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() Séparateur pour un electrolyseur acide de I'eau tritiée et procédé de fabrication d'un tel

séparateur.

@) L'invention concerne un séparateur pour un élec-
w=trolyseur acide de I'eau tritiée constitué d'un support
L et d’une imprégnation de ce support. De préférence,
ledit support est un corps céramique en alumine
O Al0; microporeuse et le matériau d'imprégnation
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SEPARATEUR POUR UN ELECTROLYSEUR ACIDE DE L'EAU TRITIEE ET PROCEDE DE FABRICATION D'UN
TEL SEPARATEUR

L'invention se référe & un séparateur pour un
électrolyseur acide de I'eau fritife constitué d'un
support et d'une imprégnation de ce support.

Pour un séparateur applicable & I'électrolyse
acide de l'eau tritiée, on exige surtout une stabilité
chimique par rapport & des solutions acides et par
rapport & un rayonnement Beta.

Par le document UK-A 2.045.804, on connait
une méthode pour préparer une membrane sépara-
trice constituée d'une poudre d'acide polyantimoni-
que et d'un liant organique tel que du polysulfone.
Un tel séparateur se dégrade rapidement sous
Iinfluence d'un rayonnement Beta provenant de
l'eau tritiée.

Le but de l'invention est de proposer un sépa-
rateur pour un électrolyseur acide de I'sau qui
résiste mieux au rayonnement Beta de I'eau haute-
ment tritiée. Un autre but de linvention est de
proposer un procédé de fabrication d'un tel sépara-
teur.

Conformément & l'invention, le séparateur, qui
est constitué d'un support et d'une imprégnation
de ce support, est caractérisé en ce qui ledit
support est un corps céramigue microporeux et
qgue le matériau d'imprégnation est de ['acide po-
lyantimonique Sb203.nH:0.

Le procédé de fabrication d'un tel séparateur
est caractérisé en ce que le corps ceramique est
d'abord plongé dans une solution de chlorure d'an-
timoine SbCls; dans 1.2-dichloréthane, gu'ensuite
on séche le corps dans de I'air sec et on le met
dans de l'eau pour convertir le chlorure d'antimoine
en acide polyantimonique.

En ce qui concere des exemples préférés de
mise en oeuvre de l'invention, référence est faite
aux sous-revendications.

L'invention sera décrite ci-aprés plus en détail
a l'aide de quelgues exemples.

Exemple 1

On prépare un support en alumine d'une épais-
seur de 3,05 mm. Le taux de rétention de l'sau
d'un tel support est de 19,75% (poids de l'eau
absorbée/poids total de ['€chantillon).

Ce support est traité par une solution de la
composition suivante:

10 ml 1,2-dichloréthane
15 g SbCls

Le rapport molaire SbCls/1,2-dichloréthane est
de 0,0657/0,127.

Pendant tout le traitement, la température est
maintenue constante & 20° C et la durde de traite-
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ment est de 24 heures. Aprés cela, 'échantillon est
extrait de cette solution et le solvant est fait dispa-
rafire par évaporation pendant 24 heures & tempé-
rature ambiante, 20 minutes dans un four 2 60° C
et ensuite 48 heures & température ambiante. Puis,
['échantillon est immergé dans de I'eau distiliée a
température ambiante pendant 24 heures, puis sé-
ché dans un four & vide & une température de
70°C. On obtient ainsi la conversion in situ du
chiorure d'antimoine vers |'oxide hydraté corres-
pondant (acide polyantimonique). En pesant
I'échantilion, on observe l'augmentaiion de poids
de 18% par rapport au poids initial.

Pour déterminer la retention de I'eau d'un tel
séparateur, on l'introduit dans de l'eau distillée
pendant 72 heures et on observe ensuite que le
poids a augmenté de 17,4% par rapport au poids
de I'échantillon sec. La chute de tension mesurée
dans une cellule d’électrolyse dont I'élecirolyte est
une solution aqueuse d'acide sulfurique & 20% et
qui est soumise &4 une tension continue s'éleve a
370cm2240 Ceta 3,1 Qcm2460° C.

Exemple g

Un support avec les mémes caractéristiques
que celui de I'exemple Nr. 1 est piongé dans une
solution de la composition suivante:

10 ml de 1,2-dichloréthane
20 g de SbCls

Le rapport molaire SbCls/1,2-dichloréthane
s'éleve a 0,0876/0,127.

La méthode d'imprégnation et la conversion du
chlorure d'antimoine en acide polyantimonique se
font de la méme fagon que celle décrite pour
I'exemple Nr. 1. L'échantillon ainsi obtenu est
15,8% plus lourd que le support initial. La chute de
tension mesurée dans une cellule identique &
I'exemple 1 est de 2,4 0 cm? 4 40°C, de 2,1
cm? 4 60°C et de 1,9 @ cm? & 80  C. Le taux de
rétention d'eau est de 17,3% en poids par rapport
a I'échantillon sec.

Exemple 3

Les conditions de fabrication sont les mémes
que pour les exemples précédents sauf pour la
solution d'imprégnation dont la composition est la
suivante:

10 mi 1,2-dichloréthane
10 g SbCls,
le rapport molaire étant de 0,0438/0,127.
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Le poids de I'échantillon a augmenté de 18,5%
par rapport au poids du support seul.

Un tel échantillon présente les caractéristiques
suivantes: le taux de rétention d'eau est de 18,4%
par rapport a ['échantillon sec. La chute de tension 5
de ce séparateur dans une cellule d'électrolyse
telle que définie ci-dessus s'éleéve 4 7,5 @ cm?, 5, 2
Q cm? et 40 @ cm? & 40°C, 60°C ou 80°C
respectivement.

Etant donné que les composants du séparateur 10
selon l'invention sont inorganiques, ce séparateur
résiste bien a4 un rayonnement Beta jusqu'a 30
Curie/cm3, rayonnement qui causerait une destruc-
tion rapide d'un séparateur selon I'art antérieur.

15

Revendications

1. Séparateur pour un électrolyseur acide de
I'eau tritide constitué d'un support et d'une impré- 20
gnation de ce support, caractérisé en ce qui ledit
support est un corps céramique microporeux et
que le matériau d'imprégnation est de l'acide po-
lyantimonigue Sb203.nH>20.

2. Séparateur selon la revendication 1, caracté- 25
risé en ce que le matériau du support est choisi
parmi ['alumine, le nitrure de silicium et le carbure
de silicium.

3. Procédé de fabrication d'un séparateur selon
I'une des revendications 1 et 2, caractérisé en ce 30
que le corps céramique est d'abord plongé dans
une solution de chlorure d'antimoine SbCls dans
1,2-dichloréthane, qu'ensuite on séche le support
dans- de l'air sec et on le met dans de I'eau pour
convertir le chlorure d'antimoine en acide polyanti- 35
monique.

4. Procéde selon la revendication 3, caractérisé
en ce que le corps céramique est plongé dans
ladite solution pendant une durée entre 1 heure et
24 heures. 40

5. Procédé selon la revendication 4, caractérisé
en ce qu'ensuite le corps est séché pendant plu-
sieurs heures dans de l'air sec ou dans le vide &
température ambiante.

8. Procédé selon la revendication 5, caractérisé 45
en ce qu'ensuite le corps est chauffé pendant une
heure & environ 60" C.

50
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