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Procédé de contrdle de la perméabilité des diaphragmes dans la préparation de métaux polyvalents par électrolyse et
cellule d*électrolyse pour la mise en oeuvre de ce procédé.
@ Le procédé suivant I'invention concerne |'élaboration de Ticl4
métaux polyvalents tels que le titane, par électrolyse d’halogé-
nures fondus.
Il consiste a controler la perméabilité du diaphragme (13)
qui sépare |'anolyte du catolyte (11) en provoquant la croissance
ou la redissolution d’un dépét du métal a obtenir. 13
Le procédé s’applique, en particulier, & I'obtention du titane \
par électrolyse a partir de TiCl,. —
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PROCEDE DE CONTROLE DE LA PER;‘TEABILITE DES DIAPHRAGES DANS
1A PREPARATION DE METAUX POLYVALENTS PAR ELECTROLYSE ET CEL-
LULE D'ELECTROLYSE POUR LA'MISE EN OEIVRE DE (E PROCEDE.
La procédé, qui fait l'objet de 1'invention, concerne la préparation de
métaux polyvalents tels que le titame, le zirconiinm, le hafnium, le va-
nadium, le niobium ou le tantale par &lectrolyse en bains de sels fondus
de leurs halogénures dissous dans un ou plusiers halogénures alcalins
5 ou alcalino-terreux. )
Ce procédé s'applique plus particuliSrement 3 12 préparation du titane
par &lectrolyse d"un bain d'halogénures fondus. '

10 I1 est commu que, dans la préparation par &lectrolyse de tels métaux, il
est nécessaire de séparer dans 1'électrolyseur les zones cathodique-et
anodique du bain d'électrolyse au moyen d'un dizphraghe.

Celui-ci doit s'opposer 3 la migration en dirsction de l'anode des ions '

15 du métal qu'on se propose de déposer 2 la cathode. En effet, ces ions,
qui se trouvent présents, au moins pour ume part d'entre eux, 3 des de~ -
grés d'ionisation inférieurs au degré maximel, seraient oxydés au niveau
supérieur par l'action de 1'halogéne qui se forme 2u contact de 1'anode™
et qui est €galement présent dans 1'atmosphire au-dessus de 1'anolyte.

20Un tel mécanisme entralnerait une chute tré@s importante du rendement de
1'électrolyse.
Ce diaphragme doit, par contre, laisser passer les ions alcalins ou al-
calino-terreux ainsi que les ions halogdnes cui assurent le transport de ~

251a plus grande partie du courant.
D'une fagon générale, la permabilité cde ce dizohragme doit &tre suffi-
sante pour permettre la circulation de 1'&lectrolyte afin d'équilibrer
les pressions dans les deux compartiments, tout en faisant le plus pos-

30sible obstacle au passage du métal & déposer, sous forme ionique ou non
en direction du corpartiment anodique.

Dans le brevet US. 2 789 943, on'décrit en particulier um procéddé de pro-
duction de titane par électrolyse d'um bain d'hzlogénures fondus dans le-
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quel on interpose entre 1'ancde et la cathode une structure métallique
perforée de fagon 2 séparer l'anolyte et le catolyte.
Cette structure est, de pri3férence, constitufe d'une grille ou d'un
5 écran perforé en nickel ou alliage 2 base de nickel. Afin de lui donner

une perméabilité suffisarment faible pour qu'elle joue le rdle de dia-
phragme, on la recouvre d'un dépdt €lectrolytique de titane dans la cel-
Jule d'électrolyse elle-m&re. Pour celd, on raccorde cette structure au
circuit 8lectrique d'alimentation de la cellule, de facon & lui faire

10 jouer le rdle d'une cathode. Le d&€pSt de titane qui se forme alors obtu~

re partiellesent les trous.

Lorsque la perméabilité de la structure a ét& suffisamment ré&duite, on
établit des conditions normales d'électrolyse entre anode et cathode, et
15 la structure ainsi revBtue de titane, joue le rSle d'un diaphragme effi-

cace. -

Le brevet FR. 2 423 555 décrit un autre mode de ralisation de diaphragme

pour les cellules utilisZes pour la préparation €lectrolytique de métaux
20 polyvalents. Ces diaphragmes sont, de préférence, constitués par une toi-

le métallique de nickel sur laquelle on a effectu® un d8pdt €lectrolyti-

que, ou non &lectrolytig:e de cobalt.

L'utilisation de ces daux types de diaphragme a montré, cependant, qu'ils

25 ne permettent pas de résoudre entisrement les problZmes qui se posent.

En effet, on constate gus, quelle que soit la mature du matériau constitu-

tif du diaphragme, il se forme sur celui-ci au cours de 1'électrolyse, un

dépbt du mdtal polyvalent prisent sous forme d'halogénure dans le bain.
30 Ce dépdt est favorisé dans les cas oll, comme l'enseigne le brevet US.

2 789 943, 1e diaphragzs est raccoré2 €lectriquement au circuit d'alimen-

tation de la cellule de fagen 2 lui donner une polarit@ négative par rap-

port 3 1'anode. Mais, mEme lorsque le diaphragze est isolé, on constate,

au moins dans certaines zonss de celui-ci, 1z formation de dépbts du mé-

35 tal polyvalent.

L'expériencs a montré que ces ¢2plts sz forment en particulier au voisina-

ge ou 3 1'intirieur des trous Ou des cznaux Gui mettent en communication

pooem e .
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les deux faces du diaphragme.-

Aussi, constate-t-on, le plus souvent, au cours du fonctionnement de Ia
cellule d'électrolyse, wne diminution progressive de la permabilité du
diaphragme.

A unie telle diminution correspond tout d'abord une amélioration du ren-
dement du courant d'électrolyse qui peut atteindre 80 %, et méme davanta-
ge, comme le montre le brevet FR. 2 423 555.

Malheureusement, ce rendement &levé ne se maintient pas de fagon prolon~
gée et, peu 2 peu, au fur et 2 mesure de 12 poursuite de 1'électrolyse,
on constate, d'une part, une augmentation de la tension aux bornes de la
cellule et, d'autre part, une chute du rendement du courant. Ce phénomd-
ne résulte du coﬁmfage presque total des pores du diaphragmé par le mé-~
tal polyvalent. '
1a ?Jiaiéon-entre anolyte et catolyte est progressivement cou;pée et le
diaphragme se met 3 fonctionner comme une €lectrode bipolaire. I1 en ré-
sulte, le plus souvent, une destruction du diaphrag;ne?,' soit par corrosian,
soit par Ecrasement. - )

On a donc recherché un procédé permettant d'éviter de tels inconvéniénts
et, en particulier, de prolonger considérablement la durée de vie des dia-
phragmes utilisés pour la préparation des métaux polyvalents par &lectro-
lyse. o ' '

Un tel procédé doit permettre aussi de maintenir un rendement en courant

. €levé, aussi bien en ce qui concerne le dépdt du métal polyvalent 3 la

cathode qu'en ce qui concerne le dégagement d*halogine 3 1'anode. I1
doit, enfin, permettre de maintenir la tension aux bornes de la cellule
d'électrolyse dans les limites déterminées correspondant 3 des conditions
d'exploitation voisines de 1'optimum. -

Le iirocédé, qui fait 1'objet de 1'invention, consiste 3 contrdler la per-
méabilité du diaphragme d'une cellule d'électrolyse pour la préparation
des métaux polyvalents tels que T, Zr, HE, V, Nb et Ta, grice 3 la for-
mation d'un dépGt du métal a obtenir sur ce diaphragme et 3 maintenir
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cette permSabilité 3 une valeur optimale en asservissant la croissance
ou la redissolution partielle de ce d&pdt a la chute de tension dans
1'électrolyte imprignant le diaphragme ou 3 une valeur 1iZe 3 cette chu-
te de tension de fagon 3 maintenir celle-ci dans des limites dSterminées.

5

Cette croissance ou cette redissolution partielle d'un d&pbt d'un métal
polyvalent est effectue sans interrompre le fonctiomezent de 1'€lectro-~

lyse, de fagon continue ou discontinue 3 vitesse constante cu variable.

10Un mode particulirement avantageux de contrdler la perm@abilité du dia-
phragme suivent 1'invention, consiste @ faire passer dans le diaphragme
un courant &lectrique dans un sens ou dans 1’autre ée fagon qu'il y ait,
soit croissance du dépdt du mé&tal polyvalent sur le diaphragme, soit re-
dissolution de ce dépdt, 12 sens et 1'intensité de ce courant Stant as-

15 servis 3 la variation de la chute de tension dans 1'8lectrolyte impré-
gnant le diaparagme.

les exerples et les figures ci-aprés décrivent de fagon plus dstaillée
les caractéristiques du proc2d2 suivant 1'invention et les principaux

2o odes de mise en osuvre de celui-ci.

la figure 1 est un schimz d'une cellule d'e’lectroiyse d diarhragme pour

la préparation d'un pétal polyvalent tel que le titane.

La figure 2 =st un diagrarme de la répartition des potentiels dans ime
25 cellule 3@ diaphragme du type de la figure 1, utilisée pour la prépara-

tion &lectrolytique du titans 3 pare:lr d'un Electro:i}'te Z base de chlo-

rures fondus.

La figure 3 est un schZma é'um wode de mise en osuvre du Drocsdé suivant

1'invention appliqué 2 ume cellule d'Zlectrolyse 2@ éiaphragre du type de
30 1a figure 1.

Bien que 1'exemple ci-apr3s concerne particuliBrement la prészration du

"

titane, le proc&d® s'epplique aussi 2 1'€laboration d'autres métaux po-

lyvalents teis que, en particulier, Zr, Hf, V, Xb et Ta ...

.. 35

la figure 1 est le schinz d'ume cellule d'€lectrolvse 2 diaphragme
venant en particulier pour iz prépzaration par &lectrolyss ¢éu titane dont

la disposition gé&ndrale est znalogus 2 celle décrite danz 12 rapport USHM
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n® 7648-1972 intitulé ‘Use of composite disphragn in the Electrowinning

e

of titaniw" (fig. 1, p. 3).
Cette cellule comporte un récipient (1) en acier ré&fractaire chauffé de

5 1'extérieur par des moyens comus et non décrits qui permettent de por-
ter 1'électrolyte (2) 3 une terpSrature d'environ 550°C. Celui-ci est
constitué d'un mflange eutectique LiCIXCL contenant en solution du titane,
sous forme de chlorures 3 une concentration d'environ 1 @ 3 % en poids
de Ti.

10
Une anode (3) en graphite plonge dans 1'€lectrolyte et est entourée d'un

diaphragme (4). Cette anode est raccord@e par ume tige (5) au pdle posi-
tif d'une source de courant non représentée. Une cathode d'alimentation
est constituée par un tube (6) en acier doux raccordé au pdle négatif

15 d"une source de courant non représentée. Cette cathode est alimentée en
TiC14 par le tube de liaison (7) 2 partir d'un systéme d'injection non
représenté. L'extrémité du tube (6) comporte une zone perforée (8) égale-~
ment en acier doux immergée dans 1'électrolyte.

20 Enfin, ume cathode de dépdt (9) en acier doux est raccordée €galement au
pble négatif de la source de courant. Un dispositif répartiteur du cou-
rant, non représenté, permet de fiXer-le rapport entre les courants I1'
et I, qui traversent respectiverment les cathodes d'alimentation (6) et de
dép6t (9). Le courant qui traverse 1'anode a une intensité I €gale i

On utilise comme diaphragme (4) ume grille en Ni qui a &té revétue d'un
dépdt de Ti par une m&thode convenable,telle c;aé celle décrite dans le
brevet US. n® 2 789 943, de facon & réduire la perm@abilité jusqu'au ni-
. 30 veau souhaité.
La quam.lt.e de 11C1 inject8e & travers la cathode d'alimentation est
telle que la concenbraglon en Ti dissous dans 1'électrolyte soit mainte-
nue de priférence dans 1'intervalle de concentration de 1 3 3 % en poids
"35 de Ti. -

)
O
o

+
bp
&
(o
Y
8
)

Pour un rendenent ds d8pSt 100 35, la quantité de TiCl4 in-

troduite en urant d'électrolyse de 1 (ampé-

3
4
v
4o
1)
]

-
®
H
®
H
2
0
o




0053564

res) est 1,772 x 1.

Bien qu'on ne connaisse pas exactemsnt la nature des ions titane pré-

sents dans le catolyte, tout se masse com2 si, dans ces conditions, le

5 titane était présent en majorité sous forme d'ions bivalents.

Comme cela a &té expliqu# plus haut, on constate, dans le cas oll le dia-
phragme est isolé du circuit d'alimentation en courant €lectrique de la
cellule, que, au fur et 3 mesure de 1'électrolyse, ce diaphragme se col-

10 mate, c'est-2-dire qu'il se forme um dépbt de ti_tahe qui obstrue les po-

15
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25
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le diagramre de la figure 2 rontre la répartition des potentiels dans la
cellule d'électrolyse pendant son fonctionnerment. Sur cette figure, on a
représenté en ordonnée le potentiel (P) qui existe dans la cellule d'élec-
trolyse en fonctiomnement dans 1'intervalle entre cathode et amode, re-
présenté en abscisse. la cathode C, le diaphragne D et 1'anode A sont fi-
gurés de facon schématic;;ue.

Ies troncons de droitesa, b et t repr@sentent respectivement les varia-
tions de potentiel qui se produisent dans le catolyte, dans 1'€lectrolyte
qui imprégne le diaphragme et dans l'anolyte. Enfin, les vecteurs verti-

caux P, P,, Py et?, représentent respectiverent les différences de po-

‘l >
tentiel entre la cathode, les faces cathodique et anodique du diaphragme

et 1'anode vis-3-vis de 1'€lectirolyte en contact.

A travers le diaphragme, la variation du potentiel 'b” est €gale au pro-

duit de I (courant d'élecirolyse) par RD (résistance de 1'électrolyte
qui irprégne le diaphragme). I x Ry varie en sens inverse de la perma-
bilits. '

~

Les &tudes elfectuées par la demanderesse ont rontré que le diaphragme,
qui est revétu sur sa majeure partie de titane, tend 3 ss comporter vis-i-
vis de 1'électrolyte, comrme uns €lectrode de titane et qu'il est constam-
ment en éguilibre de potentiel par rapport 3 cet Electroiyvie. CHté catho-
dique, ce potentiel d'éguilibre P, est d&fini par la formule bien connue
des €lectrochimistes :

P, = ¢ £

£ AD OP\\G‘NA‘-
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750
T1 Ti .,

Dans cette forrule : e, reprisente le potentiel normal corres-

pondant & la réaction chJ.mque =
"Ti ——}Ti‘7'+ + 2"

"a Ti2+cathodique" représente 1'activicé des ions 7i%* dans 1e catolyte.
5 _
Coté anodique, le potentiel d'&quilibre du diaphragme P., par rapport a
1'anolyte est défini par la formmle :

2+

13‘3 = o /T + 5 ln aLT1 anodique.

10
.+ Dans cette formule, les conventions sont les mémes que dans la précéden-

- e -

<2F
te et gl anodique’ représente 1l'activité des ions 'I‘:v'.z+ dans 1'anolyte.

15Fn fonctiommement normal et, # un instaat domné, du Ffait de la conducti-
vité électronique €levée du matériau constituant le diaphragme, on a :

2+ L2+

Ti g ca‘chodique—PD— /Tl PGSR anodique.

.2+
T /T +—1n o 2F

o 2F

J2+
T . cathodique entraine automatiquement un rétablis-

20 Toute variation de a
sement de 1'équilibre, donc ume variztion de aTiZ*anodique par dissolu-
tion ou dépdt de titare métallique dans les pores du diaphragme.

En simplifiant la relation 1, on obtient

T.?.+ .
cathodique _
Ti%* p
a anodiquz

25

RT
=
IRD est donc une mesure de 1'efficecité du disphragme en tant que moyen
30 de faire obstacle 3 la diffusion dss ions titane vers 1'anolyte.

An cours de l'électrolySe, on constate géndralement une diminution de la

porosité du diaphragme et, donc, une sugmentation progressive de IRD ce

qui est d'abord favorable au renderent. }ais, 11 existe une limite defi-
35nie par 1'égalité :

.2+ ,...0 — 2 +
Ti“/Ti® | w®e TiTT . X /x°
e, * 5E In a2 cathodique - IRD = e,
4
S X/ et A s an
ou e représente le potentiel <= &35t du mBtal alcalin ou alcalino
—
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terreux "X' de 1'électrolyte, le plus facile 3 diposer dans les condi-

tions opératoires.

Au-deld de cette limite, le diaphragme devient bipolaire et un dépSt
d'alcalin ou d'alcalino-terreux apparait sur la face du diaphragme en
regard de 1'anode. Le renderent en courant c6té anodique s'effondre alors
rapidement par recombinaison du chlore dégagé 2 1'anode avec les alcalins
form8s. Par ailleurs, sur l'auire face du diaphragme, des jons chlore se

déchargent qui provoquent ume attaque repide de ce

diaphragme.

De mépe, une peméabilité trop €élevée du diaphragme n'est pas souhaitable
car la diffusion des ions Ti du catolyte vers 1'anolyte en quantité trop
importante conduirait 3 ume trop grande baisse du rendement.

Pour éviter ces inconvénients, le procédé de contrble de la perméabilité

du diaphragre suivant 1'invention consiste & contrbler le dépdt de tita-
ne qui s’y effectue plus ou moins naturellement soit en vue de 1l'accroi--
tre, soit en vue de le redissoudre partiellerment, cette croissance ou

cette redissolution étant asservies i la variation

de la chute de ten-

sion 3 travers 1'électrolyte qui imnr3gne le diaphragme. I1 est ainsi

possible, de facon extrémerment simple, de choisir par avance, en fonction

des caractéristiques de la cellule, ume valeur spéciale de cette chute

terninge.

25"

30

W
L

~de potentiel et de maintenir celle-ci @ 1'intérieur d'une fourchette dé-

~

Dans la pratique, on doit mazintenir la chute de potentiel 3 travers le

diaphragne zu-dessous d'une linite supZrieure, de 1’ordre du volt, qui

correspond 2 la différence entre le potentiel de

dépdt de Ti%" et ce-

lui du mBtal alcalin ou alcalino-terraux. L'expSrience a montré que le

rendement est d'autant reilleur que la chute de po

tentiel 3 travers le

diaphragme est plus proche de cette limite supZrieure, & condition ce-

pendant que la perm@abilité reste suffisante pour assurer 1'équilibre

des prsssions entre les dewx compartiments.

I1 est possible de mesurer une valeur tr3s proche de cette chute de po-

tentiel en disposant de part et d'autre du disphra
irm&diat, mails sans contact avec cgiui-ci, deux &1
1

(par exerple Cdas &lectrcdes sensibies aux ions Ci

gme, et 4 son voisinage

ectrodes de yéférence

&‘r’_"\)’hul»g:m- e
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des Ag/Ag(l), plongées 1'une dans le catolyte, l'autre dans 1l'anolyte

et relides 3 un voltmétre Z grande r3sistance interne. Le fonctionne-
ment du dispositif de contrdle de la perm€abilité du diaphragme sera,

de facon bien connue de 1'homme de 1l'art, asservi aux variations de la
chute de potentiel indiquZe par le voltrStre, de fagon 2 maintenir
celle-ci dans les limites voulues. On pourra ainsi, de facon beaucoup
plus simple, fnesurer en contimu la différence de potentiel existant en-
tre le diaphragme et 1l'anode au moyen d'un voltrStre d'un méme type

et conparer cette différence de potentiel 2 un potentiel de référence
qui sera, le plus souvent, celui qui aura €t€ mesuré dans la période
suivant la fiise en service did diaphragme oli sa perméabilité é&tait con-
sidérée comme ayant atteint un nivean satisfaisant. I1 suffira alors
d'asservir la croissance ocu la redissolution du d8pGt de titane dans les
pores du diaphragme aux variations de la différence entre la tension me-
surée et la tension de ré&férence.

De toutes facons, cette différence ne devra pas dépasser' la valeur qui
correspondrait 3 la décharge des ions alcalins sur le diaphragme.

D'autres moyens de mesure, soit directement de la chute de potentiel i
travers 1'électrolyte qui irprégne le dizphragme, soit d'ume variable
fonction de cette chute de potentiel, peuvent &tre envisagés.

Un dispositif particulisrement avantageux représenté figure 3 consiste
2 commecter le diaphragme 3 ume sowrce de courant capable d'assurer le
passage de ce courant dans les deux sens, 1l'autre pdle de cette source

_&tant relig 3 la cathode.

Come on le voit, la figure 3 représente de fagon schématique une cellu-
le d'électrolyse dont la conception dérive de celle de la cellule de la
figure 1.

1a cellule d’électrolysé nétallique (10)contient 1'électrolyte (11)

dont la composition est anzlogue & celle de celui décrit plus haut pour -
la préparation du titane. o
L'anode (12) est entourse d'wm disphragrme (15).

L'anode est relide, corme ¢'habitude, au rdle positif d'une premidre

ST

(P,
&

N,
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source de courant non représent€e, dont le pdle négatif est relié aux
cathodes. Le diaphragme est relié soit au pdle positif soit au pSle né-
gatif d'une deuxidme source dé courant non représentée, dont 1'autre pé~
le est relié 3 la cathode, et qui est capable d'assurer le passage & tra-
vers ce diaphragme d'un courant 13 dans 1s sens voulu.‘

1a cathode d'alimentation en TiCl, (14) et la cathode de dépSt (15) sont
analogues 3 celles d&ja décrites 2 la figure 1.

On peut amSJ. injecter 3 travers le diaphragme un courant 13 qui traverse
le catolyte en se retranchant ou en s'ajoutant au courant I issu de
1'anode. Ce courant 13 provoque,suivant son sens de passage, le dépGt ou
la remise en solution du titane sur le diaphragme et pemmet ainsi d'assu-~
rer et de maintenir la pern®abilité du diaphragme 8 sa valeur optimale.

Un dispositif conmu de 1'homme de 1'art permet de ré€aliser 1'asservisse-
ment du sens et de 1l'intensité Iz du courant injecté dans le diaphragme 3
la variation de la chute de tension IR, & travers 1'électrolyte impré-
gnant celui-ci, qui est éstectse par 1'un des moyens décrits précédemment
et, par exerple, par la nesure en continu de la différence de potentiel
entre le diaphragme et {’anode. L'injection du courant Iz d travers le
diaphragme est commencée d8s que la chute de tension 3 travers 1'électro-
lyte imprégnant celui-ci s'écarte dans um sens ou dans 1'autre de la ten-
sion de référence. L'asservissement permet d'injecter dans le sens voulu
un courant I, d'autant plus intense que 1*écart entre la chute de tension
3 travers 1'électrolyte imorégnant le diaphragme et la tension de réfé-
rence est plus grand. On s'arrange pour que le processus soit autorégula-
teur, c'est-3-dire pour que l'augmentation de 1'intensité du courant en
fonction de 1'&cart de tension soit supZrieure 3 la valeur strictement
nécessaire, afin d'acc&lérer le dépbt ou la dissolution et de favoriser
ainsi, dans la mesure du mss:.ble 1 retour aux conditions normales de

permfabilité du diaphragre.

Le ccurant I peut, éventuellement, 2ire prélevé en paralléle sur la sour-
ce ds coaran‘. alimentant la cellule, <=sS rovens de régulation et d'inver-
sion indépendants permettant d’asservir ce courant en sens et en intensité
2ux \'a*iations de chute de teasion dans 1'électrolyte imprégnant le dia-—

phragre,

corms expliqué plus haut.

e
.\.i;,,
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Le moyen de contrble de la perméabilits du diaphragme suivant 1'inven-
tion qui vient d'@tre d&crit, peut s'appliquer non seulement au cas du
titane, mais aussi @ celul de 1'élaboration par &lectrolyse d'autres mé-
taux polyvalents tels que le zirconium, le hafnium, le vanadium, le nio-
bium ou le tantale.

De nombreuses variantes peuvent &tre apportées au mode de r8alisation
du procédé de contrSle de la perméabilité du diaphragme sans sortir du
domaine de 1l'invention.

Bypterr— -
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REVENDICATIONS

1°/ - Procédé de contrdle de la permSzbilité du diaphragme d'une cellule
d'électrolyse pour la préparation de mStaux polyvalents tels que Ti, Zr,
Hf, V, Nb ou Ta, 3 partir d'un. électrolyte 2 base d'halogénures métalli-
ques fondué, ce diaphragme &tant recouvert d'un d€pdt du métal a obtenir,
caractérisé en ce que ce contrBle est assur€ par un processus de crois-
sance ou de redissolution du dépdt, qui est asservi @ la chute de poten-
tiel dans 1'8lectrolyte irprégnant le diaphragme, ou 3 une valeur 1liée 3
cette chute de potentiel, de facon 3 la maintenir a 1'intérieur de 1limi-

tes déterminges.

2°/ - Procid3 suivant revendication l,caractérisé en ce que le processus
consiste en 1'injection d'un courant continu dans le diaphragme, 1‘'in-
tensité et le sens de ce courant &tznt asservis d la chute de potentiel
de 1'électrolyte imprégnant le diaphragme ou I une variable liée 3 cette

te de potentiel.

3°/ - Procédé suivant rexe‘xdlcatlon 1 ou 2, caractérisé en ce que, dans .
le cas de-1'&lectrolyse du a.:.tanv, la variable mesurde est la différence
de potentiel entre dewe lectrodes. de référence plongées dans 1'&électro-

lyte de part et d'autre du diaphragze.

4°/ - Procdd2 suivant 1'ume des reven 41ca..10'v.> 1 3 3, caractérisé en ce

‘que la varizble mesurde est la différence de potentiel entre anode et .

diaphra

5°/ - Cellule d'&lectrolyse pour 1'8laboration du titane suivant 1'une
des revendications 1 2 4, caractérisde en ce qu'elle comporte deux
€lectrodes dz référence disposBes de part et d’autre du diaphragme re-

-

liges 2 un dispositif de mesure de leur différence de potentiel.
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