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L ' i n v e n t i o n   a  p o u r   o b j e t   une  c o m p o s i t i o n   e t   u n  

p r o c é d é   pour   le   t r a i t e m e n t ,   p l u s   p r é c i s é m e n t   le   " p o s t -  
t r a i t e m e n t "   de  s u r f a c e s   m é t a l l i q u e s   p h o s p h a t é e s ,   n o t a m -  

ment   l o r s q u e   ces   s u r f a c e s   d o i v e n t   ê t r e   s u b s é q u e m m e n t  

r e v ê t u e s   d ' u n e   c o u c h e   de  p e i n t u r e .  

E l l e   v i s e   é g a l e m e n t   un  p r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   d e  

l a   c o m p o s i t i o n   e t   un  c o n c e n t r é   u t i l i s a b l e   p o u r   c e t t e  

p r é p a r a t i o n .  

La  p h o s p h a t a t i o n ,   n o t a m m e n t   la   p h o s p h a t a t i o n   a u  
f e r   e t   au  z i n c ,   des   s u r f a c e s   m é t a l l i q u e s   en  q u e s t i o n ,  

c ' e s t - à - d i r e   des   s u r f a c e s   de  s u b s t r a t s   à  b a s e   de  f e r ,  

d ' a c i e r ,   de  z i n c ,   de  f e r   e t   d ' a c i e r   g a l v a n i s é s ,   d ' a l u m i -  

n ium  e t   d ' a l l i a g e s   des   m é t a u x   q u i   p r é c è d e n t ,   de  c a d m i u m  

e t   d ' a u t r e s ,   a  p o u r   b u t   de  p r o t é g e r   c e s   s u r f a c e s   c o n t r e  

l a   c o r r o s i o n  ;   ces   s u r f a c e s   s o n t   é v e n t u e l l e m e n t   r e c o u -  

v e r t e s   e n s u i t e   d ' u n e   c o u c h e   de  p e i n t u r e   q u i   p e u t   ê t r e   à  

b a s e   p l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t   de  l a q u e s ,   v e r n i s   e t   é m a u x  

a p p l i q u é s   pa r   e x e m p l e   pa r   i m m e r s i o n ,   é l e c t r o p h o r è s e ,  

p i s t o l a g e   e t   a u t r e s .  

I l   e x i s t e   d é j à   des   t r a i t e m e n t s   de  s u r f a c e s   m é t a l -  

l i q u e s   p h o s p h a t é e s ,   a p p e l é s   c o u r a m m e n t   r i n ç a g e s   p a s s i -  

v a n t s   ou  r i n ç a g e s   de  p o s t - t r a i t e m e n t .  

Ces  t r a i t e m e n t s ,   q u i   on t   p o u r   b u t   d ' a c c r o î t r e  

e n c o r e   l ' e f f i c a c i t é   de  l a   p r o t e c t i o n   c o n t r e   l a   c o r r o s i o n  

d e s   s u r f a c e s   m é t a l l i q u e s   p r é a l a b l e m e n t   p h o s p h a t é e s ,   m e t -  

t e n t   g é n é r a l e m e n t   en  o e u v r e   des   i o n s   c h r o m e   t r i v a l e n t  

e t / o u   h e x a v a l e n t   sous   la   f o r m e   de  c o m p o s i t i o n s   ou  s o l u -  

t i o n s   de  c h r o m a t a t i o n   à  b a s e   de  c h r o m a t e   a p p l i q u é e s   e n  

r i n ç a g e   f i n a l   ou  p a s s i v a n t .  

Tout   en  d o n n a n t   s a t i s f a c t i o n   du  p o i n t   de  vue  d e  

l ' a m é l i o r a t i o n   de  la   p r o t e c t i o n   c o n t r e   l a   c o r r o s i o n  

a i n s i   r é a l i s é e ,   ces   t r a i t e m e n t s   p r é s e n t e n t   n é a n m o i n s  

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

p o r t a n c e ,  



-  d a n s   la   h a u t e   t o x i c i t é   - - d u e   aux  i o n s   c h r o m e  

t r i v a l e n t   e t   h e x a v a l e n t - -   des   s o l u t i o n s   de  c h r o m a t a t i o n  

m i s e s   en  o e u v r e   e t   des   e f f l u e n t s   s u b s é q u e n t s   d o n t   l e  

t r a i t e m e n t   v i s a n t   à  é l i m i n e r   l e s   i o n s   g ê n a n t s  s ' i m p o s e ,  

-  d a n s   la   f o r t e   c o l o r a t i o n   se  t r a d u i s a n t   pa r   d e s  

t a c h e s   j a u n e s   v i s i b l e s   s i   l a   c o u c h e   de  p e i n t u r e   s u b s é -  

q u e m m e n t   a p p l i q u é e   e s t   m i n c e .  

De  n o m b r e u s e s   t e n t a t i v e s   o n t   v i s é   à  r e m p l a c e r   l e  

t r a i t e m e n t   de  c h r o m a t a g e   p a r   des   t r a i t e m e n t s   à  b a s e   d e  

c o m p o s i t i o n s   e x e m p t e s   de  c h r o m e .  

I l   a  a i n s i   é t é   p r o p o s é   d ' a p p l i q u e r   aux  s u r f a c e s  

p r é a l a b l e m e n t   p h o s p h a t é e s ,   n o t a m m e n t  

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

de  z i r c o n i u m ,  

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

de  c a l c i u m ,   z i n c ,   a l u m i n i u m ,   de  t i t a n e   t é t r a v a l e n t ,   d e  

z i r c o n i u m ,   de  n i c k e l ,  

-  des   c o m p o s i t i o n s   r e n f e r m a n t   le   t i t a n e   t é t r a -  

v a l e n t   s o u s   la   f o r m e   de  f l u o t i t a n a t e   de  p o t a s s i u m   o u  

d ' a m m o n i u m   ou  d ' o x a l a t e   de  p o t a s s i u m  e t   de  t i t a n y l e .  

B ien   que  ces   t r a i t e m e n t s   a i e n t   p e r m i s   de  s u p p r i -  

mer  l e s   i n c o n v é n i e n t s   dûs   à  l ' i o n   c h r o m e   e t   i n h é r e n t s  

aux  c o m p o s i t i o n s   q u i   en  r e n f e r m e n t ,   i l s   n ' o n t   pas   d o n n é  

e n t i è r e m e n t   s a t i s f a c t i o n   en  r a i s o n   du  f a i t   que  l a   p r o -  

t e c t i o n   c o n t r e   la   c o r r o s i o n   q u ' i l s   c o n f é r a i e n t   aux  s u r -  

f a c e s   t r a i t é e s ,   é t a i t   t r è s   n e t t e m e n t   i n f é r i e u r e   à  c e l l e  

r é a l i s é e   à  l ' a i d e   des   c o m p o s i t i o n s   de  c h r o m a t a g e .  

L ' i n v e n t i o n   a  donc   p o u r   b u t ,   s u r t o u t ,   de  f o u r n i r  

une  c o m p o s i t i o n   e t   un  p r o c é d é   p o u r   le   t r a i t e m e n t   d e s  

s u r f a c e s   m é t a l l i q u e s   p h o s p h a t é e s   q u i ,   t o u t   en  c o n f é r a n t  

à  ces   s u r f a c e s   une  p r o t e c t i o n   é q u i v a l e n t e   à  c e l l e   r é a l i -  

s é e   p a r   l e s   s o l u t i o n s   de  c h r o m a t a g e   de  l ' a r t   a n t é r i e u r ,  

ne  p r é s e n t e   p l u s   l e s   i n c o n v é n i e n t s   de  c e l l e s - c i .  

Or,  l a   S o c i é t é   d e m a n d e r e s s e   a  eu  le  m é r i t e   d e  

t r o u v e r   q u e ,   de  f a ç o n   d ' a u t a n t   p l u s   i n a t t e n d u e   que  l e s  

t r a i t e m e n t s   de  l ' a r t   a n t é r i e u r   m e t t a n t   en  o e u v r e   du  t i -  

t a n e   t é t r a v a l e n t   n ' a v a i e n t   pas   é t é   s a t i s f a i s a n t s   d u  

p o i n t   de  vue  de  la   p r o t e c t i o n   c o n f é r é e ,   le   t r a i t e m e n t   à  



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

t r i v a l e n t   e t   e x e m p t e   de  c h r o m e   c o n f é r a i t   aux  s u r f a c e s  

m é t a l l i q u e s   t r a i t é e s   une  p r o t e c t i o n   é q u i v a l e n t e   à  c e l l e  

r é a l i s é e   a v e c   l e s   s o l u t i o n s   de  c h r o m a t a g e   de  l ' a r t   a n -  
t é r i e u r .  

I l   s ' e n s u i t   que  la   c o m p o s i t i o n   de  t r a i t e m e n t  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   e s t   c a r a c t é r i s é e   pa r   le   f a i t  

q u ' e l l e   c o m p r e n d   une  p r o p o r t i o n   e f f i c a c e   de  c o m p o s é   d u  

t i t a n e   t r i v a l e n t   e t   q u ' e l l e   se  p r é s e n t e   a v e c   un  pH 

a c i d e ,   é t a n t   e n t e n d u   q u e ,   pa r   l ' e x p r e s s i o n   " p r o p o r t i o n  

e f f i c a c e " ,   on  d é s i g n e   la   p r o p o r t i o n   de  c o m p o s é   s u f f i -  

s a n t e   p o u r   que  la   c o m p o s i t i o n   c o r r e s p o n d a n t e   c o n f è r e   à  

la   s u r f a c e   m é t a l l i q u e   t r a i t é e   une  p r o t e c t i o n   é q u i v a l e n t e  

à  c e l l e   o b t e n u e   avec   l e s   s o l u t i o n s   c o n n u e s   de  c h r o m a -  

t a g e .  
P l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t ,   l a   c o m p o s i t i o n   c o n f o r m e  

à  l ' i n v e n t i o n   r e n f e r m e   le   t i t a n e   t r i v a l e n t   à  une  c o n -  

c e n t r a t i o n   de  0 , 0 1   à  2  g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   de  0 ,2   à  

0 ,6   g / 1   e t   p r é s e n t e   un  pH  de  2  à  7 .  

P l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t   e n c o r e ,   l a   c o m p o s i t i o n   s e  

p r é s e n t e   s o u s   la   f o r m e   d ' u n   c o n c e n t r é   p o u v a n t   c o n t e n i r ,  
à  t i t r e   i n d i c a t i f ,   e n v i r o n   10  à  5 0  g   de  t i t a n e   t r i v a l e n t  

pa r   l i t r e ,   ce  c o n c e n t r é   qu i   e s t   m a i n t e n u   de  p r é f é r e n c e  

à  l ' a b r i   de  l ' o x y g è n e   de  l ' a i r   j u s q u ' a u   moment  de  l ' u t i -  

l i s a t i o n   é t a n t   d i l u é   à  ce  moment  avec   la   q u a n t i t é   d ' e a u  

de  p r é f é r e n c e   d i s t i l l é e   ou  d é i o n i s é e ,   c h o i s i e   p o u r  

a b o u t i r   à  la   c o n c e n t r a t i o n   e f f i c a c e   en  t i t a n e   t r i v a l e n t  

d a n s   l a   c o m p o s i t i o n   f i n a l e .  

Le  p r o c é d é   de  t r a i t e m e n t   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n  

e s t   c a r a c t é r i s é   par   le   f a i t   q u e ,   d a n s   un  p r o c é d é   d e  

p h o s p h a t a t i o n   de  s u r f a c e s   m é t a l l i q u e s   e t   a v a n t   a p p l i c a -  

t i o n   é v e n t u e l l e   d ' u n e   c o u c h e   de  p e i n t u r e ,   la   s u r f a c e  

m é t a l l i q u e   p h o s p h a t é e   e s t   t r a i t é e   pa r   m i se   en  c o n t a c t  

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

v e n t i o n ,   la   d u r é e   de  mise   en  c o n t a c t   d e v a n t   ê t r e   s u f f i -  

s a n t e   p o u r   c o n f é r e r   à  la   s u r f a c e   t r a i t é e   la   r é s i s t a n c e  

à  la   c o r r o s i o n   r e c h e r c h é e .  

P l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t ,   le   t r a i t e m e n t   a  l i e u   p a r  



i m m e r s i o n ,   s t a t i q u e   ou  d y n a m i q u e ,   de  la   s u r f a c e   m é t a l l i -  

que  à  t r a i t e r   d a n s   la   c o m p o s i t i o n   s e l o n   l ' i n v e n t i o n ,   l a  

d u r é e   de  l ' i m m e r s i o n   é t a n t   de  10  à  60  s e c o n d e s  e t   l a  

t e m p é r a t u r e   de  la   c o m p o s i t i o n   i n f é r i e u r e   à  90°C,   d e  

p r é f é r e n c e   c o m p r i s e   e n t r e   18  e t   6 0 ° C .  

La  s t a b i l i t é   r e l a t i v e m e n t   f a i b l e ,   s u r t o u t   e n  

s o l u t i o n   d i l u é e   e t   au  c o n t a c t   de  l ' o x y g è n e   de  l ' a i r   d e s  

c o m p o s é s   r e n f e r m a n t   du  t i t a n e   t r i v a l e n t ,   qu i   s ' o x y d e   r a -  

p i d e m e n t   en  t i t a n e   t é t r a v a l e n t ,   f a i t   que  la   c o m p o s i t i o n  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   s e r a   p r é p a r é e   en  g é n é r a l   au  m o -  

ment   de  son  u t i l i s a t i o n   e t   r é g é n é r é e   s i   n é c e s s a i r e   e n  

c o u r s   d ' o p é r a t i o n   pa r   r é d u c t i o n   du  t i t a n e   t é t r a v a l e n t  

f o r m é   en  t i t a n e   t r i v a l e n t .  

S u i v a n t   un  a s p e c t   p a r t i c u l i e r ,   l e   p r o c é d é   d e  

p r é p a r a t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   e s t  

d o n c   c a r a c t é r i s é   p a r   le   f a i t   que   le   t i t a n e   t r i v a l e n t   e s t  

p r é p a r é   in   s i t u   e t   a v a n t   l ' a p p l i c a t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n  

aux  s u r f a c e s   m é t a l l i q u e s   p h o s p h a t é e s ,   pa r   mise   en  c o n -  

t a c t   du  t i t a n e   t é t r a v a l e n t   a v e c   un  moyen  de  r é d u c t i o n ,  

l a   c o m p o s i t i o n   é t a n t   e n s u i t e ,   au  c o u r s   du  p r o c é d é   d e  

t r a i t e m e n t   des   s u r f a c e s   p h o s p h a t é e s ,   r é g é n é r é e   en  t i t a n e  

t r i v a l e n t   pa r   m i se   en  c o n t a c t   n o t a m m e n t   d ' u n e   f r a c t i o n  

d é r i v é e   de  la  c o m p o s i t i o n   a v e c   l e '  s u s d i t   moyen  de  r é d u c -  

t i o n   de  f a ç o n   t e l l e   que  l a   c o n c e n t r a t i o n   de  la   c o m p o s i -  

t i o n   en  c o m p o s é   de  t i t a n e   t r i v a l e n t   s o i t   m a i n t e n u e   à  l a  

p r o p o r t i o n   e f f i c a c e ,   n o t a m m e n t   de  0 ,2   à  0 ,6   g  de  t i t a n e  

t r i v a l e n t   pa r   l i t r e ,   s u s m e n t i o n n é e .  

S u i v a n t   un  a u t r e   a s p e c t ,   l e   s u s d i t   p r o c é d é   d e  

p r é p a r a t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   e s t  

c a r a c t é r i s é   pa r   le   f a i t   que   l ' o n   a  r e c o u r s   au  c o n c e n t r é  

c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n   e t   que   l ' o n   m a i n t i e n t   la   c o n c e n -  

t r a t i o n   en  t i t a n e   t r i v a l e n t   de  l a   c o m p o s i t i o n   a i n s i   o b -  

t e n u e   à  la   v a l e u r   e f f i c a c e   p a r   r é g é n é r a t i o n   en  c o u r s  

d ' o p é r a t i o n   au  c o n t a c t   d ' u n   moyen  de  r é d u c t i o n   du  t i t a n e  

t é t r a v a l e n t   en  t i t a n e   t r i v a l e n t .  

La  s u s d i t e   r é g é n é r a t i o n   p e u t   a v o i r   l i e u   e n  

c o n t i n u .  

L ' i n v e n t i o n   p o u r r a   e n c o r e   ê t r e   mieux   c o m p r i s e   à  



l ' a i d e   du  c o m p l é m e n t   de  d e s c r i p t i o n   e t   d e s   e x e m p l e s   c i -  

a p r è s ,   l e s q u e l s   c o m p l é m e n t   de  d e s c r i p t i o n   e t   e x e m p l e s  

é t a n t   d o n n é s   en  r a p p o r t   avec   des   modes  de  r é a l i s a t i o n  

a v a n t a g e u x .  

Se  p r o p o s a n t ,   par   c o n s é q u e n t ,   de  t r a i t e r ,   e n  

vue  d ' a m é l i o r e r   sa  r é s i s t a n c e   à  la   c o r r o s i o n ,   une  s u r -  

f a c e   m é t a l l i q u e   p h o s p h a t é e   d e v a n t   é v e n t u e l l e m e n t   r e c e -  

v o i r   u l t é r i e u r e m e n t   une  ou  p l u s i e u r s   c o u c h e s   de  p e i n -  

t u r e ,   on  s ' y   p r e n d   comme  s u i t   ou  de  f a ç o n   é q u i v a l e n t e .  

O n - s o u m e t   t o u t   d ' a b o r d   e t   de  f a ç o n   en  s o i   c o n n u e  

l a d i t e   s u r f a c e   m é t a l l i q u e   qu i   p e u t   ê t r e   c e l l e   d ' u n   s u b -  

s t r a t   m é t a l l i q u e   à  b a s e   de  f e r ,   d ' a c i e r ,   de  z i n c ,   de  f e r  

ou  d ' a c i e r   g a l v a n i s é s ,   d ' a l u m i n i u m ,   d ' a l l i a g e s   de  c e s  

m é t a u x ,   de  cadmium  e t   a u t r e s ,   à  un  t r a i t e m e n t   de  p h o s -  

p h a t a t i o n   c o m p o r t a n t   a p r è s   d é g r a i s s a g e   à  l ' a i d e   n o t a m -  

ment   de  l e s s i v e s   a l c a l i n e s ,   l ' a c t i o n   d ' u n e   c o m p o s i t i o n  

c l a s s i q u e   a c i d e   de  p h o s p h a t a t i o n   au  f e r   ou  au  z i n c   m i s e  

en  o e u v r e   g é n é r a l e m e n t   à  c h a u d   e t   p e n d a n t   p l u s i e u r s   m i -  

n u t e s   pa r   i m m e r s i o n   ou  pa r   a s p e r s i o n .  

Après   r i n ç a g e ,   n o t a m m e n t   à  l ' e a u   du  r o b i n e t   p u i s  

à  l ' e a u   d é i o n i s é e ,   on  t r a i t e   l a   s u r f a c e   m é t a l l i q u e   p a r  

l a   c o m p o s i t i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n .  

C e l l e - c i   r e n f e r m e   un  c o m p o s é   du  t i t a n e   t r i v a l e n t  

à  une  c o n c e n t r a t i o n   e f f i c a c e ,   n o t a m m e n t   de  0 , 0 1   à  2  g ,  
de  p r é f é r e n c e   de  0 ,2   à  0 ,6   g  de  t i t a n e   t r i v a l e n t   p a r  

l i t r e   e t   p r é s e n t e   un  pH  a c i d e ,   n o t a m m e n t   de  2  à  7,  d e  

p r é f é r e n c e   de  2  à  5 .  

Les  p r o p o r t i o n s   de  0 ,2   à  0 ,6   g  de  t i t a n e   t r i v a -  

l e n t   p a r   l i t r e   c o r r e s p o n d e n t   à  une  v a l e u r   de  4 , 1 7 . 1 0 - 3  

à  1 , 2 5 . 1 0 - 2   a t o m e - g r a m m e   de  t i t a n e   t r i v a l e n t   pa r   l i t r e .  

Le  pH  p e u t   ê t r e   a j u s t é   à  l ' a i d e   de  s o u d e ,   d ' a m -  

m o n i a q u e ,   d ' a c i d e   f l u o r h y d r i q u e ,   d ' a c i d e   n i t r i q u e   e t  

d ' a u t r e s  a c i d e s   ou  b a s e s .  

La  c o m p o s i t i o n   e s t   mise   en  o e u v r e   à  une  t e m p é -  

r a t u r e   i n f é r i e u r e   à  90°C  et  n o t a m m e n t   c h o i s i e   d a n s   l a  

gamme  de  18  à  6 0 ° C .  

Le  t r a i t e m e n t   a  l i e u ,   de  p r é f é r e n c e ,   pa r   i m m e r -  

s i o n   de  la   s u r f a c e   m é t a l l i q u e   d a n s   la   c o m p o s i t i o n   p e n -  



d a n t   une  d u r é e   g é n é r a l e m e n t   c o m p r i s e   e n t r e   10  e t   60  s e -  

c o n d e s .  

La  c o m p o s i t i o n   p e u t   é g a l e m e n t   ê t r e   a p p l i q u é e   p a r  
p u l v é r i s a t i o n  ;   c e t t e   t e c h n i q u e   e s t   m o i n s   a v a n t a g e u s e  

en  r a i s o n   de  la   s e n s i b i l i t é   du  t i t a n e   t r i v a l e n t   à  l ' é -  

g a r d   de  l ' o x y d a t i o n .  

Le  t r a i t e m e n t   e s t   s u i v i   d ' u n   r i n ç a g e   à  l ' e a u   e t  

d ' u n   s é c h a g e ,   n o t a m m e n t   à  c h a u d ,   de  l a   s u r f a c e   m é t a l l i -  

que   a v a n t   a p p l i c a t i o n   é v e n t u e l l e   d ' u n e   p e i n t u r e   p o u v a n t  
ê t r e   c h o i s i e   p a r m i   l e s   l a q u e s ,   v e r n i s ,   émaux  e t   a u t r e s ,  

a p p l i q u é s   pa r   t o u t   p r o c é d é   c o n v e n a b l e .  

Le  r i n ç a g e   a v a n t   a p p l i c a t i o n   des   p e i n t u r e s   p e r m e t  

de  d i m i n u e r   le   r i s q u e   de  c l o q u a g e   de  c e s   d e r n i è r e s .  

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

f é r é e   p e u t   ê t r e   t e s t é e   pa r   l ' e s s a i   au  b r o u i l l a r d   s a l i n  

d o n t   i l   s e r a   p l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t   q u e s t i o n   en  r a p p o r t  

a v e c   l e s   e x e m p l e s .   Ce  t e s t   e s t   d é c r i t   d a n s   l e s   n o r m e s  

a m é r i c a i n e s   ASTM  B  117  e t   ASTM  D  1 6 5 4 - 6 1 .   L ' a p p r é c i a t i o n  

de  l a   r é s i s t a n c e   à  la   c o r r o s i o n   c o n f é r é e   se  f a i t   à  l ' a i -  

de  d ' u n e   é c h e l l e   a l l a n t   de  0  ( r é s i s t a n c e   n u l l e )   à  10  

( t r è s   b o n n e   r é s i s t a n c e   à  la   c o r r o s i o n ) .  

Le  c o m p o s é   de  t i t a n e   t r i v a l e n t   p e u t   ê t r e   c h o i s i  

d a n s   l e   g r o u p e   c o m p r e n a n t   le   c h l o r u r e ,   l e   b r o m u r e ,   l e  

f l u o r u r e ,   l ' o x a l a t e   e t   le   s u l f a t e   de  t i t a n e   t r i v a l e n t  

q u i   se  s o n t   r é v é l é s   p a r t i c u l i è r e m e n t   a c t i f s .  

A v a n t a g e u s e m e n t   la   c o m p o s i t i o n   c o n f o r m e   à  l ' i n -  

v e n t i o n   e s t   p r é p a r é e   au  d é p a r t   s o u s   la   f o r m e   d ' u n   c o n -  

c e n t r é  ;   à  t i t r e   i n d i c a t i f ,   on  s i g n a l e   que   ce  c o n c e n t r é  

p e u t   c o n t e n i r   e n v i r o n   10  à  50  g  de  t i t a n e   t r i v a l e n t   p a r  

l i t r e .  

Ce  c o n c e n t r é   q u i   c o n d u i t   à  l a   c o m p o s i t i o n   s e l o n  

l ' i n v e n t i o n   pa r   d i l u t i o n   avec   la   q u a n t i t é   c o n v e n a b l e  

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

t i o n   d ' a g e n t s   p o l l u a n t s   t e l s   que  l e   m a g n é s i u m   et   l e  

c a l c i u m ,   c o n t i e n t   é g a l e m e n t   l e s   a u t r e s   c o n s t i t u a n t s  

é v e n t u e l s   de  la   c o m p o s i t i o n ,   à  s a v o i r   n o t a m m e n t  :  

-  une  f a i b l e   q u a n t i t é ,   n o t a m m e n t   de  l ' o r d r e   d e  

0 , 0 0 1   à  0 , 0 2   g / 1   d ' a g e n t s   t e n s i o - a c t i f s ,   en  p a r t i c u l i e r  



du  t y p e   o r g a n i q u e   t e l s   que  l e s   a l c o y l s u l f o n a t e s   de  s o -  
dium  ou  l e s   h y d r o c a r b u r e s   é t h o x y l é s ,  

-  une  f a i b l e   p r o p o r t i o n ,   n o t a m m e n t   de  1  mg/1  à  

500  mg/1  d ' a g e n t s   s t a b i l i s a n t s ,   en  p a r t i c u l i e r   t e l s   q u e  

le   p y r o g a l l o l   ou  l ' h y d r o q u i n o n e .  

En  r a i s o n   de  la   s e n s i b i l i t é   du  t i t a n e   t r i v a l e n t  

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

e s t   m a i n t e n u   à  l ' a b r i   de  l ' a i r   j u s q u ' a u   moment  de  s o n  

u t i l i s a t i o n .  

C e t t e   même  s e n s i b i l i t é   du  t i t a n e   t r i v a l e n t   f a i t  

que  la   c o m p o s i t i o n   s e l o n   l ' i n v e n t i o n   d o i t   ê t r e   r é g é n é -  

r é e   p o u r   m a i n t e n i r   à  une  v a l e u r   e f f i c a c e   sa  c o n c e n t r a -  

t i o n   en  t i t a n e   t r i v a l e n t ,   ce  q u i   p e u t   ê t r e   r é a l i s é   p a r  
mise   en  c o n t a c t   a v e c   un  moyen  de  r é d u c t i o n ,   n o t a m m e n t  

un  a g e n t   r é d u c t e u r .  

Du  p o i n t   de  vue  p r a t i q u e ,   on  p e u t   f a i r e   c o m p o r -  

t e r   à  l ' e n c e i n t e   de  t r a i t e m e n t   c o n t e n a n t   l a   c o m p o s i t i o n  

une  c o n d u i t e   de  d é r i v a t i o n   d a n s   l a q u e l l e   on  d i s p o s e  

l ' a g e n t   r é d u c t e u r .  

Si  le   t r a i t e m e n t   pa r   i m m e r s i o n   e s t   du  t y p e   s t a -  

t i q u e ,   on  p e u t   p r é l e v e r   l a   c o m p o s i t i o n   au  f o n d   de  l ' e n -  

c e i n t e ,   la   f a i r e   p a s s e r   pa r   la   c o n d u i t e   de  d é r i v a t i o n  

c o n t e n a n t   l ' a g e n t   de  r é d u c t i o n   e t   l a   r é i n t r o d u i r e   à  l a  

s u r f a c e   du  b a i n   c o n s t i t u a n t   la   c o m p o s i t i o n .  

Si  le   t r a i t e m e n t   d ' i m m e r s i o n   e s t   du  t y p e   d y n a m i -  

que  avec   t r a n s l a t i o n   des   p i è c e s   c o m p o r t a n t   l e s   s u r f a c e s  

p h o s p h a t é e s   à  t r a i t e r ,   on  s ' a r r a n g e r a   a v a n t a g e u s e m e n t  

p o u r   que  le   s e n s   du  c o u r a n t   c r é é   au  s e i n   de  la   c o m p o s i -  

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

r i v a t i o n ,   s o i t   c o n t r a i r e   au  m o u v e m e n t   de  t r a n s l a t i o n  

des   p i è c e s .  

Le  moyen  de  r é d u c t i o n   p e u t   ê t r e   s o i t   un  a g e n t  

r é d u c t e u r   m é t a l l i q u e   ou  c h i m i q u e   d i s p o s é   dans   une  c o -  

l o n n e ,   s o i t   une  c e l l u l e   d ' é l e c t r o l y s e ,   l a   c o l o n n e   ou  l a  

c e l l u l e   é t a n t   t r a v e r s é e   par   la   c o m p o s i t i o n   à  r é g é n é r e r  

en  c o n t i n u   ou  en  d i s c o n t i n u   de  f a ç o n   t e l l e   que  la   c o n -  

c e n t r a t i o n   en  t i t a n e   t r i v a l e n t   s o i t   m a i n t e n u e   à  la   v a -  

l e u r   e f f i c a c e  ;   on  s u i t   l e s   e f f e t s   de  l ' o x y d a t i o n   d u  



b a i n   e t / o u   de  la   r é g é n é r a t i o n   p a r   s i m p l e   d o s a g e   v o l u m é -  

t r i q u e   o x y d o - r é d u c t e u r   e t   on  met  en  r o u t e   ou  on  s t o p p e   j  

la   r é g é n é r a t i o n   l o r s q u e   l a   p r o p o r t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n  

en  t i t a n e   t r i v a l e n t   s o r t   des   l i m i t e s   i n d i q u é e s  p l u s  

h a u t .  

Les  a g e n t s   r é d u c t e u r s   u t i l i s é s   p e u v e n t   ê t r e  

c o n s t i t u é s  :  

-  l o r s q u ' i l   s ' a g i t   de  r é d u c t e u r s   m é t a l l i q u e s ,  

p a r   de  l ' a m a l g a m e   s o l i d e   de  z i n c ,   p a r   des   g r a i n s   d e  

c a d m i u m ,   p a r   des   m é t a u x   de  R a n e y ,   l a   r é d u c t i o n   s ' e f f e c -  

t u a n t   b i e n   en  m i l i e u   a c i d e   c h l o r h y d r i q u e   ou  s u l f u r i q u e  

( 0 , 5   à  2  N ) ,  

-  l o r s q u ' i l   s ' a g i t   de  r é d u c t e u r s   c h i m i q u e s ,   p a r  
des   b o r o h y d r u r e s   ou  h y p o p h o s p h i t e s   de  m é t a u x   a l c a l i n s  

du  g r o u p e   c o m p r e n a n t   NaBH4,  KBH4,  NaH2PO2,  H 2 0  ;   l ' e m -  

p l o i   de  c e s   a g e n t s   se  f a i t   à  c h a u d   e t   n é c e s s i t e   la   p r é -  

s e n c e   d ' u n   c a t a l y s e u r  ;   i l   p e r m e t   n o t a m m e n t   d ' a m e n e r  

l e   f l u o t i t a n a t e   de  p o t a s s i u m   ( K 2 T i F 6 )   en  T i F 3 .  
Quand  la   r é d u c t i o n   e s t   r é a l i s é e   au  moyen  d ' u n e  

é l e c t r o l y s e ,   on  u t i l i s e   une  é l e c t r o d e   i n e r t e ,   l e   p r o c é d é  

é t a n t   c e l u i   u t i l i s é   d a n s   l e s   b a t t e r i e s   r e d o x .  

Compte   t e n u   de  l ' e x p o s é   q u i   p r é c è d e ,   i l   s e r a  

a v a n t a g e u x   p o u r   l ' u t i l i s a t e u r   de  d i s p o s e r   s i m u l t a n é m e n t  

de  l a   c o m p o s i t i o n   de  t r a i t e m e n t   e t   des   moyens   de  r é d u c -  

t i o n   p e r m e t t a n t   de  r é g é n é r e r   e t   é v e n t u e l l e m e n t   de  p r é -  

p a r e r  l a d i t e   c o m p o s i t i o n .  

L ' u n   des   o b j e t s   de  l ' i n v e n t i o n   e s t   donc   c o n s t i -  

t u é   p a r   un  p r o d u i t   i n d u s t r i e l   c o m p r e n a n t ,   d ' u n e   p a r t   l a  

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

d a n s   l e q u e l   le   t i t a n e   e s t   de  p r é f é r e n c e   à  l ' é t a t   t r i v a -  

l e n t   e t ,   d ' a u t r e   p a r t   un  moyen  de  r é d u c t i o n   p r o p r e   à  

r é g é n é r e r ,   p a r   r é d u c t i o n   du  t i t a n e   t é t r a v a l e n t   en  t i t a n e  

t r i v a l e n t ,   l a   c o m p o s i t i o n   p r é p a r é e   à  p a r t i r   du  c o n c e n t r é  

e t ,   s i   n é c e s s a i r e ,   d ' a m e n e r   d a n s   une  p r e m i è r e   p h a s e   l a  

c o n c e n t r a t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n   en  t i t a n e   t r i v a l e n t   à  

la   v a l e u r   r e c h e r c h é e   d a n s   le   cas   où  le   c o n c e n t r é   d e  

d é p a r t   e s t   à  b a s e   de  t i t a n e   t é t r a v a l e n t   ou  c o n t i e n t   u n e  

t r o p   f a i b l e   p r o p o r t i o n   de  t i t a n e   t r i v a l e n t .  



Les  e x e m p l e s   q u i   s u i v e n t   s o n t   r e l a t i f s   à  d e s   m o d e s  

de  r é a l i s a t i o n   p r é f é r é s   de  l ' i n v e n t i o n   e t   m o n t r e n t ,   d e  

pa r   l e s   r é s u l t a t s   r é u n i s ,   l e s   a v a n t a g e s   de  c e l l e - c i .  

EXEMPLE  1 

Q u i n z e   é p r o u v e t t e s   c o n s t i t u é e s   pa r   des   p a n n e a u x   e n  
" a c i e r   l a m i n é   à  f r o i d   de  q u a l i t é   c o u r a n t e "   d ' é p a i s s e u r  

8 / 1 0   mm  e t   m e s u r a n t   150  mm  x  70  mm,  s o n t   s o i g n e u s e m e n t  

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

e l l e s   s o n t   e n s u i t e   s o u m i s e s   à  un  t r a i t e m e n t   de  p h o s p h a -  

t a t i o n   au  t r e m p é .  

Pour   ce  t r a i t e m e n t ,   on  u t i l i s e   une  c o m p o s i t i o n   d e  

p h o s p h a t a t i o n   du  c o m m e r c e ,   n o t a m m e n t   c e l l e   c o n n u e   s o u s  
la   m a r q u e   " D u r i d i n e   4 9 "  ®  e t   d o n t   la   c o n c e n t r a t i o n   e s t  

d e  3   %  en  p o i d s .  

C e t t e   c o m p o s i t i o n   c o n t i e n t   des   a g e n t s   p h o s p h a t a n t s  

e t   des   t e n s i o - a c t i f s .  

Son  pH  e s t   de  4 ,8   à  4 , 9 .  
E l l e   e s t   m i se   en  o e u v r e   à  6 0 ° C .  

La  d u r é e   de  la   t r e m p e   d e s   é p r o u v e t t e s   d a n s   l a   c o m -  

p o s i t i o n   de  p h o s p h a t a t i o n   e s t   de  10  m i n u t e s .  

Le  r e v ê t e m e n t   o b t e n u   e s t   un  r e v ê t e m e n t   de  p h o s p h a t e  

de  f e r   d o n t   le   p o i d s   de  c o u c h e   v a r i e   e n t r e   0 ,2   e t  

0 ,3   g / m 2 .  

On  d i v i s e   l e s   q u i n z e   é p r o u v e t t e s   d o n t   l a   s u r f a c e  

e s t   a i n s i   p h o s p h a t é e   en  t r o i s   s é r i e s   de  c i n q .  

La  p r e m i è r e   s é r i e   ou  S é r i e   (1)  n ' e s t   s o u m i s e   à  a u -  

cun  t r a i t e m e n t   d e s t i n é   à  a c c r o î t r e   l a   p r o t e c t i o n   c o n t r e  

la   c o r r o s i o n  ;   e l l e   e s t   s i m p l e m e n t   s o u m i s e   à  d e u x   r i n -  

ç a g e s   s u c c e s s i f s ,   à  s a v o i r  :  

-  u n   r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t e m p s   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  un  r i n ç a g e   à  l ' e a u   d é i o n i s é e  :  

-  t e m p s   :  30  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e .  

La  d e u x i è m e   s é r i e   ou  S é r i e   (2)  e s t   s o u m i s e   à  u n  

t r a i t e m e n t   de  c h r o m a t a g e .   On  p r o c è d e   s u c c e s s i v e m e n t   à  :  



-  un  r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t emps   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  un  r i n ç a g e   f i n a l   d a n s   une  s o l u t i o n   c h r o m i q u e   d e  

pH  é g a l   à  3 , 4 ,   q u i   e s t   p r é p a r é e   a v e c   de  l ' e a u  

d é i o n i s é e   e t   q u i   c o n t i e n t   0 , 2 5   g / 1   de  c h r o m e  

h e x a v a l e n t   a i n s i   que  0 , 0 6   g / 1   de  c h r o m e   t r i v a l e n t  :  

-  t e m p s   :  30  s e c o n d e s   a u  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  un  r i n ç a g e   à  l ' e a u   d é i o n i s é e  :  

-  t e m p s   :  5  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e .  

La  t r o i s i è m e   s é r i e   ou  S é r i e   (3)  e s t   s o u m i s e   au  t r a i -  

t e m e n t   c o n f o r m e   à  l ' i n v e n t i o n .   On  p r o c è d e   s u c c e s s i v e m e n t  

à  :  

-  u n   r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t e m p s   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  u n   r i n ç a g e   f i n a l   d a n s   une  s o l u t i o n   de  c h l o r u r e   d e  

t i t a n e   t r i v a l e n t   p r é p a r é e   à  l ' a i d e   d ' e a u   d é i o n i s é e  

c o n t e n a n t   0 , 3 3   g / 1   de  t i t a n e   t r i v a l e n t   e t   d o n t   l e  

pH  e s t   a j u s t é   a v e c   de  l a   s o u d e   à  3 , 4  :  

-  t e m p s   :  30  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  u n   r i n ç a g e   à  l ' e a u   d é i o n i s é e  :  

-  t e m p s   :  5  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e .  

Les  q u i n z e   é p r o u v e t t e s   a i n s i   t r a i t é e s   s o n t   s é c h é e s  

d a n s   une   é t u v e   à  150°C  p e n d a n t   5  m i n u t e s ,   p u i s   on  l e u r  

a p p l i q u e   au  t r e m p é   une  p e i n t u r e   h y d r o s o l u b l e   ( n o t a m m e n t  

c e l l e   de  marque   BOUVET,  r é f é r e n c e  :   P r i m a i r e   A6  n o i r  

s a t i n é   n°  63  04  44)  en  r e s p e c t a n t   l e s   c o n d i t i o n s   s t i p u -  

l é e s   p a r   le   f o u r n i s s e u r ,   à  s a v o i r  :  

-  v i s c o s i t é  :   25  à  30  s e c o n d e s ,   m e s u r é e  

à  la   c o u p e   Ford   n°  4 ,  

-  pH :   8 , 8   à  9 , 2  

-  t e m p s   d ' é g o u t t a g e  :   10  m i n u t e s  

-  t emps   e t   t e m p é r a t u r e   de  c u i s s o n  :   15  m i -  

n u t e s   à  1 6 0 ° C .  



On  t r a i t e   t r o i s   a u t r e s   j e u x   de  q u i n z e   é p r o u v e t t e s  

d a n s   l e s   mêmes  c o n d i t i o n s .  

Les  é p r o u v e t t e s   s o n t   e n s u i t e   s o u m i s e s   à  un  e s s a i  

de  c o r r o s i o n   au  b r o u i l l a r d   s a l i n   à  5  %  à  une  t e m p é r a t u r e  

de  35°C  d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   s p é c i f i é e s   d a n s   la   n o r m e  

ASTM  B  117 .   A p r è s   96  h e u r e s   d ' e x p o s i t i o n   à  ce  b r o u i l l a r d  

s a l i n ,   on  e x a m i n e   l e s   r é s u l t a t s   o b t e n u s   en  u t i l i s a n t   l a  

no rme   ASTM  D  1 6 5 4 - 6 1 .   Ces  r é s u l t a t s   s o n t   i n d i q u é s   d a n s  

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

l e s   t r o i s   j e u x   de  q u i n z e   é p r o u v e t t e s .  

Ces  r é s u l t a t s   m o n t r e n t   que  l e s   é p r o u v e t t e s   t r a i -  

t é e s   a v e c   une  c o m p o s i t i o n   à  b a s e   de  t i t a n e   t r i v a l e n t  

m a n i f e s t e n t   une  r é s i s t a n c e   à  la   c o r r o s i o n   é q u i v a l e n t e   à  

un  t r a i t e m e n t   de  c h r o m a t a g e   c l a s s i q u e .   C e t t e   p e r f o r m a n c e  

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

c h l o r u r e   a p p o r t é   pa r   le   c h l o r u r e   de  t i t a n e   ( I I I )   e s t  

b i e n   c o n n u e   pour   son  e f f e t   n é f a s t e   d a n s   ce  t y p e   de  b a i n  

s u r   la   t e n u e   à  la   c o r r o s i o n .  

EXEMPLE  2 

On  u t i l i s e   v i n g t - c i n q   é p r o u v e t t e s   c o n s t i t u é e s   p a r  



d e s   p a n n e a u x   en  " a c i e r   l a m i n é   à  f r o i d   de  q u a l i t é   c o u -  

r a n t e "   d ' é p a i s s e u r   8 / 1 0   mm  e t   m e s u r a n t   150  mm  x  70  mm. 

Ces  é p r o u v e t t e s   s o n t   s o i g n e u s e m e n t   d é g r a i s s é e s   à  l ' a i d e  

de  t r i c h l o r é t h y l è n e   p u i s   d ' a c é t o n e   a v a n t   de  s u b i r   u n  

t r a i t e m e n t   de  c o n v e r s i o n   p h o s p h a t a n t e   au  t r e m p é .  

Ce  t r a i t e m e n t   e s t   r é a l i s é   avec   l a   même  c o m p o s i -  

t i o n   de  p h o s p h a t a t i o n   q u ' à   l ' e x e m p l e   1  e t   d a n s   l e s   c o n -  

d i t i o n s   d é c r i t e s   à  c e t   e x e m p l e .  

Le  r e v ê t e m e n t   o b t e n u   e s t   un  r e v ê t e m e n t   de  p h o s -  

p h a t e   de  f e r   d o n t   l e   p o i d s   de  c o u c h e   v a r i e   e n t r e   0 ,2   e t  

0 ,3   g / m 2 .   On  f o r m e   c i n q   s é r i e s   de  c i n q   é p r o u v e t t e s   q u i  

s o n t   t r a i t é e s   comme  s u i t .  

S é r i e   ( 1 )  :  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t e m p s   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   d é i o n i s é e  :  

-  t e m p s   :  30  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   6 0 ° C .  

S é r i e   ( 2 )  :  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t e m p s   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  c h r o m a t a g e   d a n s   une   s o l u t i o n   c h r o m i q u e   p r é p a -  

r é e   à  p a r t i r   d ' e a u   d é i o n i s é e  q u i   c o n t i e n t  

0 , 2 5   g /1   de  c h r o m e   h e x a v a l e n t   e t   0 , 0 6   g /1   d e  

c h r o m e   t r i v a l e n t   e t   d o n t   l e   pH  e s t   3 , 4  :  

-  t e m p s   :  30  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   6 0 ° C ,  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   d é i o n i s é e  :  

-  t e m p s   :  5  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e .  

S é r i e   ( 3 )  :  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t e m p s   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

- t r a i t e m e n t   p a r   r i n ç a g e   f i n a l   d a n s   une  s o l u t i o n  

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



d ' e a u   d é i o n i s é e   q u i   c o n t i e n t   5  g / 1   de  f l u o t i -  

t a n a t e   de  p o t a s s i u m   ( s o i t   e n v i r o n   1  g /1   d e  

t i t a n e   t é t r a v a l e n t )  e t   d o n t   le   pH  e s t   a j u s t é  

à  4 , 5   a v e c   de  l a   s o u d e  :  

-  t emps   :  30  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   6 0 ° C ,  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   d é i o n i s é e  :  

-  t e m p s   :  5  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e .  

S é r i e   ( 4 )  :  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t emps   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  t r a i t e m e n t   pa r   r i n ç a g e   f i n a l   d a n s   une  s o l u t i o n  

de  f l u o t i t a n a t e   de  p o t a s s i u m   e t   d ' h y p o p h o s p h i t e  

de  s o d i u m   p r é p a r é e   à  p a r t i r   d ' e a u   d é i o n i s é e  

c o n t e n a n t   5  g / 1   de  t i t a n e   t é t r a v a l e n t   e t  

10  g /1   d ' h y p o p h o s p h i t e   de  s o d i u m   a v e c   un  pH 

a j u s t é   à  4 ,5   a v e c   de  l a   s o u d e  :  

-  t e m p s   :  30  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   6 0 ° C ,  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   d é i o n i s é e  :  

-  t e m p s   :  5  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e .  

S é r i e   ( 5 )  :  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t e m p s   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  t r a i t e m e n t   s e l o n   l ' i n v e n t i o n   pa r   r i n ç a g e   f i n a l  

d a n s   une  s o l u t i o n   de  f l u o r u r e   de  t i t a n e   t r i v a -  

l e n t   c o n t e n a n t   0 ,3   g /1   de  t i t a n e   t r i v a l e n t .  

C e t t e   s o l u t i o n   e s t   p r é p a r é e   pa r   d i s s o l u t i o n   d e  

5  g  de  f l u o t i t a n a t e   de  p o t a s s i u m   e t   10  g  d ' h y -  

p o p h o s p h i t e   de  s o d i u m   ( N a H 2 P 0 2 ,  H 2 0 )   d a n s   u n  

l i t r e   d ' e a u   d é i o n i s é e ,   c h a u f f a g e   de  ce  m é l a n g e  

à  60°C  e t   c i r c u l a t i o n   en  c i r c u i t   f e r m é   à  l ' a i -  

de  d ' u n e   pompe  p é r i s t a l t i q u e   s u r   une  c o l o n n e  

c o n t e n a n t   30  g  de  p o u d r e   de  z i n c .  



En  r e s p e c t a n t   un  d é b i t   de  c i r c u l a t i o n   de  0 ,7   1 /  

h e u r e ,   on  o b t i e n t   au  b o u t   d ' u n e   h e u r e   une  s o l u -  

t i o n   de  pH  =  4 ,5   c o n t e n a n t   0 ,3   g / 1   de  t i t a n e  

t r i v a l e n t   que  l ' o n   p e u t   u t i l i s e r   t e l   que  ( l e  

s c h é m a   du  m o n t a g e   u t i l i s é   e s t   m o n t r é   en  f i g u r e  

1  e t   l a   c o u r b e   d ' o b t e n t i o n   du  t i t a n e   t r i v a l e n t  

en  f i g u r e   2 ) .  

Le  m o n t a g e   m o n t r é   f i g u r e   1  c o m p o r t e  :  

-  une  e n c e i n t e   1  c o n t e n a n t   des   moyens   de  c h a u f f a -  

ge ,   p a r   e x e m p l e   une  r é s i s t a n c e   c h a u f f a n t e   l a ,   a i n s i   q u e  

la   c o m p o s i t i o n   lb  d a n s   l a q u e l l e   e s t   e f f e c t u é   le   t r a i t e -  

m e n t ,  

-  des   moyens   de  r é d u c t i o n   du  t i t a n e   t é t r a v a l e n t  

en  t i t a n e   t r i v a l e n t   c o m p r e n a n t   un  r é d u c t e u r   m é t a l l i q u e  

R  d i s p o s é   à  l ' i n t é r i e u r   d ' u n e   c o l o n n e   2  f i x é e   s u r   u n  

s u p p o r t   3  de  f a ç o n   à  d é b o u c h e r   a u - d e s s u s   de  l a   c o m p o s i -  

t i o n   l b ,  

-  une   pompe  4  r e l i é e   p a r   une   c a n a l i s a t i o n   5  a u  

f o n d   de  l ' e n c e i n t e   1  e t   p a r   une   c a n a l i s a t i o n   6  au  s o m m e t  

de  l a   c o l o n n e   2  e t   p r o p r e   à  p r é l e v e r   d a n s   l ' e n c e i n t e   1 

une   f r a c t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n   lb  e t   de  l a   f a i r e   p a s s e r  

p a r   la   c o l o n n e   2 .  

La  c o u r b e   C  m o n t r é e   f i g u r e   2  i l l u s t r e   la   v a r i a -  

t i o n   de  l a   t e n e u r   du  b a i n   en  g r ammes   de  T i ( I I I )   p a r  
l i t r e   de  c o m p o s i t i o n   ( axe   des   o r d o n n é e s )   en  f o n c t i o n   d u  

t e m p s   T  e x p r i m é   en  m i n u t e s   p e n d a n t   l e q u e l   e s t   m a i n t e n u  

l e   r e c y c l a g e   ( axe   des   a b s c i s s e s )   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   q u i  

v i e n n e n t   d ' ê t r e   p r é c i s é e s .  

Le  t r a i t e m e n t   d a n s   c e t t e   s o l u t i o n   e s t   comme  s u i t  :  

-  t emps   :  30  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   6 0 ° C ,  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   d é i o n i s é e  :  

-  t e m p s   :  5  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e .  

Les  é p r o u v e t t e s   a i n s i   p r é p a r é e s   s o n t   s é c h é e s   d a n s  

une  é t u v e   à  150°C  p e n d a n t   5  m i n u t e s ,   p u i s   on  l e u r   a p p l i -  

que   au  t r e m p é   la   p e i n t u r e   h y d r o s o l u b l e   de  l ' e x e m p l e   1 

en  r e s p e c t a n t   l e s   c o n d i t i o n s   d é c r i t e s   à  c e t   e x e m p l e .  



Les  é p r o u v e t t e s   s o n t   e n s u i t e   s o u m i s e s   à  un  e s s a i  

de  c o r r o s i o n   au  b r o u i l l a r d   s a l i n   à  5  %  à  une  t e m p é r a t u r e  

de  35°C  d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   s p é c i f i é e s   d a n s   l a   n o r m e  

ASTM  B  117.   A p r è s   96  h e u r e s   d ' e x p o s i t i o n   a u d i t   b r o u i l -  

l a r d   s a l i n ,   on  e x a m i n e   l e s   r é s u l t a t s   o b t e n u s   c o n f o r m é -  

ment   à  la   norme  ASTM  D  1 6 5 4 - 6 1 .   Ces  r é s u l t a t s   s o n t   i n d i -  

q u é s   d a n s   le   t a b l e a u   I I   c i - d e s s o u s  ;   i l s   r e p r é s e n t e n t  

l e s   m o y e n n e s   des   r é s u l t a t s   des   e s s a i s   r é a l i s é s   s u r   t r o i s  

i e u x   de  v i n q t - c i n q   é p r o u v e t t e s .  

Ces  r é s u l t a t s   m o n t r e n t   que ,   dès   que  la   c o m p o s i -  

t i o n   c o n t i e n t   une  q u a n t i t é   s u f f i s a n t e   de  t i t a n e   t r i v a -  

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

l e n t e s   à  c e l l e s   d ' u n   r i n ç a g e   c h r o m i q u e   c l a s s i q u e .  

EXEMPLE  3 

T r o i s   s é r i e s   de  c i n q   é p r o u v e t t e s   c o n s t i t u é e s   p a r  
des  p a n n e a u x   en  " a c i e r   l a m i n é   à  f r o i d   de  q u a l i t é   c o u -  



r a n t e "   d ' é p a i s s e u r   8 / 1 0   mm  e t   m e s u r a n t   150  x  70  mm,  s o n t  

s o i g n e u s e m e n t   d é g r a i s s é e s   au  t r i c h l o r é t h y l è n e   p u i s   à  

l ' a c é t o n e   a v a n t   d ' ê t r e   s o u m i s e s   aux  t r a i t e m e n t s   s u i -  

v a n t s  :  

-  d é g r a i s s a g e   au  j e t   à  l ' a i d e   d ' u n e   c o m p o s i t i o n  

de  d é g r a i s s a g e   a l c a l i n ,   n o t a m m e n t   c e l l e   q u i  

e s t   c o m m e r c i a l i s é e   s o u s   l a   m a r q u e   " R i d o l i n e  

910"  e t   d o n t  

-  l a   c o n c e n t r a t i o n   d ' u t i l i s a t i o n   e s t  

de  1  %  en  p o i d s ,  

-  l a   t e m p é r a t u r e   d ' a p p l i c a t i o n   de  60°C  e t  

-  la   d u r é e   du  t r a i t e m e n t   de  90  s e c o n d e s ,  

-  la   p r e s s i o n   d ' a p p l i c a t i o n   é t a n t   d e  

1 ,5   b a r ,  

r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t e m p s   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  c o n v e r s i o n   p h o s p h a t a n t e   au  j e t   à  l ' a i d e   d ' u n e  

s o l u t i o n   de  p h o s p h a t a t i o n ,   n o t a m m e n t   c e l l e  

c o m m e r c i a l i s é e   s o u s   l a   m a r q u e   " G r a n o d i n e   1 6 "  

d o n t  

-  la   c o n c e n t r a t i o n   en  a g e n t s   p h o s p h a t a n t s  

e t   t e n s i o - a c t i f s   e s t   de  1 ,6   %  en  v o l u m e ,  

-  l a   t e m p é r a t u r e   d ' a p p l i c a t i o n   de  5 5 ° C ,  

-  la   d u r é e   d ' a p p l i c a t i o n   de  1  m i n u t e   e t  

-  l a   p r e s s i o n   de  0 ,8   b a r .  

On  o b t i e n t   un  r e v ê t e m e n t   de  p h o s p h a t e   de  z i n c  

d o n t   l e   p o i d s   de  c o u c h e   v a r i e   e n t r e   2  e t   3  g / m 2 .  

Les  t r o i s   s é r i e s   de  c i n q   é p r o u v e t t e s   s o n t   a l o r s  

t r a i t é e s   r e s p e c t i v e m e n t   comme  l e s   t r o i s   s é r i e s   de  c i n q  

é p r o u v e t t e s   de  l ' e x e m p l e   1 .  

Aprè s   s é c h a g e   e t   a p p l i c a t i o n   de  la   p e i n t u r e   h y -  

d r o s o l u b l e   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   de  l ' e x e m p l e   1,  l e s   t r o i s  

s é r i e s   d ' é p r o u v e t t e s   s o n t   t r a i t é e s   de  la   f a ç o n   d é c r i t e  

d a n s   la   norme   ASTM  B  117.   A p r è s   384  h e u r e s   d ' e x p o s i t i o n  

au  b r o u i l l a r d   s a l i n ,   on  e x a m i n e   l e s   r é s u l t a t s   o b t e n u s   e n  

U t i l i s a n t   la   norme  ASTM  1 6 5 4 - 6 1 .   Ces  r é s u l t a t s   s o n t   i n -  

d i q u é s   d a n s   le   t a b l e a u   I I I   c i - d e s s o u s  ;   i l s   r e p r é s e n t e n t  



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

des   e s s a i s   e f f e c t u é s   avec   t r o i s   j e u x   de  t r o i s   s é r i e s   d e  

c i n q   é p r o u v e t t e s .  

Ces  r é s u l t a t s   c o n f i r m e n t   l e s   c o n c l u s i o n s   f o r m u -  

l é e s   à  l ' e x e m p l e   1 .  

EXEMPLE  4 

On  u t i l i s e   t o u j o u r s   des   é p r o u v e t t e s   c o n s t i t u é e s  

pa r   des   p a n n e a u x   en  " a c i e r   l a m i n é   à  f r o i d   de  q u a l i t é  

c o u r a n t e "   d ' é p a i s s e u r   8 / 1 0   mm  e t   m e s u r a n t   150  x  7 0  m m .  

C e s  é p r o u v e t t e s   s o n t   s o i g n e u s e m e n t   d é g r a i s s é e s   au  t r i -  

c h l o r é t h y l è n e   p u i s   à  l ' a c é t o n e   a v a n t   d ' ê t r e  t r a i t é e s  

comme  s u i t  :  

-  d é g r a i s s a g e   au  j e t   au  moyen  d ' u n e   c o m p o s i t i o n  
de  d é g r a i s s a g e   a l c a l i n   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   d e  

l ' e x e m p l e   3 ,  

-  r i n ç a g e   à  l ' e a u   du  r o b i n e t  :  

-  t e m p s   :  10  s e c o n d e s   au  t r e m p é  

-  t e m p é r a t u r e  :   a m b i a n t e ,  

-  c o n v e r s i o n   p h o s p h a t a n t e   au  j e t   d a n s   l e s   c o n d i -  

t i o n s   de  l ' e x e m p l e   3 .  

On  o b t i e n t   un  r e v ê t e m e n t   de  p h o s p h a t e   de  z i n c  

d o n t   le   p o i d s   de  c o u c h e   v a r i e   e n t r e   2  et   3  g / m 2 .  

On  t r a i t e   t r o i s   j e u x   de  c i n q   s é r i e s   de  c i n q  



é p r o u v e t t e s   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   de  l ' e x e m p l e   2 .  

On  s o u m e t   t o u t e s   l e s   é p r o u v e t t e s   au  t e s t   d u  

b r o u i l l a r d   s a l i n   ( n o r m e   ASTM  B  1 1 7 ) .   A p r è s   384  h e u r e s   d e  

b r o u i l l a r d   s a l i n ,   on  e x a m i n e   l e s   r é s u l t a t s   o b t e n u s ,   e n  

u t i l i s a n t   l e s   d o n n é e s   de  l a   no rme   ASTM  D  1 6 5 4 - 6 1 .   Ces  r é -  

s u l t a t s   s o n t   i n d i q u é s   d a n s   le   t a b l e a u   IV  c i - d e s s o u s  ;  

i l s   r e p r é s e n t e n t   l e s   m o y e n n e s   des   r é s u l t a t s   o b t e n u s   a v e c  

l e s   t r o i s   j e u x .  

Ces  r é s u l t a t s   c o n f i r m e n t   l e s   c o n c l u s i o n s   f o r m u -  
l é e s   à  l ' e x e m p l e   2 .  

On  d i s p o s e   a i n s i ,   e t   ce  q u e l   que  s o i t   le  mode  d e  
r é a l i s a t i o n   a d o p t é ,   d ' u n e   c o m p o s i t i o n   e t   d ' u n   p r o c é d é   d e  

t r a i t e m e n t   des   s u r f a c e s   m é t a l l i q u e s   p h o s p h a t é e s   d o n t   l e s  

c a r a c t é r i s t i q u e s   e t   l e s   a v a n t a g e s   r é s u l t e n t   c l a i r e m e n t  

de  ce  q u i   p r é c è d e .  



Comme  i l   va  de  s o i   e t   comme  i l   r é s u l t e   d ' a i l -  

l e u r s   d é j à   de  ce  q u i   p r é c è d e ,   l ' i n v e n t i o n   ne  se  l i m i t e  

n u l l e m e n t   à  c e u x   de  s e s   modes  d ' a p p l i c a t i o n   e t   de  r é a -  

l i s a t i o n   qu i   on t   é t é   p l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t   e n v i s a g é s  ;  

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



1.  C o m p o s i t i o n   p o u r   le   t r a i t e m e n t   de  s u r f a c e s  

m é t a l l i q u e s   p h o s p h a t é e s ,   c a r a c t é r i s é e   pa r   le   f a i t  

q u ' e l l e   c o m p r e n d   une   p r o p o r t i o n   e f f i c a c e   de  c o m p o s é   d u  

t i t a n e   t r i v a l e n t   e t   q u ' e l l e   se  p r é s e n t e   a v e c   un  pH 

a c i d e .  

2.  C o m p o s i t i o n   s e l o n   l a   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   pa r   le   f a i t   q u ' e l l e   c o m p r e n d   du  t i t a n e   t r i v a l e n t  

à  une   c o n c e n t r a t i o n   de  0 , 0 1   à  2  g / 1 ,   de  p r é f é r e n c e   d e  

0 ,2   à  0 ,6   g /1   e t   q u ' e l l e   p r é s e n t e   un  pH  de  2  à  7 .  

3.  C o n c e n t r é   p o u r   la   p r é p a r a t i o n   d ' u n e   c o m p o s i -  

t i o n   s e l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  e t   2  pa r   d i l u t i o n  

a v e c   de  l ' e a u .  

4.  C o n c e n t r é   s e l o n   l a   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   p a r   le   f a i t   q u ' i l   c o m p r e n d   de  10  à  50  g  de  t i t a n e  

t r i v a l e n t   pa r   l i t r e .  

5.  C o n c e n t r é   s e l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   3 

e t   4,  c a r a c t é r i s é   p a r   le   f a i t   q u ' i l   c o n t i e n t   au  mo ins   u n  

a g e n t   t e n s i o - a c t i f   e t   au  m o i n s   un  a g e n t   s t a b i l i s a n t .  

6.  C o n c e n t r é   s e l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   3 

à  5,  c a r a c t é r i s é   p a r   l e   f a i t   q u ' i l  c o n t i e n t  :  

-  de  0 , 0 0 1   à  0 , 0 2   g / 1   d ' a g e n t s   t e n s i o - a c t i f s   d u  

t y p e   o r g a n i q u e   t e l s   que   l e s   a l c o y l s u l f o n a t e s   de  s o d i u m  

ou  l e s   h y d r o c a r b u r e s   é t h o x y l é s ,  

-  de  1  à  5 0 0  m g / l   d ' a g e n t s   s t a b i l i s a n t s   t e l s   q u e  
l e   p y r o g a l l o l   ou  l ' h y d r o q u i n o n e .  

7.  P r o c é d é   de  t r a i t e m e n t   de  s u r f a c e s   m é t a l l i -  

q u e s   p h o s p h a t é e s ,   c a r a c t é r i s é   pa r   l e   f a i t   q u ' a v a n t   a p -  

p l i c a t i o n   é v e n t u e l l e   d ' u n e   c o u c h e   de  p e i n t u r e ,   l a   s u r -  

f a c e   m é t a l l i q u e   p h o s p h a t é e   e s t   t r a i t é e   p a r   mi se   e n  

c o n t a c t   de  l a d i t e   s u r f a c e   a v e c   une  c o m p o s i t i o n   s e l o n  

l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  e t   2,  l a   d u r é e   de  m i se   e n  

c o n t a c t   d e v a n t   ê t r e   s u f f i s a n t e   p o u r   c o n f é r e r   à  la   s u r -  

f a c e   t r a i t é e   la   r é s i s t a n c e   à  la   c o r r o s i o n   r e c h e r c h é e .  

8.  P r o c é d é   s e l o n   la   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   pa r   le   f a i t   que   l a   s u r f a c e   à  t r a i t e r   e s t   i m m e r g é e  

d a n s   la   c o m p o s i t i o n   s e l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1 

e t   2 .  



9.  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   8,  c a r a c t é r i s é  

p a r   l e   f a i t   que  la   d u r é e   de  l ' i m m e r s i o n   e s t   de  10  à  60 

s e c o n d e s   e t   l a   t e m p é r a t u r e   de  la   c o m p o s i t i o n   i n f é r i e u r e  

à  90°C ,   de  p r é f é r e n c e   c o m p r i s e   e n t r e   18  e t   6 0 ° C .  

10.  P r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n   s e -  

l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  e t   2  et   m i se   en  o e u v r e  
d a n s   le   p r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   7  à  9 ,  
c a r a c t é r i s é   pa r   le   f a i t   que  le   t i t a n e   t r i v a l e n t   e s t ,  p r é -  

p a r é   in  s i t u   e t   a v a n t   l ' a p p l i c a t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n  

aux  s u r f a c e s   m é t a l l i q u e s   p h o s p h a t é e s ,   pa r   m i se   en  c o n -  

t a c t   du  t i t a n e   t é t r a v a l e n t   a v e c   un  moyen  de  r é d u c t i o n ,  

la   c o m p o s i t i o n   é t a n t   e n s u i t e ,   au  c o u r s   du  p r o c é d é   d e  

t r a i t e m e n t   des   s u r f a c e s   p h o s p h a t é e s ,   r é g é n é r é e   en  t i t a n e  

t r i v a l e n t   pa r   mi se   en  c o n t a c t   n o t a m m e n t   d ' u n e   f r a c t i o n  

d é r i v é e   de  la   c o m p o s i t i o n   a v e c   le   s u s d i t   moyen  de  r é -  

d u c t i o n   de  f a ç o n   t e l l e   que  la   c o n c e n t r a t i o n   de  la   c o m -  

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

à  l a   p r o p o r t i o n   e f f i c a c e ,   n o t a m m e n t   de  0 ,2   à  0 ,6   g  d e  

t i t a n e   t r i v a l e n t   pa r   l i t r e .  

11.   P r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n   s e -  

l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  e t   2  e t   mi se   en  o e u v r e  

d a n s   l e   p r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   7  à  9 ,  
c a r a c t é r i s é   pa r   le   f a i t   que  l ' o n   d i l u e   le   c o n c e n t r é  

s e l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   3  à  6  e t   que  l ' o n   m a i n -  

t i e n t   l a   c o n c e n t r a t i o n   en  t i t a n e   t r i v a l e n t   de  l a   c o m p o -  
s i t i o n   a i n s i   o b t e n u e   à  la   v a l e u r   e f f i c a c e   pa r   r é g é n é r a -  

t i o n   en  c o u r s   d ' o p é r a t i o n   au  c o n t a c t   d ' u n   moyen  de  r é -  

d u c t i o n   du  t i t a n e   t é t r a v a l e n t   en  t i t a n e   t r i v a l e n t .  

12.   P r o c é d é   s e l o n   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   10  e t  

11,  c a r a c t é r i s é   pa r   le   f a i t   que  le   moyen  de  r é d u c t i o n  

du  t i t a n e   t é t r a v a l e n t   en  t i t a n e   t r i v a l e n t   e s t  :  

-  un  a g e n t   r é d u c t e u r   m é t a l l i q u e   ou  c h i m i q u e  

d i s p o s é   d a n s   une  c o l o n n e   o u  

-  une  c e l l u l e   d ' é l e c t r o l y s e .  

13.  P r o d u i t   i n d u s t r i e l   c o m p r e n a n t ,   d ' u n e   p a r t ,   l e  

c o n c e n t r é   s e l o n  l e s   r e v e n d i c a t i o n s   3  à  6  e t ,   d ' a u t r e  

p a r t ,   un  moyen  de  r é d u c t i o n   p r o p r e   à  r é g é n é r e r ,   par   r é -  

d u c t i o n   du  t i t a n e   t é t r a v a l e n t   en  t i t a n e   t r i v a l e n t ,   l a  



c o m p o s i t i o n   p r é p a r é e  à   p a r t i r   du  c o n c e n t r é   e t ,   s i  n é -  

c e s s a i r e ,   d ' a m e n e r   d a n s   une  p r e m i è r e   p h a s e   la   c o n c e n -  

t r a t i o n   de  la   c o m p o s i t i o n   en  t i t a n e   t r i v a l e n t   à  l a  

v a l e u r   r e c h e r c h é e   d a n s   le   c a s   où  l e   c o n c e n t r é   de  d é p a r t  

c o n t i e n t   une  t r o p   f a i b l e   p r o p o r t i o n   de  t i t a n e   t r i v a l e n t .  
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