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54)  Procédé  et  appareillage  pour  l'injection  précise  et  continue  d'un  dérivé  halogéné  à  l'état  gazeux  dans  un  métal  liquide. 

L'invention  concerne  un  procédé  et  un  appareillage  pour 
l'injection  précise  et  continue  d'un  dérivé  halogéné  liquide  à 
la  température  ambiante,  dans  un  métal  liquide,  tel  que 
l'aluminium  et  les  alliages  à  base  d'aluminium. 

Elle  consiste  à  prélever  la  substance  halogénée  dans  un 
réservoir,  à  l'introduire,  au  moyen  d'une  pompe  doseuse, 
dans  un  vaporisateur  porté  à  une  température  au  moins 
égale  à  la  température  de  vaporisation  de  ladite  substance 
sous  la  pression  d'injection,  à  l'entraîner  à  l'état  de  vapeur, 
par  un  courant  de  gaz  inerte,  vers  un  moyen  d'injection 
débouchant  au  sein  du  métal  liquide 



La  p ré sen t e   i n v e n t i o n   concerne  un  procédé  et  un  a p p a r e i l l a g e   pour  l ' i n -  

j e c t i o n   p r é c i s e ,   dans  un  métal  l i q u i d e ,   de  dé r ivés   ha logénés   l i q u i d e s  

ou  en  s o l u t i o n .  

E l l e   est  p r i n c i p a l e m e n t   d e s t i n é e   à  l ' i n j e c t i o n   p r é c i s e   de  q u a n t i t é s  

p r é d é t e r m i n é e s   de  dé r ivés   ha logénés   l i q u i d e s   dans  l ' a l u m i n i u m   et  l e s  

a l l i a g e s   à  base  d ' a l u m i n i u m .  

Il  est   connu  que  l ' a l umin ium  et  c e r t a i n s   a l l i a g e s   à  base  d ' a l u m i n i u m  

do iven t ,   avant  leur   mise  en  forme,  subi r   un  t r a i t e m e n t   de  p u r i f i c a t i o n  

ayant  notamment  pour   but  d 'en  expu l se r   les  gaz  occ lus ,   d 'en  é l i m i n e r  

c e r t a i n s   composants  i n d é s i r a b l e s  -   t e l s   que  le  sodium -   et  de  f a c i l i t e r  

le  rassemblement   en  su r face   des  i n c l u s i o n s   d ' a lumine   ou  au t res   o x y d e s .  

Ce  t r a i t e m e n t   de  p u r i f i c a t i o n   peut  ê t r e   mis  en  oeuvre  par  des  p r o c é d é s  

d i f f é r e n t s ,   mais  qui  se  c l a s s e n t   en  deux  c a t é g o r i e s  :  

-  l ' i n j e c t i o n   de  chlore   gazeux,  pur  ou  d i l ué   dans  un  gaz  i n e r t e   ( a z o t e ,  

argon)  par  tout   myen  connu  tel  que  canne  en  g r a p h i t e   plongée  dans  l e  

métal  l i q u i d e ,   bouchon  poreux  d i sposé   au  fond  d 'une  poche,  e t c . . .  

-  l ' i n j e c t i o n   d 'un  dér ivé   ha logéné ,   dont  la  décomposi t ion   à  la  t e m p é -  

r a t u r e   du  métal   l i q u i d e   l i b è r e   du  ch lore   a c t i f .  

La  p r é sen t e   i n v e n t i o n   a p p a r t i e n t   à  c e t t e   deuxième  c a t é g o r i e .   En  e f f e t ,  
la  m a n i p u l a t i o n   et  l ' u t i l i s a t i o n   du  ch lo re   dans  les  a t e l i e r s   de  f o n d e -  

r ie   pose  des  problèmes  de  s é c u r i t é ,   d ' h y g i è n e ,   de  p o l l u t i o n   et  de  c o r -  
ros ion   qui  i n c i t e n t   à  chercher   d ' a u t r e s   s o l u t i o n s .  

Parmi  les  d é r i v é s   ha logénés ,   on  a  u t i l i s é   des  c h l o r u r e s   m é t a l l i q u e s  

anhydres ,   t e l s   que  TiCl4,  A1C13,  MnCl2,  et  des  dér ivés   o rganiques   t e l s  

que CCl4  ( t é t r a c h l o r u r e   de  ca rbone) ,   C2Cl4  ( p e r c h l o r é t h y l è n e )   ou  C2Cl6 
( h e x a c h l o r é t h a n e ) .  

Ces  procédés  ont  été  d é c r i t s ,   en  p a r t i c u l i e r .   dans  "Aluminium,  Tome  1, 



Péchiney,   E d i t i o n s   E y r o l l e s ,   Par i s   1964,  pages  5 2 7 - 5 2 8 ;  d a n s   Aluminum, 

Kent  R.  Van  Horn,  Tome  I I I ,   American  Soc ie ty   of  Metals  1967,  pages  31-  

32;  dans  "Aluminium  Taschenbuch"  13,  E d i t i o n   1974,  pages  3 7 3 - 3 7 5 .  

L ' u t i l i s a t i o n   de  l ' h e x a c h l o r é t h a n e  a   également   été  d é c r i t e   dans  l e s  

b r e v e t s   GB.  603  213  et  827  619  au  nom  de  FOSECO. 

Ce  p r o d u i t ,   qui  est  s o l i d e   à  la  t e m p é r a t u r e  o r d i n a i r e ,   se  subl ime  v e r s  
187°  C.  Pour  c e t t e   r a i s o n ,   on  l ' i n t r o d u i t   h a b i t u e l l e m e n t   dans  l ' a l u m i -  

nium  sous  forme  de  p a s t i l l e s   d i s p o s é e s   dans  une  chambre  que  t r a v e r s e  

le  métal  l i q u i d e ,   ou,  au  moyen  d 'une  c loche  p e r f o r é e ,   en  g r a p h i t e ,  q u e  

l ' o n   f a i t   d e s c e n d r e ,   dans  le  métal   l i q u i d e .   De  ce  f a i t ,   sa  v o l a t i l i s a -  

t ion  et  son  craquage  thermique  sont  extrêmement  r a p i d e s   et  ne  demandent  

guère  plus  de  2  à  3  minu tes .   Mais  c e t t e   r a p i d i t é   exc lu t   toute   p o s s i b i -  

l i t é   de  dosage  p r é c i s   et ,   s u r t o u t   d ' a c t i o n   con t inue   sur  un  c o u r a n t   d ' a -  

luminium  l i q u i d e .   En  o u t r e ,   les  doses  u t i l i s é e s   é t an t   t rès   s u p é r i e u r e s  

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

e f f i c a c e .  

L ' i n v e n t i o n   est   basée  sur  l ' u t i l i s a t i o n  d ' u n e   subs tance   h a l o g é n é e   l i -  

quide  à  la  t e m p é r a t u r e   ambiante  et  ayant  un  r appor t   atomique  Cl/C  au  

moins  égal  à  2  et ,   de  p r é f é r e n c e ,   compris  en t re   2  et  4 .  

Le  procédé ,   ob j e t   de  l ' i n v e n t i o n ,   c o n s i s t e   à  prendre   la  s u b s t a n c e   h a l o -  

gênée  ou  la  s o l u t i o n   ha logénée ,   l i q u i d e   à  la  t e m p é r a t u r e   ambian te ,   a  

l ' i n t r o d u i r e ,   au  moyen  d'une micropompe  doseuse,   dans  un  v a p o r i s a t e u r  

por té   à  une  t e m p é r a t u r e   t e l l e   que  la  subs tance   so i t   amenée  à  une  tempé-- 

r a t u r e   s u p é r i e u r e   à  sa  t empéra tu re   de  v a p o r i s a t i o n   e t  à   i n j e c t e r   l a  

vapeur ,   sous  l ' a c t i o n   d 'un  courant   de  gaz  i n e r t e ,   dans  le  méta l   l i q u i d e  

à  t r a i t e r .  

Dans  tout   c e  q u i   s u i t ,   nous  d é s i g n e r o n s   par  le  terme  " s u b s t a n c e   h a l o -  

génée"  une  espèce  chimique  d é f i n i e ,   ou  un  mélange  d ' e s p è c e s   c h i m i q u e s  

d é f i n i e s ,   composée  de  carbone  et  d 'au  moins  un  ha logène   c h o i s i   parmi  l e  

ch lo re   et  le  f l u o r .  



L ' a p p a r e i l l a g e   pour  la  mise  en  oeuvre  du  procédé  comporte  un  r é s e r v o i r  

de  subs tance   halogénée  l i q u i d e ,   une  micro pompe  doseuse ,   un  r é a c t e u r   mu- 

ni  d'un  moyen  de  chauf fage ,   une  source  de  gaz  i n e r t e   sous  p r e s s i o n ,   mu- 

nie  d'un  moyen  de  rég lage   de  la  p r e s s i o n   et  du  déb i t ,   et  d'un  moyen 

d ' i n j e c t i o n   dans  le  métal  l i q u i d e   à  t r a i t e r .  

La  f i gu re   1  s c h é m a t i s e  l ' a p p a r e i l l a g e .   Il  se  compose :   d 'un   r é s e r v o i r  

(1)  muni  d 'un  couverc le   étanche  (2),  d 'un  a j u t a g e   o b t u r a b l e   (3)  p o u r  

procéder   au  r e m p l i s s a g e ,   d'une  jauge  de  niveau  (4);  un  tube  de  p r é l è -  

vement  (5),  muni  d 'une  vanne  d ' a r r ê t   (6),  est  r e l i é   à  une  micropompe 

doseuse  à  p i s ton   (7)  qui  peut  p r é l e v e r   et  i n j e c t e r ,   de  façon  p r é c i s e ,  

la  subs tance   halogénée  (8),  à  une  cadence  qui  peut  se  s i t u e r ,   p a r  

exemple,  en t re   0,1  et  10  m i l l i l i t r e s   par  minute,   sans  que  ces  v a l e u r s  

c o n s t i t u e n t   une  l i m i t a t i o n   de  l ' i n v e n t i o n .  

La  subs tance   ha logénée   l i q u i d e   (8)  f r a n c h i t   un  c l a p e t   a n t i r e t o u r   ( 9 )  

et  pénè t re   dans  le  v a p o r i s a t e u r   (10)  muni  d 'un  moyen  de  chauffage  (11)  

régulé   et  t h e r m o s t a t é ,   de  tout  type  connu,  par  exemple  à  r é s i s t a n c e  

é l e c t r i q u e .  

Un  gaz  i n e r t e ,   tel  q u ' a z o t e ,   argon  ou  hélium,  p ré levé   dans  le  moyen 
de  s tockage  sous  p r e s s i o n   (12)  grâce  à  un  dé tendeur   (13)  et  à  un  d é b i t -  

mètre  (14),  pénè t r e   également  dans  le  r é a c t e u r   où  il  se  mêle  aux  v a -  

peurs  de  la  subs tance   halogénée  et  les  e n t r a î n e ,   par  la  c a n a l i s a t i o n  

d ' i n j e c t i o n   (15)  vers  le  moyen  d ' i n j e c t i o n   (16)  qui  peut  ê t r e ,   p a r  

exemple,  une  canne  en  g r a p h i t e ,   plongé  dans  le  métal  l i q u i d e   (17)  t r a -  

v e r s a n t   la  poche  de  t r a i t e m e n t   ( 1 8 ) .  

Une  v a r i a n t e   de  l ' a p p a r e i l ,   pour  des  déb i t s   de  gaz  de  t r a i t e m e n t   p l u s  

i m p o r t a n t s ,   c o n s i s t e   à  a j o u t e r   au  système  d é c r i t   c i - d e s s u s ,   un  d é b i t  

s u p p l é m e n t a i r e   de  gaz :   azote ,   argon  ou  hélium,  i n t r o d u i t   en  aval  du 

v a p o r i s a t e u r   (10)  par  un  piquage  (24)  sur  la  c a n a l i s a t i o n   (15);  c e l a  

permet,   dans  la  plage  de  fonc t ionnement   de  la  micro-pompe,  d ' a s s u r e r  

la  q u a n t i t é   d ' ha logène   souha i t ée   avec  un  niveau  de  d i l u t i o n   p r é d é t e r -  

miné  sans  f a i r e   passer   la  t o t a l i t é   du  déb i t   gazeux  dans  le  v a p o r i s a t e u r .  

Le  p rodu i t   halogéné  (8)  peut  ê t r e   du  p e r c h l o r é t h y l è n e   C12C  =  CCl2, 



l i q u i d e   à  la  t e m p é r a t u r e   ambiante  ( P F  :  -   22°C;  PE :  +  121°C),  avec  un 

r appor t   atomique  Cl/C  =  2,  et  une  teneur   pondéra le   en  C1  de  74,7  %  ou,  
de  p r é f é r e n c e ,   une  s o l u t i o n   d ' h e x a c h l o r é t h a n e   C2C16,  s o l i d e   à  la  t empé-  

r a t u r e   ambiante ,   avec  un  r appor t   atomique  Cl/C  =  3  et  une  teneur   p o n -  

dé ra l e   au  ch lo r e   de  89,9  %  dans  du  p e r c h l o r é t h y l è n e   C2Cl 4.  Cet te   s o l u -  

t ion  a  l ' a v a n t a g e   d 'une  teneur   pondé ra l e   en  ch lore   p l u s  é l e v é e   que 
c e l l e   de  C2C14  pur,  tout  en  c o n s e r v a n t   l ' a v a n t a g e   de  l ' é t a t   l i q u i d e ,  

qui  permet  son  i n j e c t i o n   p r é c i s e   par  une  pompe  doseuse .   Si  l ' o n   v e u t  

conse rve r   au  mélange  son  é t a t   l i q u i d e   a  des  t e m p é r a t u r e   v o i s i n e s  d e  

l ' a m b i a n t e ,   on  peut  i n t r o d u i r e   j u s q u ' à   envi ron   500  g r a m m e s / L i t r e   de  

C2Cl6.  

Afin  d ' é v i t e r   les  problèmes  de  c r i s t a l l i s a t i o n   au  s t o c k a g e ,   on  a  c h o i -  

si  une  s o l u t i o n   c o n t e n a n t   de  0,1  à  30  %  et ,   de  p r é f é r e n c e ,   de  15  à  20  % 

en  poids  de  C2Cl6.  

L 'usage   du  t é t r a c h l o r u r e   de  carbone  CC14,  bien  que  t h é o r i q u e m e n t   a t t r a c -  

t i f ,   en  r a i s o n   de  son  r appo r t   Cl/C  =  4,  et  de  sa  t eneur   en  ch lo re   de  

92,2 %  e s t ,   en  p r a t i q u e ,   exclu  en  r a i s o n   de  sa  t o x i c i t é .  

La  subs t ance   ha logénée   peut  également   ê t r e   c o n s t i t u é e ,   p a r t i e l l e m e n t   ou 

en  t o t a l i t é ,  p a r   des  dé r ivés   c h l o r o f l u o r é s ,   et  notamment  CC13F,  CCl3-CF3, 

CCl2F-CClF2,  CCl3-CClF2,  CC12F-CC12F,  CCl3-CCl2F,  dont  les  po in t s   d ' é -  

b u l l i t i o n   s ' é c h e l o n n e n t   en t re   24  et  138°  C. 

Il  est   également   p o s s i b l e   d ' a j o u t e r   à  la  subs tance   h a l o g é n é e   c e r t a i n e s  

a d d i t i o n s   phys iquement   et  chimiquement  c o m p a t i b l e s ,   t e l l e s   que  le  t é -  

t r a c h l o r u r e   de  t i t a n e   (TiCl4) ,   dont  l ' e f f e t   sur  la  g r o s s e u r   de  g ra in   de 

l ' a l u m i n i u m   est   bien  connu  ou,  é v e n t u e l l e m e n t ,   du  t r i c h l o r u r e   de  b o r e  

(BC13),  grâce  auquel  on  peut  provoquer   l ' é l i m i n a t i o n ,   sous  forme  de  b o -  

rures   i n s o l u b l e s ,   des  impuretés   ayant  une  i n f l u e n c e   n é f a s t e   sur  la  c o n -  

d u c t i v i t é   é l e c t r i q u e   de  l ' a l u m i n i u m ,   t e l l e s   que  le  t i t a n e ,   le  z i r c o n i u m ,  

le  chrome,  le  vanadium.  

La  pompe  d ' i n j e c t i o n   est   une  pompe  v o l u m é t r i q u e   à  p i s t o n s   é t u d i é e   p o u r  
d é b i t e r   avec  p r é c i s i o n   de  f a i b l e s   volumes  de  l i q u i d e   p r é d é t e r m i n é   e t  

avec  une  f i a b i l i t é   de ±  1 %  en  volume.  Une  pompe  à  membrane  p o u r r a i t  



auss i   ê t r e   u t i l i s é e .  

Le  v a p o r i s a t e u r   comporte,   de  p r é f é r e n c e ,   un  tube  en  s p i r a l e   ou  un  f a i s - -  

ceau  de  tubes  p a r a l l è l e s ,   de  façon  que  la  subs tance   ha logénée   et  le  gaz  

vec teur   p u i s s e n t   en  r e s s o r t i r   à  une  tempéra ture   qui  peut  a t t e i n d r e   200°C 

et même  au -de l à ,   si  c ' e s t   n é c e s s a i r e ,   mais  s u f f i s a n t e   pour  é v i t e r   t o u t e  

condensa t i on   et  qui  do i t   ê t re   adaptée   au  dér ivé   halogéné  c h o i s i   et  à  l a  

p r e s s i o n   sous  l a q u e l l e   est  e f f e c t u é e   l ' i n j e c t i o n .  

Le  chauf fage   est   a s su ré   par  une  r é s i s t a n c e   é l e c t r i q u e   r égu l ée   à  p a r t i r  

d'un  cap teur   de  t e m p é r a t u r e   d i sposé   sur  le  t r a j e t   des  gaz  s o r t a n t   du. 

v a p o r i s a t e u r .  

L ' i n j e c t i o n   dans  le  métal  l i q u i d e   peut  ê t r e   e f f e c t u é e   par  d i f f é r e n t s  

moyens  connus,  par  exemple,  par  une  canne  en  g r a p h i t e   (16)  d i s p o s é e  

dans  le  compar t iment   amont  (19)  de  la  poche  de  t r a i t e m e n t   (18)  dans  l a -  

que l l e   a r r i v e   le  métal   à  p u r i f i e r   ou  par  un  bouchon  poreux  (20)  p l a c é  

au  fond  de  la  poche  selon  une  technique   bien  connue  (b reve t   f r a n ç a i s  

FR  n°  1 031  5 0 4 ) .  

Le  compart iment   aval  (21)  est  séparé  du  compart iment   amont  par  une  c l o i -  

son  (22)  et  il  peut  comporter   tout   moyen  de  f i l t r a t i o n   connu  tel  que 
des  b i l l e s   ou  g r anu l é s   d ' a lumine   ( 2 3 ) .  

L ' i n j e c t i o n   peut  également   ê t r e   e f f e c t u é e   dans  des  d i s p o s i t i f s   r o t a t i f s  

t e l s   que  le  "Sp inn ing   Nozzle  I ne r t   f l o t a t i o n   System"  (SNIF)  d'UNION 

CARBIDE  (b reve t   US  3  870  511)  en  remplacement  de  l ' i n j e c t i o n   de  c h l o r e ,  

ou  dans  des  d i s p o s i t f s   analogues  à  h é l i c e   ou  à  t u r b i n e ,   dans  l e s q u e l s  

l ' a r r i v é e   des  vapeurs   ha logénées   et  du  gaz  vec teu r   se  f a i t   par  l ' a x e .  

Il  peut  ê t r e   n é c e s s a i r e   de  c a l o r i f u g e r   la  c a n a l i s a t i o n   d ' i n j e c t i o n   (15)  

l o r s q u ' e l l e   est  r e l a t i v e m e n t   longue  et  que  l ' on   c r a i n t   qu 'une  p a r t i e  d u  

p rodu i t   v a p o r i s é   ne  se  recondense   avant  son  a r r i v é e   dans  le  d i s p o s i t i f  

d ' i n j e c t i o n   proprement   d i t .  

Dans  le  cas  r e p r é s e n t é   sur  la  f i g u r e   1,  le  métal  est  t r a i t é   en  c o n t i n u  

au  passage ,   par  i n j e c t i o n   de  la  subs tance   ha logénée .   Mais  il  n ' e s t   p a s  



c o n t r a i r e   à  l ' i n v e n t i o n   de  t r a i t e r , . d e   la  même  façon,  des  charges  de  

métal  s u c c e s s i v e s   en  c r e u s e t   ou  en  four  à  b a s s i n .  

EXEMPLE  D'APPLICATION 

On  a  c o n s t r u i t   un  d i s p o s i t i f   d ' i n j e c t i o n ,   conforme  au  schéma  de  la  f i -  

gure  1,  compor tant   un  r é s e r v o i r   de  10  l i t r e s ,   d 'un  mélange  à  80  %  en  

poids  de  p e r c h l o r é t h y l è n e   et  de  20  %  en  poids  d ' h e x a c h l o r é t h a n e .  

La  micropompe  doseuse  a  un  déb i t   r é g l a b l e   en t re   1 et   10  m i l l i l i t r e s /  

m i n u t e .  

Le  v a p o r i s a t e u r   est   p r é c h a u f f é   à  (280 ±  5°C).  Le  gaz  v e c t e u r   est  de  

l ' a z o t e ,   i n j e c t é   sous  une  p r e s s i o n   de  2,5  bars  et  un  déb i t   de  2  m3/ 

h e u r e .  

On  a  a i n s i   t r a i t é ,   de  façon  con t i nue ,   de  l ' a l u m i n i u m   non  a l l i é ,   de  q u a -  
l i t é   A5  ( A l  ≥   99,5  %),  d e s t i n é   à  la  coulée  s e m i - c o n t i n u e   de  b a n d e s .  

La  q u a n t i t é   de  mélange  p e r c h l o r é t h y l è n e - h e x a c h l o r é t h a n e   a  été  a j u s t é e  

à  250  m i l l i l i t r e s / h e u r e   c o r r e s p o n d a n t   à  100  grammes  de  ch lo re   pour  un 

déb i t   d ' a l umin ium,   dans  la  poche  de  t r a i t e m e n t ,   de  2  t o n n e s / h e u r e .  

Les  t e s t s   h a b i t u e l s   ont  montré  que  l a  t e n e u r   en  hydrogène  de  l ' a l u m i -  

nium  coulé   é t a i t   de  0,12  cm3/100  g,  é q u i v a l e n t   à  c e l l e   obtenue  par  un 
t r a i t e m e n t   c l a s s i q u e   par  mélange  a r g o n - c h l o r e .  

Pendant  le  t r a i t e m e n t ,   les  fumées  au-dessus   de  la  poche  é t a i e n t   e n  

q u a n t i t é   t rès   f a i b l e   ou  n u l l e ,   et  on  n 'a   pas  d é t e c t é   l a  p r é s e n c e   de  

phosgène  même  à  p rox imi t é   immédiate  de  la  p o c h e .  

Au  t o t a l ,   la  mise  en  oeuvre  de  l ' i n v e n t i o n   p r é s e n t e   les  avantages   s u i -  

v a n t s  :  

-  f o n c t i o n n e m e n t   cont inu   de  l ' i n j e c t i o n ,   même  sur  une  pér iode   de  temps 

p r o l o n g é e ,   car  on  peut  r e g a r n i r   le  r é s e r v o i r   de  subs tance   h a l o g é n é e  

sans  i n t e r r o m p r e   l ' i n j e c t i o n .  

-  dosage  t rès   p r é c i s ,   et  r é g l a b l e   à  v o l o n t é ,   ce  qui  é c a r t e   tout  r i s q u e  

de  surdosage   et  condui t   à  un  rendement  en  chlore   proche  de  100  %, 



-  aucun  dégagement  de  p rodu i t   nocif   et  p r a t i quemen t   pas  de  dégagement  

de  fumées  au-dessus   de  la  c u v e ,  
-  c o m p a t i b i l i t é   avec  les  moyens  et  a p p a r e i l l a g e s   de  t r a i t e m e n t   de 

l ' a l u m i n i u m  :   te ls   que  poches,   cannes  d ' i n j e c t i o n ,   bouchons  p o r e u x ;  

avec  ou  s a n s  u t i l i s a t i o n   de  moyens  de  f i l t r a t i o n   ou  de  c o u v e r t u r e s  

de  flux  h a l o g é n é ,  

-  aucun  problème  pour  le  s tockage  de  la  subs tance   ha logénée ,   qui  e s t  

s t a b l e ,   i n in f l ammable ,   non  c o r r o s i v e ,   et  dont  la  t e n s i o n   de  v a p e u r ,  
r e l a t i v e m e n t   basse  à  la  t empéra tu re   ambiante ,   a s su re   un  niveau  de  t o -  

x i c i t é   t rès   f a i b l e .  

Ce  procédé  é l imine  t o u s  l e s   problèmes  l i é s   à  l ' u t i l i s a t i o n   du  c h l o r e  

gazeux  ( s tockage ,   dangers  de  f u i t e ,  c o r r o s i o n ,   ma in tenance   des  i n s t a l -  

l a t i o n s ,   t r a i t e m e n t   des  e f f l u e n t s   gazeux,  e t c . . . )  



1/  Procédé  d ' i n j e c t i o n   p r é c i s e   et  con t inue   dans  un  métal   l i q u i d e   d ' u n e  

subs tance   ha logénée ,   l i q u i d e   à  la  t empéra tu re   ambian te ,   c o n s t i t u é e   d ' a u  

moins  une  espèce  chimique  d é f i n i e ,   composée  de  c a r b o n e  e t   d 'au  moins  un 

halogène  c h o i s i   parmi  le  ch lore   et  le  f l u o r ,   t e l l e   que  le  p e r c h l o r é t h y -  

lène,   l ' h e x a c h l o r ê t h a n e ,   le  t é t r a c h l o r u r e   de  carbone  et  les  d é r i v é s   c h l o -  

r o f l u o r é s  :   CCl3,  CC13-CF3,  CCl2F-CClF2,  CCl3-CClF2,  CCl2F-CCl2F,  CC12F, 
c a r a c t é r i s é   en  ce  qu'on  p ré lève   l a d i t e   s u b s t a n c e   ha logénée   dans  un  r é s e r -  

vo i r ,   en  ce  q u '   on  l ' i n t r o d u i t ,   au  moyen  d 'une  pompe  doseuse ,   dans  un 

v a p o r i s a t e u r   po r t é   à  une  t empéra tu re   au  moins  égale   à  la  t empéra tu re   de  

v a p o r i s a t i o n   de  l a d i t e   subs tance   sous  la  p r e s s i o n   d ' i n j e c t i o n ,   et  en  c e  

qu'on  l ' e n t r a î n e ,   à  l ' é t a t   de  vapeur ,   par  un  cou ran t   de  gaz  i n e r t e ,   v e r s  

un  moyen  d ' i n j e c t i o n   débouchant  au  sein  du  métal   l i q u i d e .   -  

2/  Procédé  d ' i n j e c t i o n ,   selon  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  e n   ce  que 
l ' on   procède  à  une  i n t r o d u c t i o n   s u p p l é m e n t a i r e   de  gaz  i n e r t e ,   en  a v a l  

du  v a p o r i s a t e u r .  

3/  Procédé  d ' i n j e c t i o n ,   selon  r e v e n d i c a t i o n   1  ou  2,  c a r a c t é r i s é  e n   ce  que  
le  moyen  d ' i n j e c t i o n   est  d i sposé   dans  une  poche  t r a v e r s é e   par  le  c o u r a n t  

de  métal  l i q u i d e .  

4/  Procédé  d ' i n j e c t i o n ,   selon  r e v e n d i c a t i o n   1 ou  2,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u e  
le  moyen  d ' i n j e c t i o n   est  d isposé   dans  un  c r e u s e t   ou  dans  un  four   à  b a s -  

s i n .  

5/  Procédé  d ' i n j e c t i o n   selon  l ' u n e   des  r e v e n d i c a t i o n s   1 ou  2,  c a r a c t é -  

r i sé   en  ce  que  la  subs tance   ha logénée   est   c o n s t i t u é e   par  une  s o l u t i o n  

d ' h e  x a c h l o r é t h a n e   dans  du  p e r c h l o r é t h y l è n e ,   à  une  c o n c e n t r a t i o n   c o m p r i -  

se  ent re   0,1  et  30 %  en  poids  d ' h e x a c h l o r é t h a n e   e t ,   de  p r é f é r e n c e ,   com- 

p r i se   en t re   15  et  20  %. 

6/  Procédé  d ' i n j e c t i o n   selon  la  r e v e n d i c a t i o n   5,  c a r a c t é r i s é   en  ce  que 
la  subs tance   ha logénée   peut  c o n t e n i r ,   en  o u t r e ,   au  moins  une  h a l o g é n u r e  

m é t a l l i q u e   anhydre  tel  que  TiCl4  ou  BCl3. 

7/  A p p a r e i l l a g e   pour  la  mise  en  oeuvre  du  procédé  d ' i n j e c t i o n   p r é c i s e  



et  con t inue   d 'une  substance  ha logénée   l i q u i d e   à  la  t empéra tu re   a m b i a n t e  

dans  un  métal   l i q u i d e ,   selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  6, 

c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' i l   comporte  :   un  r é s e r v o i r   de  p r o d u i t   halogéné  ( 1 ) ,  

r e l i é   à  l ' e n t r é e   d'une  micropompe  doseuse  (7),  dont  la  s o r t i e   déb i te   s u r  

un  v a p o r i s a t e u r   (10)  muni  d'un  moyen  de  chauf fage   (11)  et  r e l i é   à  une 

source  de  gaz  i n e r t e   (12),  munie  d 'un  moyen  de  rég lage   de  p r e s s i o n   (13)  

et  de  déb i t   (14),  et  une  c a n a l i s a t i o n   de  l i a i s o n   (15)  ent re   le  v a p o r i s a -  

teur  et  le  moyen  d ' i n j e c t i o n   (16)  de  la  subs tance   h a l o g é n é e .  

8/  A p p a r e i l l a g e   selon  r e v e n d i c a t i o n   7,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' i l   c o m p o r t e ,  

en  ou t re ,   un  moyen  d ' i n t r o d u c t i o n   s u p p l é m e n t a i r e   (24)  de  gaz  i n e r t e   en 

aval  du  v a p o r i s a t e u r .  
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