en 
rapport  stoechiométrique  avec  le  fer  (II)  et  que  le  pH  soit 
sensiblement  de  4,  on  laisse  l'eau  oxygénée  réagir  avec  le  fer 
(II)  en  milieu  calme  dans  le  réacteur  (2),  puis  on  laisse 
précipiter  l'hydroxyde  ferrique  dans  le  décanteur  (3),  d'où  le 
liquide  clair  est  renvoyé  à  la  cuve  (1),  tandis  que  les  boues 
d'hydroxyde  sont  purgées  par  la  canalisation  (3),  pour  être 
éventuellement  soumises  à  filtration  dans  le  filtre  (4). 



L ' i n v e n t i o n   a  t r a i t   à  un  p r o c é d é   de  r é g é n é r a t i o n   du  c o n t e -  

nu  de  c u v e s   de  f l u x a g e ,   c o n s t i t u é   de  c h l o r u r e s   de  z i n c   e t  

d ' a m m o n i u m   en  s o l u t i o n   a q u e u s e ,   où  s o n t   p l o n g é e s   des  p i è c e s   e n  

a c i e r   a v a n t   g a l v a n i s a t i o n   au  t r e m p é .  

Au  c o u r s   du  p r o c e s s u s   de  g a l v a n i s a t i o n   au  t r e m p é ,   c ' e s t - à -  

d i r e   par   i m m e r s i o n   des  p i è c e s   d a n s   un  b a i n   de  z i n c   en  f u s i o n ,  

l e s   p i è c e s   s u b i s s e n t   des  t r a i t e m e n t s   de  s u r f a c e   p r é p a r a t o i r e s  

c o m p r e n a n t   un  d é g r a i s s a g e   en  b a i n   a l c a l i n ,   un  d é c a p a g e   en  b a i n  

a c i d e ,   et  une  o p é r a t i o n   d i t e   f l u x a g e   qui   c o n s i s t e   à  r e c o u v r i r  

l e s   p i è c e s   d ' u n e   mince   c o u c h e   de  c h l o r u r e s   de  z i n c   et  d ' a m m o -  

nium  ( f l u x ) ,   en  l e s   p l o n g e a n t   dans   une  cuve  c o n t e n a n t   une  s o l u -  

t i o n   a q u e u s e   de  ces  s e l s ,   p u i s   é v e n t u e l l e m e n t   en  é v a p o r a n t   e n  

é t u v e   l ' e a u   de  la  s o l u t i o n .  

Pour   r é d u i r e   l e s   t r a n s p o r t s   de  b a i n   de  d é g r a i s s a g e   d a n s  

le  b a i n   de  d é c a p a g e ,   et  de  ce  b a i n   de  d é c a p a g e   dans   le  b a i n   d e  

f l u x a g e ,   on  e f f e c t u e   des  r i n ç a g e s   i n t e r m é d i a i r e s .   N é a n m o i n s  

le  b a i n   c o n t e n u   d a n s   la  cuve   de  f l u x a g e   s ' e n r i c h i t   p r o g r e s s i -  

vement   en  f e r ,   e s s e n t i e l l e m e n t   à  l ' é t a t   d i v a l e n t ,   qui   p r o v i e n t  

du  t r a n s p o r t   de  b a i n   de  d é c a p a g e ,   d i l u é   par   le  r i n ç a g e ,   et   d e  

l ' a t t a q u e   du  f e r   par   la  s o l u t i o n   de  f l u x a g e .  
L ' e n t r a î n e m e n t   de  s e l s   de  f e r   dans   la  cuve  de  g a l v a n i s a -  

t i o n   p r o v o q u e   une  r é a c t i o n   du  z i n c   en  f u s i o n   avec   ces   s e l s   d e  

f e r ,   avec   f o r m a t i o n   de  m a t t e s ,   c o m p o s é s   z i n c / f e r ,  q u i   p r é c i p i -  

t e n t   dans   le  z i n c   fondu   et  ont   t e n d a n c e   à  se  r a s s e m b l e r   en  f o n d  

de  c u v e .   Ces  m a t t e s   p e u v e n t   p r o v o q u e r   des  d é f a u t s   dans   le  r e c o u -  

v r e m e n t   de  z i n c ,   et   p r o v o q u e n t   des  p e r t e s   de  z i n c .  

L o r s q u e   le   b a i n   de  f l u x a g e   c o n t i e n t   p l u s   que  des  t r a c e s  

de  f e r   d i s s o u s ,   une  p a r t i e   de  ce  f e r   à  l ' é t a t   d i v a l e n t   a c c o m p a -  

gne  l e s   c h l o r u r e s   de  z i n c   et  d ' a m m o n i u m   dans   le  f l u x ,   t a n d i s  

q u ' u n e   a u t r e   p a r t i e   s ' o x y d e   à  l ' é t a t   t r i v a l e n t   sous   l ' a c t i o n  

de  l ' o x y g è n e   a t m o s p h é r i q u e ,   et  p r é c i p i t e   à  l ' é t a t   d ' h y d r o x y d e  

f e r r i q u e  ;   l ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e   e s t   p a r t i e l l e m e n t   e n t r a î n é   p a r  
la  s o l u t i o n   de  f l u x a g e .   Aux  m a t t e s   qui   se  f o r m e n t   par   a t t a q u e  

d i r e c t e   du  f e r   par   le  z i n c   en  p r é s e n c e   de  f l u x   l o r s   de  la  g a l -  

v a n i s a t i o n   v i e n n e n t   s ' a j o u t e r ,   de  f a ç o n   i n d é s i r a b l e ,   l e s   m a t -  

t e s   p r o v e n a n t   de  la  p r é s e n c e   de  f e r   d i s s o u s   dans   le  b a i n   d e  



f l u x a g e .  

Pour   r e m é d i e r   à  c e t t e   d i f f i c u l t é ,   i l   e s t   c l a s s i q u e   d ' e f -  

f e c t u e r   p é r i o d i q u e m e n t   une  r é g é n é r a t i o n   des  b a i n s   de  f l u x a g e .  

Pour   ce  f a i r e   on  a j o u t e   au  c o n t e n u   de  la  cuve  de  l ' e a u   o x y g é -  

n é e ,   j u s q u ' à   ce  que  p r a t i q u e m e n t   t o u t   le  f e r   c o n t e n u   p a s s e   à 

l ' é t a t   t r i v a l e n t ,   et  p r é c i p i t e   s o u s   fo rme  d ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e ,  

qui   se  p r é s e n t e   sous   f o rme   de  f l o c o n s .   On  l a i s s e   se  f o r m e r   e n  

fond  de  cuve   des   b o u e s   d ' h y d r o x y d e ,   que  l ' o n   é v a c u e   e n s u i t e   p a r  

p o m p a g e .   Le  b a i n   c l a i r   qui   s u b s i s t e   e s t   c o m p l é t é   en  n i v e a u   e t  

en  t e n e u r .  

On  c o m p r e n d   a i s é m e n t   que  c e t t e   o p é r a t i o n   de  r é g é n é r a t i o n  

qui   b l o q u e   l ' e x p l o i t a t i o n   de  la  l i g n e   de  g a l v a n i s a t i o n   p e n d a n t  

une  d u r é e   i m p o r t a n t e ,   n ' e s t   e x é c u t é e   que  l o r s q u e   la  t e n e u r   du  

b a i n   de  f l u x a g e   en  f e r   d i s s o u s   a t t e i n t   des  v a l e u r s   p r o h i b i t i -  

ves  e n t r a î n a n t   une  b a i s s e   s e n s i b l e   de  la  q u a l i t é   de  la  g a l v a -  

n i s a t i o n .   Par   a i l l e u r s   le  p r é l è v e m e n t   des  b o u e s   en  fond  de  c u v e  

p r o v o q u e   un  e n t r a î n e m e n t   de  b a i n   de  f l u x a g e   i m p o r t a n t  ;   l e s  

b o u e s   s o n t   v o l u m i n e u s e s ,   e t   r e l a t i v e m e n t   r i c h e s   en  z i n c   e t  

c h l o r u r e .   I l   e s t   o n é r e u x   de  t r a i t e r   ces   b o u e s   p o u r   é v i t e r   d e s  

p o l l u t i o n s .   La  p r a t i q u e   c o u r a n t e   p r é s e n t e   e n c o r e   un  i n c o n v é -  

n i e n t  :   l ' o x y d a t i o n   du  f e r   à  l ' é t a t   t r i v a l e n t   par   l ' e a u   o x y -  

g é n é e   ne  d o i t   pas  ê t r e   c o n d u i t e   sous   a g i t a t i o n ,   s o u s   p e i n e   d e  

v o i r   l ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e   se  f o r m e r   en  f l o c o n s   de  t a i l l e   r é d u i -  

te  qui   ne  s o n t   pas  s u s c e p t i b l e s   de  d é c a n t e r   en  un  t e m p s   r a i -  

s o n n a b l e .   I l   s ' e n s u i t   que  l ' e a u   o x y g é n é e   ne  p e u t   ê t r e   r é p a r t i e  

r a p i d e m e n t   dans   la  masse   du  b a i n   pour   o x y d e r   le  f e r .   Au  c o u r s  

de  la   d i f f u s i o n   l e n t e ,   une  q u a n t i t é   i m p o r t a n t e   d ' e a u   o x y g é n é e .  

se  d é c o m p o s e   s p o n t a n é m e n t ,   e t   la   c o n s o m m a t i o n   de  ce  r é a c t i f   e s t  

e x c e s s i v e .  

L ' i n v e n t i o n   a  pour   o b j e t   un  p r o c é d é   e x e m p t   des   i n c o n v é -  

n i e n t s   p r é c i t é s ,   et  p r o p o s e   à  c e t   e f f e t   un  p r o c é d é   de  r é g é n é -  

r a t i o n   du  c o n t e n u   de  c u v e s   de  f l u x a g e ,   c o n s t i t u é   de  c h l o r u r e s  

de  z i n c   et   d ' a m m o n i u m   en  s o l u t i o n   a q u e u s e ,   où  s o n t   p l o n g é e s  

des  p i è c e s   en  a c i e r   a v a n t   g a l v a n i s a t i o n   au  t r e m p é ,   p r o c é d é  

d ' é l i m i n a t i o n   du  f e r   d i s s o u s   n u i s i b l e   s u i v a n t   l e q u e l   on  a j o u t e  

au  c o n t e n u   de  la  cuve  de  l 'eau  o x y g é n é e   de  f a ç o n   à  f a i r e   p a s s e r  

p r a t i q u e m e n t   t o u t   le  f e r   d i s s o u s   à  l ' é t a t   t r i v a l e n t   et   f o r m e r  

des  b o u e s   i n s o l u b l e s   d ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e ,   et   on  é l i m i n e   c e s  



b o u e s   i n s o l u b l e s ,   c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l ' o n   p r é l è v e   de  la  c u v e  

un  c o u r a n t   à  d é b i t   p r a t i q u e m e n t   c o n s t a n t   de  son  c o n t e n u ,   on  

a j o u t e   à  ce  c o u r a n t   des  d é b i t s   d ' e a u   o x y g é n é e   et  d ' a m m o n i a q u e  

r é g l é s   r e s p e c t i v e m e n t   en  s o r t e   que  l ' e a u   o x y g é n é e   s o i t   s e n s i -  

b l e m e n t   en  é q u i l i b r e   s t o e c h i o m é t r i q u e   avec   le  f e r   à  o x y d e r   e t  

que  le  pH  s o i t   m a i n t e n u   s e n s i b l e m e n t   à  4,  on  l a i s s e   s ' a c h e v e r .  

la   f o r m a t i o n   d ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e   en  m i l i e u   c a l m e ,   et  on  é v a c u e  

par   d é c a n t a t i o n   l e s   b o u e s   d ' h y d r o x y d e   en  r e n v o y a n t   à  la  cuve   l a  

s o l u t i o n   de  c h l o r u r e s   de  z i n c   et  d ' a m m o n i u m   d é b a r r a s s é e   de  f e r .  

Le  p r o c é d é ,   mis  en  o e u v r e   sur   un  b a i n   où  la  c o n c e n t r a t i o n  

en  f e r   d i s s o u s   r e s t e   f a i b l e ,   p u i s q u e   l ' é l i m i n a t i o n   e s t   p e r m a -  

n e n t e ,   p e r m e t   d ' a j o u t e r   l e s   r é a c t i f s ,   eau  o x y g é n é e   d ' o x y d a t i o n  

et   a m m o n i a q u e   de  r é g l a g e   de  pH,  au  c o u r a n t   de  b a i n   de  t e l l e  

s o r t e   que  le  p o u v o i r   o x y d o r é d u c t e u r   et  le   pH  s o i e n t   a j u s t é s   d e  

f a ç o n   o p t i m a l e   dans   le  b a i n   en  r é a c t i o n  ;   l ' o x y d a t i o n   du  f e r  

( I I )   en  f e r   ( I I I )   se  f a i t   avec   une  c o n s o m m a t i o n   d ' e a u   o x y g é n é e  

p r a t i q u e m e n t   r é d u i t e   au  minimum.   En  o u t r e   on  p r o f i t e   de  ce  q u e  
la   v i t e s s e   d ' o x y d a t i o n   du  f e r   e s t   n o t a b l e m e n t   s u p é r i e u r e   à 

c e l l e   de  la  p r é c i p i t a t i o n   d ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e  ;   a i n s i   le  c o u -  

r a n t ,   r e l a t i v e m e n t   p l u s   r a p i d e   dans   la  p h a s e   d ' i n j e c t i o n   d e  

r é a c t i f s ,   c o r r e s p o n d a n t   à  l ' é t a p e   d ' o x y d a t i o n ,   e s t   r a l e n t i   p o u r  
l a i s s e r   v e n i r   à  m a t u r a t i o n ,   au  pH  f a v o r a b l e ,   l e s   f l o c o n s   d ' h y -  

d r o x y d e   f e r r i q u e .   La  g r o s s e u r   des  f l o c o n s   f a v o r i s e   la  r a p i d i t é  

et   l ' e f f i c a c i t é   de  la  d é c a n t a t i o n .  

D i v e r s e s   d i s p o s i t i o n s   v i e n n e n t   a m é l i o r e r   le  p r o c e s s u s  ;  
a i n s i   a p r è s   i n t r o d u c t i o n   des  r é a c t i f s ,   le   c o u r a n t   de  b a i n   e s t  

c o n d u i t   au  fond  d ' u n   r é a c t e u r   par  une  c a n a l i s a t i o n ,  e n   s o r t e  

que  la  d u r é e   d ' o x y d a t i o n   s o i t   v o i s i n e   du  t emps   de  p a r c o u r s   du  

b a i n   dans   la  c a n a l i s a t i o n ,   t a n d i s   que  d a n s   le  r é a c t e u r   où  l e  

c o u r a n t   e s t   p r e s q u e   i m p e r c e p t i b l e ,   l ' h y d r o x y d e   p e u t   v e n i r   à 

m a t u r a t i o n .   Après   c e l a   le  b a i n ,   où  l ' h y d r o x y d e   s ' e s t   d é v e l o p p é  

p o u r   sa  m a j e u r e   p a r t i e ,   e s t   e n v o y é   dans   un  d é c a n t e u r   où  l ' h y -  

d r o x y d e   se  r a s s e m b l e r a   en  p a r t i e   i n f é r i e u r e .   I l   s e r a   j u d i c i e u x  

de  c h a u f f e r   en  s u r f a c e   le  d é c a n t e u r ,   pou r   é v i t e r   des  t u r b u l e n -  

ces   de  c o n v e c t i o n   qui  p o u r r a i e n t   r a m e n e r   en  s u r f a c e   de  l ' h y d r o -  

xyde  s i   l e s   c o u c h e s   s u p e r f i c i e l l e s   dans   le  d é c a n t e u r ,   se  r e -  

f r o i d i s s a n t ,   d e v e n a i e n t   p l u s   d e n s e s   que  l e s   c o u c h e s   p r o f o n d e s .  



E n f i n   l e s   b o u e s   d ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e   é v a c u é e s   par   des  p u r -  

ges   p é r i o d i q u e s   du  d é c a n t e u r ,   par   v o l u m e s   r é d u i t s ,   p e u v e n t a i s é -  

ment   ê t r e   s o u m i s e s   à  f i l t r a t i o n ,   pou r   r é c u p é r e r   la  s o l u t i o n   d e  

f l u x   e n t r a î n é e   par   l e s   p u r g e s .  
Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   et  a v a n t a g e s   de  l ' i n v e n t i o n   r e s s o r t i -  

r o n t   d ' a i l l e u r s   d e l a   d e s c r i p t i o n   qu i   va  s u i v r e   à  t i t r e   d ' e x e m -  

p l e ,   en  r é f é r e n c e   au  d e s s i n   a n n e x é   qu i   r e p r é s e n t e   s c h é m a t i q u e -  

ment   la  d i s p o s i t i o n   du  m a t é r i e l   u t i l i s é   pou r   la   mise   en  o e u v r e  

du  p r o c é d é .  

S e l o n   le  mode  de  r é a l i s a t i o n   c h o i s i   e t   r e p r é s e n t é ,   le  b a i n  

de  f l u x a g e   10,  s o l u t i o n   a q u e u s e   de  c h l o r u r e s   de  z i n c   et   d ' a m m o -  

nium  e s t   c o n t e n u   dans   une  cuve   1,  d ' u n e   c o n t e n a n c e   de  40  m è t r e s  

c u b e s   e n v i r o n ,   qui   f a i t   p a r t i e   c l a s s i q u e m e n t   d ' u n e   l i g n e   d e  

g a l v a n i s a t i o n   au  t r e m p é .   C e t t e   l i g n e   c o m p r e n d   des   c u v e s   de  d é -  

g r a i s s a g e ,   de  p r e m i e r   r i n ç a g e ,   de  d é c a p a g e   a c i d e ,   de  s e c o n d  

r i n ç a g e ,   la   cuve   de  f l u x a g e   1,  s u i v i e   d ' u n e   é t u v e   de  s é c h a g e  

et   de  la  cuve  de  g a l v a n i s a t i o n ,   qui   c o n t i e n t   un  b a i n   de  z i n c  

f o n d u .  

Pour   é l i m i n e r   le  f e r   d i s s o u s   dans   le  b a i n   de  f l u x a g e   1 0 ,  

f e r   qui   p r o v i e n t   des  e n t r a î n e m e n t s   de  la  cuve   de  d é c a p a g e   a c i -  

de ,   et  de  l ' a t t a q u e   s u p e r f i c i e l l e   des   p i è c e s   par   le  b a i n   d e  

f l u x a g e ,   le  c o n t e n u   de  la  cuve   1  e s t   p r é l e v é   en  c o u r a n t   r é g u -  

l i e r   par   une  pompe  v o l u m é t r i q u e   12,   à  t r a v e r s   une  c a n a l i s a t i o n  

d ' a s p i r a t i o n   11  qui   d é b o u c h e   v e r s   le  fond  de  la   cuve  10.  Le 

d é b i t   de  la   pompe  12  e s t   d ' e n v i r o n   100  l i t r e s   à  l ' h e u r e ,   s o i t  

à  peu  p r è s   0 , 0 3   l i t r e   s e c o n d e .  

La  pompe  12  r e f o u l e   la  s o l u t i o n   p r é l e v é e   dans   un  r é a c t e u r  

2,  de  80  l i t r e s   de  c o n t e n a n c e   à  t r a v e r s   un  t u b e   de  r é a c t i o n   21 

qui   p é n è t r e   dans   le  r é a c t e u r   j u s q u ' a u   v o i s i n a g e   du  f o n d .   A  l a  

p a r t i e   s u p é r i e u r e   du  t u b e   de  r é a c t i o n   21  d é b o u c h e n t   deux  a j u -  

t a g e s   22b  et   23b,   r e l i é s   à  deux  r é s e r v o i r s   22  e t   23  à  r é a c t i f s  

de  100  l i t r e s   de  c o n t e n a n c e ,   le  r é s e r v o i r   22  c o n t e n a n t   de  l ' e a u  

o x y g é n é e   et   le   r é s e r v o i r   23  de  l ' a m m o n i a q u e ,   à  des  c o n c e n t r a -  

t i o n s   u s u e l l e s .   Deux  pompes  d o s e u s e s   22a  et   23a  p r é l è v e n t   l e s  

r é a c t i f s   dans   l e s   r é s e r v o i r s   22  et   23  pour   l e s   e n v o y e r   aux  a j u -  

t a g e s   22b  et  23b.   Ces  pompes   d o s e u s e s   s o n t   à  d é b i t s   a s s e r v i s  

par   des   c a p t e u r s   22c  et  23c ,   r e s p e c t i v e m e n t   pour   le  p o t e n t i e l  

d ' o x y d o r é d u c t i o n   et  le  pH,  en  s o r t e   que ,   dans   le  r é a c t e u r   2 ,  



le  pH  s o i t   m a i n t e n u   à  4  (+  0 , 1 )   et  que ,   v e r s   la  s u r f a c e   d u  

r é a c t e u r ,   le  p o t e n t i e l   d ' o x y d o r é d u c t i o n   c o r r e s p o n d e   à  une  c o n -  

c e n t r a t i o n   en  f e r   ( I I )   i n f é r i e u r e   à  une  v a l e u r   d o n n é e   ( 0 , 5   g / 1 ) ,  

en  p r é s e n c e   de  f e r   ( I I I ) .  

Une  c a n a l i s a t i o n   de  t r o p   p l e i n   24  p i q u é e   su r   le  r é a c t e u r  

2,  et  qui   d é f i n i t   le  n i v e a u   de  s u r f a c e ,   d é b o u c h e   au  c e n t r e   e t  

v e r s   le  fond  d ' u n   d é c a n t e u r   c y l i n d r i q u e - 2 3 ,   d ' u n   d i a m è t r e   d e  

1  m è t r e   et  une  h a u t e u r   de  1 , 3 0 0   m è t r e   ( v o l u m e   1  m è t r e   cube  e n -  

v i r o n ) .   Le  r é a c t e u r   e s t   muni  d ' u n e   g o u t t i è r e   p é r i p h é r i q u e   31  

dans   l a q u e l l e   v i e n t   d é b o r d e r   le  l i q u i d e   d é c a n t é ,   qui   r e t o u r n e  

à  la  cuve  de  f l u x a g e   1  par   la  c a n a l i s a t i o n   32,   d é b o u c h a n t   au  

v o i s i n a g e   de  la  s u r f a c e   du  b a i n   10.  Du  fond  du  d é c a n t e u r   3  p a r t  

une  c a n a l i s a t i o n   de  p u r g e   33,  pour   é v a c u e r   l e s   p a r t i c u l e s   s o l i -  

des   qui   se  s o n t   r a s s e m b l é e s   au  fond  du  d é c a n t e u r   3.  Une  b a t t e -  

r i e   de  4  t h e r m o p l o n g e u r s   34  de  p u i s s a n c e   u n i t a i r e   500  w a t t s   p e r -  

met  le  c h a u f f a g e   s u p e r f i c i e l   du  c o n t e n u   du  d é c a n t e u r   3 .  

Les  b o u e s   de  p u r g e   e x t r a i t e s   du  d é c a n t e u r   3  p e u v e n t   ê t r e ,  

par   l ' i n t e r m é d i a i r e   d ' u n e   vanne   à  t r o i s   d i r e c t i o n s   41,  s o i t  

e n v o y é e s   d i r e c t e m e n t   à  l ' é v a c u a t i o n   de  l ' a t e l i e r   v e r s   une  i n s -  

t a l l a t i o n   de  t r a i t e m e n t   des  r e j e t s ,   s o i t   d i r i g é e s   par   une  p o m p e  

42  su r   un  f i l t r e   4,  pou r   r é c u p é r e r   l e s   c h l o r u r e s   de  z i n c   e t  

d ' a m m o n i u m   du  f i l t r a t .  

Si  l ' o n   p o r t e   son  a t t e n t i o n   sur   le  c y c l e   d ' é p u r a t i o n   d e  

s o l u t i o n   de  f l u x a g e ,   on  r e m a r q u e   que,   avec   un  d é b i t   d ' e x t r a c -  

t i o n   de  100  l i t r e s   à  l ' h e u r e ,   la  p é r i o d e   d ' é p u r a t i o n   du  c o n t e n u  

10  de  la  cuve  1,  e s t   de  400  h e u r e s   pour   un  vo lume   de  40  m è t r e s  

c u b e s .   Par  a i l l e u r s   la  d u r é e   de  m é l a n g e   des  r é a c t i f s   au  c o u r a n t  

de  s o l u t i o n   d a n s   le  t u b e   21  e s t   de  l ' o r d r e   de  la  d i z a i n e   d e  

s e c o n d e ,   et  le  t emps   de  s é j o u r   dans   le  r é a c t e u r   2  e s t   d ' e n v i r o n  

50  m i n u t e s .   Avec  une  h a u t e u r   de  r é a c t e u r   2  d ' e n v i r o n   0 ,80   m è t r e ,  

la  v i t e s s e   a s c e n s i o n n e l l e   de  la  s o l u t i o n   dans   ce  r é a c t e u r   e s t  

d ' e n v i r o n   0 ,3  mm  à  la  s e c o n d e ,   ce  qui  c o r r e s p o n d   à  un  é c o u l e -  

ment  p r a t i q u e m e n t   s a n s   t u r b u l e n c e s ,   où  l e s   r é a c t i o n s   d ' o x y d o -  

r é d u c t i o n   e n t r e   f e r   ( I I )   et  eau  o x y g é n é e   se  p r o d u i s e n t   avec   l e  

minimum  de  r é a c t i o n s   s e c o n d a i r e s   et  de  d é c o m p o s i t i o n   s p o n t a n é e  

de  l ' e a u   o x y g é n é e ,   t a n d i s   que  la  n u c l é a t i o n   de  l ' h y d r o x y d e  

f e r r i q u e   se  p r o d u i t   dans   la  masse   de  s o l u t i o n .   On  r e m a r q u e r a  

en  o u t r e   que,   en  r a i s o n   du  peu  d ' i m p o r t a n c e   r e l a t i v e   du  p r é l è -  



v e m e n t   de  s o l u t i o n   de  f l u x a g e   dans   la  cuve  1  v i s - à - v i s   du  v o -  

lume  t o t a l   de  s o l u t i o n ,   la   c o m p o s i t i o n   du  c o u r a n t   p r é l e v é   c o r -  

r e s p o n d   à  la  c o m p o s i t i o n   du  c o n t e n u   de  la  c u v e ,   qui   v a r i e   l e n -  

t e m e n t ,   t a n d i s   que  l e s   r e t o u r s   par   la  c a n a l i s a t i o n   32  ne  s o n t  

pas   s u s c e p t i b l e s   d ' a l t é r e r   s e n s i b l e m e n t   la  c o m p o s i t i o n   du  b a i n  

de  f l u x a g e   su r   une  c o u r t e   d u r é e .   A u s s i   l e s   a p p o r t s   de  r é a c t i f s ,  

eau  o x y g é n é e   e t   a m m o n i a q u e ,   par   l e s   pompes   d o s e u s e s   22a  et  2 3 a ,  

v a r i e n t   é g a l e m e n t   t r è s   l e n t e m e n t ,   de  s o r t e   que  l e s   m e s u r e s   d e s  

c a p t e u r s   22c  e t   23c  s ' e f f e c t u e n t   sur   des  g r a n d e u r s ,   p o t e n t i e l  

d ' o x y d o r é d u c t i o n   e t   pH,  en  r é g i m e   s e n s i b l e m e n t   p e r m a n e n t .  

A  l ' é t a p e   s u i v a n t e ,   dans   le  d é c a n t e u r   3,  le  t emps   de  s é -  

j o u r   de  la  s o l u t i o n   e s t   de  10  h e u r e s ,   ce  qui   c o r r e s p o n d   à  u n e  

v i t e s s e   a s c e n s i o n n e l l e   de  0 , 0 4   m m / s e c .   e n v i r o n ,   pour   l e s   d i -  

m e n s i o n s   de  r é a c t e u r   p r é c i s é e s   p l u s   h a u t .   Non  s e u l e m e n t   l a  

m a t u r a t i o n   des  f l o c o n s   d ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e   a  le  t emps   d ' ê t r e  

c o m p l è t e ,   ma is   e n c o r e   ces   f l o c o n s   on t   une  d e n s i t é   a p p a r e n t e  

t e l l e   que  l e u r   v i t e s s e   de  c h u t e   p e u t   e x c é d e r   l a r g e m e n t   la  v i t e s -  

se  a s c e n s i o n n e l l e   du  l i q u i d e .   On  n o t e r a   que ,   dans   le  r é a c t e u r  

2,  où  l e s   f l o c o n s   o n t   peu  d é p a s s é   e n c o r e   le  s t a d e   de  n u c l é a t i o n ,  

t a n d i s   que  la  v i t e s s e   a s c e n s i o n n e l l e   du  l i q u i d e   e s t   p r è s   d e  

h u i t   f o i s   p l u s   g r a n d e ,   l ' e n t r a î n e m e n t   de  l ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e  

e s t   s e n s i b l e m e n t   c o m p l e t .  

Par  a i l l e u r s ,   i l   e s t   de  p r a t i q u e   c o u r a n t e   d ' e f f e c t u e r   l e  

f l u x a g e   à  une  t e m p é r a t u r e   s u p é r i e u r e   à  l ' a m b i a n t e ,   a f i n   d ' o p é -  

r e r   avec   des  b a i n s   p l u s   c o n c e n t r é s   en  c h l o r u r e s ,   a m e n é s   à  u n e  

v i s c o s i t é   a c c e p t a b l e .   La  s o l u t i o n   qui  s é j o u r n e   10  h e u r e s   d a n s  

le  d é c a n t e u r   3  se  r e f r o i d i r a i t ,   t a n t   par   l e s   p a r o i s   du  d é c a n -  

t e u r   q u ' e n   s u r f a c e .   Les  i n é g a l i t é s   de  t e m p é r a t u r e   dans   le  d é -  

c a n t e u r   3  e n g e n d r e r a i e n t   des  m o u v e m e n t s   de  c o n v e c t i o n   d a n s   l e  

l i q u i d e ,   du  fond  en  p a r t i e   c e n t r a l e   v e r s   la  s u r f a c e   en  p a r t i e  

p é r i p h é r i q u e ,   e n t r a î n a n t   en  c o n s é q u e n c e   l ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e  

v e r s   la  cuve  1.  C ' e s t   la  r a i s o n   pour   l a q u e l l e   on  p r é v o i t   l e  

c h a u f f a g e   des  c o u c h e s   s u p e r f i c i e l l e s   du  d é c a n t e u r   3,  en  s o r t e  

de  f o r m e r   une  c o u c h e   c h a u d e   en  s u r f a c e ,   s t a b l e   et  c a p a b l e   d e  

p r o t é g e r   c o n t r e   le  r e f r o i d i s s e m e n t   l e s   c o u c h e s   s o u s - j a c e n t e s .  

B ien   e n t e n d u   l ' i n v e n t i o n   n ' e s t   pas  l i m i t é e   à  l ' e x e m p l e  

d é c r i t ,   mais   en  e m b r a s s e   t o u t e s   l e s   v a r i a n t e s   d ' e x é c u t i o n ,   n o -  

t a m m e n t   en  s ' a d a p t a n t   au  vo lume  de  b a i n s   de  f l u x a g e   à  é p u r e r .  



De  p l u s ,   l o r s q u e   l e s   c a d e n c e s   de  t r a v a i l   s o n t   r é g u l i è r e s ,   on  

p e u t   f a i r e   l ' é c o n o m i e   de  r é g l a g e   a s s e r v i   des  d é b i t s   de  r é a c -  

t i f s ,   en  v é r i f i a n t   p é r i o d i q u e m e n t   l e s   c o n d i t i o n s   de  pH  e t  

d ' o x y d o r é d u c t i o n .  



1.  P r o c é d é   de  r é g é n é r a t i o n   du  c o n t e n u   de  c u v e s   de  f l u x a g e ,  

c o n s t i t u é   de  c h l o r u r e s   de  z i n c   e t   d ' a m m o n i u m   en  s o l u t i o n   a q u e u -  

se ,   où  s o n t   p b n g é e s   des  p i è c e s   en  a c i e r   a v a n t   g a l v a n i s a t i o n   a u  

t r e m p é ,   p r o c é d é   d ' é l i m i n a t i o n   du  f e r   d i s s o u s   n u i s i b l e   s u i v a n t  

l e q u e l   on  a j o u t e   au  c o n t e n u   de  la  cuve   de  l 'eau  o x y g é n é e   de  f a -  

çon  à  f a i r e   p a s s e r   p r a t i q u e m e n t   t o u t   le  f e r   d i s s o u s   à  l ' é t a t  

t r i v a l e n t   e t   f o r m e r   des   b o u e s   i n s o l u b l e s   d ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e ,  

e t   on  é l i m i n e   ce s   b o u e s   i n s o l u b l e s ,   c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l ' o n  

p r é l è v e   de  la  cuve   un  c o u r a n t   à  d é b i t   p r a t i q u e m e n t   c o n s t a n t   d e  

son  c o n t e n u ,   on  a j o u t e   à  ce  c o u r a n t   des  d é b i t s   d ' e a u   o x y g é n é e  

et  d ' a m m o n i a q u e ,   r é g l é s   r e s p e c t i v e m e n t   en  s o r t e   q u e  l ' e a u   o x y g é -  

née  s o i t   s e n s i b l e m e n t   en  é q u i l i b r e   s t o e c h i o m é t r i q u e   avec   le  f e r  

à  o x y d e r   e t   que  le  pH  s o i t   m a i n t e n u   s e n s i b l e m e n t   à  4,  on  l a i s s e  

s ' a c h e v e r   la   f o r m a t i o n   d ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e   en  m i l i e u   c a l m e ,   e t  

on  é v a c u e   p a r  d é c a n t a t i o n   l e s   b o u e s   d ' h y d r o x y d e   en  r e n v o y a n t  
à  la   cuve   la   s o l u t i o n   de  c h l o r u r e s   de  z i n c   e t   d ' a m m o n i u m   d é b a r -  

r a s s é e   de  f e r .  

2.  P r o c é d é   s u i v a n t   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   en  c e  

q u ' o n   m a i n t i e n t   en  c i r c u l a t i o n   le  c o u r a n t   de  s o l u t i o n   de  c h l o -  

r u r e s   a p r è s   a j o u t   d ' e a u   o x y g é n é e   et   d ' a m m o n i a q u e   s u r  u n   p a r -  

c o u r s   s u f f i s a m m e n t   l ong   p o u r   que  l ' o x y d a t i o n   du  f e r   s o i t   s e n s i -  

b l e m e n t   c o m p l è t e ,   a v a n t   de  l a i s s e r   s ' a c h e v e r   en  m i l i e u   c a l m e  
la  f o r m a t i o n   d ' h y d r o x y d e .  

3.  P r o c é d é   s u i v a n t   la   r e v e n d i c a t i o n   1  ou  la  r e v e n d i c a t i o n  

2,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' o n   t r a n s f è r e   la  s o l u t i o n   de  c h l o r u r e s ,  

a p r è s   f o r m a t i o n   de  la  m a j e u r e   p a r t i e   de  l ' h y d r o x y d e   f e r r i q u e ,  

d a n s   une  zone   de  d é c a n t a t i o n .  

4.  P r o c é d é   s u i v a n t   la  r e v e n d i c a t i o n   3,  c a r a c t é r i s é   en  c e  

que  l ' o n   c h a u f f e   la   s o l u t i o n   de  c h l o r u r e s   en  s u r f a c e   d a n s   l a  

zone   de  d é c a n t a t i o n .  

5.  P r o c é d é   s u i v a n t   une  q u e l c o n q u e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  à 

4,  c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l e s   b o u e s   é v a c u é e s   par   d é c a n t a t i o n  

s o n t   s o u m i s e s   u l t é r i e u r e m e n t   à  une  o p é r a t i o n   de  f i l t r a g e   e n  

s o r t e   de  r é c u p é r e r   de  la  s o l u t i o n   de  c h l o r u r e s   de  z i n c   et   d ' a m -  

monium  e n t r a î n é e   par   ces   b o u e s .  
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