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RECHERCHES EXPERIMENTALES SUR DE S METHODES D E NETTOYAGE

EN MILIE U LIQUID E

M-F,JOUKDAN (*) ,  J-C.GUICHAR D (** )

INTKODUCTXON

On connaî t  l'importanc e de s opération s d e nettoyag e de s objet s
dan s toute s le s industrie s confrontée s à  l a contaminatio n
particulair e d e leur s produits *  L a plupar t  de s méthode s employée s
passen t  pa r  l e milie u liquid e e t  l'utilisatio n de s bac s à
ultra-son s rempli s d e fluorocarboné s s f es t  généralisé e dan s le s
année s passées » Si  o n s'interrog e su r  le s raison s d u succè s d e
te l  o u te l  procéd é d e nettoyag e e n milie u liquide ,  o n s'aperçoi t
que l'efficacit é n'es t  pa s l e seu l  paramètr e pri s e n compt e mai s
que de s considérations ,  telle s qu e l a facilit é d'épuratio n d u
liquid e o u encor e l e séchag e rapid e de s pièce s  à  leu r  sorti e d u
bai n son t  de s facteur © qu i  peuven t  emporte r  l a décision .

La mauvais e réputatio n écologiqu e (justifié e o u non )  de s fréons ,
amènes le s industx-ie s à  revoi r  leur s pratique s d e nettoyag e au x
ultra-son s e t  o n s'intéress e d e nouvea u au x méthode s classique s
utlisan t  de s milieu x aqueu x agité s mécaniquement »

Dans l e cadr e d'un e étud e don t  l e bu t  étai t  no n pa s d e nettoye r
une surfac e mai s d'e n x-écupére r  l a contaminatio n particulair e è
des fin s d'analyse ,  nou s avon s ét é amèner a défini r  un e méthod e de> o
nettoyag e e n milie u liquide ,  pa r  agitatio n mécaniqu e dan s u n
appax^ei l  trè s particulie r  conn u sou s l e no m "d'agitateu r  à
pigment s e t  peintures "  (1 )  e t  qu e l'o n peu t  trouve r  dan s l e
commerce sou s l a marqu e "Tux-bula" ,  O n a  alor s compar é cett e
méthod e à  cell e utilisan t  le s ultrason s dan s de s condition s
particulièremen t  sévère s puisqu'i l  s'agissai t  d e récupérex -  de s
particule s fine s prisonnièx^e s d'u n milie u poreu x (mouss e d e
polyuréthan e d e grad e 60) •

Le tablea u n *  1  présent e quelque s secteur s industriel s ayan t
développ é de s méthode s d e nettoyag e de s surface s ains i  qu e l e
px încip e d e ce s méthodes .

I l  apparaî t  qu e s i  l e secteu r  pharmaceutiqu e a  e u u n x-ôl e
d'initiateur ,  i l  a  depui s quelque s année s ét é rattrap é pax -
l'électroniqu e qu i  a  développ é u n gran d nombr e d e méthodes .  Pax̂ m i
celles-ci ,  l'immersio n dan s do s bain s d'ultrason s x̂ ost e l a plu s
généralemen t  utilisé e ave c depui s po u l e nettoyag e pa r  "voi e
sèche "  pax -  vapeux" \

On peu t  classe r  le s méthode s o n deu x groupes ;  1&&  méthode s
destructive s poux -  le s particules ,  tell e qu e l'attaqu e chimiqu e o u
l e nettoyag e a  se c pa r  vapeux- ,  e t  le s méthode s no n destructive s
qui  poux~xx>n t  donne r  lie u à  un e étud e de s particule s décrochée s d e
l a surface ,  telle s qu e l e x-inçeg e pa r  détergen t  o u solvant s
organique s e t  l'immersio n dan s de s bain s d'ultrasons .

*  IFTS ,  ru e Marce l  Pagnol ,  4751 0 FÛULAYRONNES
* *  INERIS ,  B P n c 2 ,  6055 0 VEKNEUIL E N HALATTE



Tablea u 1

Les principale s méthode s d e nettoyag e
des surface s contaminée s

SKCTEVR INDUSTRIEL

Electronique

Vh&ïtnhaic

Biologie

Aéronnutique

O p t i q ue

HÀTERIAU DECONTAHJNt:

Bemî-conducteurs

Verrerie
Vêtement
Surface de travail
. . .

F i l t r e,
Vannée

Lenti11efc

COHÎAHÎNAN T

rapières
Col l u i ce Btinfluitiec

Llpiden, protéines
(tic, Giùpreintce)

rouetJ eroe
F i b r pp

I>éhrie d'tjKJnfi$e

L i t ' i r i c , p ro t f t i nee

( c i , e RI j» r é u n i es )

METHOIiES UTJL.J.6EEB

ATTAQUE CHIMIQUE Voiei humide

« a o J u t i o ii tsc iponné* do f l u o r u re

d 'hydrof lèrm •*  t t h6 io - - f l û tj f

- «olut ion d*  peroxyde d'«mmonium
J ET UK FLUII>j s

ULTRASONS ( £5 - 21&  Hz)

MEGASONB ( 6 00 H t )

VAÎ'EII R D'JSOrROPANOL V o i e péchft

fl-ASMA

RAYONNEHENT UV - RX

K1HCAOKS AVEC UKÎ'KROENTS

ULThA^ONS + l i t t P R O E K ia

SOLVANT ORGANIQUE

Vh'îHhSOiiQ

CÎRCULAtJOK Dli: Kt.UIPE VfcOPRE

ULTKHBONS 4 S5ETERGENTB

Los référença s (2 )  à  (12 )  présentent :  u n panoram a d e ce s
différente s méthode s o t  exposen t  quelque s une s d o leur s
propriété s spécifiques .

I  - EXPERIMENTALES

Pour  récupére r  le s particule s prisonnière s d e no s mousses ,  nou s
avon s utilis é deu x méthode s d f immersio n e n milie u liquide :  l a
premièr e consistan t  e n un e irradiatio n ultx a sonor e d'u n bai n
d'ea u désionisô G additionné e d e tensl o actif *  L a second e
procédan t  à  un e agitatio n mécaniqu e d u môme milieu *  Pou r
optimise r  l a procédur e d e nettoyag e e t  l a qualifier ,  nou s avon s
mi s e n oeuvr e un e méthod e don t  1  e s principale s étape s étaient ;  le s
suivantes :

-  U n empoussiôrag e contrôl é d'u n tor e d e mouss e d e faço n à
connaîtr e précisémen t  l e poid s retenu ,

-  Immersion s successive s dan s l'ea u additionné e d e tensio-acti f
de faço n à  récupére r  e n suspensio n l e maximu m d e particules ,



-  filtratio n de s suspension s su r  membrane s microporeuse s d e faço n
à quantifie r  l a phas e solide ,  d f oû o n dédui t  l e rendemen t  d e
l'opératio n d'extraction .

1*1 .  L'empouesiérag e de s échantillon s d e mouss e

C'es t  une ^  parti e à  surveille r  s i  o n veu t  obteni r  un e
xHeproductibilit é satisfaisant e de s expériences .  1 1 es t  e n effe t
nécessair e qu e le s site s d e fixatio n occupé s soien t  à  chaqu e
foi s le s mêmes e t  qu e le s condition s d'arrivé e de s particule s su r
ce s site s soien t  identique s (l a forc e d'adhésio n e n milie u gazeu x
dépen d particulièremen t  de s condition s d'impac t  lorsqu e l e
suppor t  es t  élastique) ,  L a solutio n "aérosol "  s'es t  montré e
satisfaisant e e t  ell e respecte ,  a  priori ,  le s deu x conditions ,
exposée s ci-dessus *

-  L'aéroso l  es t  composé ,  suivan t  le s cas /  d e particule s d'alumin e
ou d e charbon .  I L es t  produi t  pa r  u n "puldoulit "  gu i  es t  u n
apparei l  d e dispersio n de s poudre s o n aéroso l  utilisan t  u n li t
fiuidis é suivan t  le s principe s décrit s pa r  J.C.GUICHAR D (13) .  L e
puldouli t  es t  un e réalisatio n mis e a u poin t  e t  comiûBrcialisé e ca r
l'JJïCtî A (Institu t  Nationa l  d e Recherch e Chimiqu e Appliquée) .
Cett e méthod e étan t  maintenan t  classiqu e e n physiqu e de s aérosol s
nou s n o nou s y  arrêteron s pas .  A  l a sorti e d u po t  d e
fluicïisation ,  o n plac e u n apparei l  d e prélèvemen t  mun i  d e l a
mousse qu e 1'o n veu t  ompoussiére r  e t  o n prélèv e pendan t  u n temp s
défin i  compte-ten u d e l a concentratio n d'aéroso l  qui  peu t  alle r
de quelque s milligramme s  à  quelque s grammes/m3 .

-  L'apparei l  d e prélèvemen t  es t  di t  à  mouss e rotativ e ca r  i l
comport e u n tor e d e mouss e d e polyuréthan e d e diamètr e 3 7 e t  1 5
mm su r  un e épaisseu r  d e 10_^mm,  mont é su r  l'ax e d'u n moteu r
électriqu e tournan t  è  700 0 'n̂ iriin .  C e mouvemen t  d e rotatio n qu i
s'effectu e à  l'intérieu r  d'un e cavit é cylindriqu e a  deu x effets :

,  u n effe t  d e ventilateu r  pa r  entrainemen t  d e l'ai r  qui  es t
aspir é dan s l e tro u centra l  aménag é dan s l a mouss e d e
polyuréthane ,

*  u n effe t  d e captag e de s particule s e n suspensio n dan s
l'ai r  qu i  pass e latéralemen t  è  traver s l a mouss e avan t
d'êtr e rejet é e n périphérie .

Ains i  l a fixatio n de s particule s s e fai t  dan s le s condition s bie n
définie s de s mécanisme s connu s d e l a fitratio n d e l'air .

L'apparei l  ains i  qu e l a faço n d e déterminer "  J e poid s d e
poussière s capt é fon t  l'obje t  d e l a norm e N F X  43-26 2 (14) ,  Avan t
d'arriver  jusqu' à l a mousse ,  l'aéroso l  pass e dan s de s séparateur s
qui  lu i  enlèven t  se s plu s gro s élément s d e sort e qu'i l  n e rest e
que l a fx^actio n dit e "alvéolaire "  don t  le s dimension s s e situen t
entr e 0, 5 e t  1 6 uni .  Cec i  perme t  d'avoir ,  dan s l a mousse ,  un e
distributio n granuloniétx*iqu © qu i  es t  relativemen t  insensibl e à
des variation s d e qualit é d e l a poudr e d e départ .  L a figur e 1
présent e l a dietx^ibutio n granulométriqu e d e l a poussièr e
d'alumin e déposée .
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Figur e 1 :  Distributio n d e l a poueeiôr e d'aloxit o
dan s l a mouss e d o polyuréthan e

1,2 .  Le _ milie u d e nettoyag e

I I  s'agi t  cl *  ea u dêsionisô e microfiltré o d e résJstivit é 1 8
megohm-cnu O n ajout e u n agen t  tensioocti f  dan s de s concentration s
partielle s qui  peuven t  alle r  jusqu f à l a concentratio n micellair e
critiqu e (CMC) .  O n rappelJ e qu o l a CMC es t  l a concentratio n d e
l'agen t  d e surfac e à  parti r  d e laquell e apparaissen t  de s niicelle s
du produi t  o u encor e à  parti r  d e laquell e l a baiss e d e tensio n
superficiell e s e stabilise *  Ave c l e "Teepol 11 microfiltré ,  ic i
utilisé ,  l a CMC es t  d e 0,05% .

L'utilisatio n d e tensio-acti f  adjuvan t  s'es t  révélé e d'emblé e
nécessair e pou r  a u moin s deu x raisons :

-  facilite r  l a pénétratio n d u liquid e dan s le s porc s d o l a
mousse, ,

"  diminue r  l a forc e d'adhésio n eiit*? G l a particul e e t  so n suppor t
consécutivemen t  a  l a décroissanc e d e l a tensio n superficielle .



£•3 *  L e matérie l  utilis é

1,3*1 .  Cuv e à  ultra-son s

Les temp s d'irradiatio n trouvé s dan s l a littératur e son t
voisin s d'un © minut e pou r  1*homogénéisatio n d'un e suspensio n © t
de quelque s minute s à  plusieur s heure s e n o e qu i  concern e l e
nettoyag e d'objet © suivan t  leu r  taill e e t  l a natur e d e l a
pollutio n à  éliminer .  Nou s avon s chois i  u n temp s d'irradiatio n d e
5 minutes *

1.3.2 •  Turbul a

Par  princip e c e mélangeu r  cré e de s mouvement s
tourbillonnaire s énergique s e n utilisan t  un  mouvemen t  d e rotatio n
translatio n x-enversemen t  d u contenant .  1 1 sembl e don c qu e l e
systèm e soi t  capabl e d e crée r  de s condition s d © destructio n d e l a
couch e limit e o u a u moin s d e pénétratio n de s tourbillons ,
conditio n nécessair e pou r  décolle r  le s particule s d e leu r
support •

Les temp s d'agitation s préconisé s von t  d e quelque s minute s à
une heur e suivan t  l e volum e d u contenan t  e t  l a nature *  d e
l'échantillon ,  L a duré e d'utilisatio n retenu e es t  d e 5  minutes .

ï. 4 *  Mesurag e d u poid s recueill i

La suspensio n es t  homogénéisé e e t  filtré e su r  membran e taré e
de DMP (Diamètr e Moye n de s Pores )  0, 2 um*

La mass e déposé e es t  déterminé e aprè s passag e à  l'étuv e à
60* C jusqu' à stabilisatio n d u poids .

I I  -  RESULTATS EXPERIMENTAUX

La procédur e standar d d'étud e utilisan t  le s méthode s
expérimentale s décrite s ci-dessus ,  es t  composé e qualitativemen t
d©s étape s suivantes :

a)  Empoussiéremen t  d e l a mouss e pa r  voi e aéroso l  e t  déterminatio n
du poid s d e poussièr e capté ,

b)  Introductio n d e l a mass e empoussiéré e dan s u n flaco n d o 25 0 c e
contenan t  10 0 o c d'ea u additionné e d'un e quantit é connu e d e
teopol ,

c )  Expositio n d u fleço n au x ultra-son s o u è  l'agitatio n mécaniqu e
pendan t  5  minutes ,

d )  Transfer t  d e l a suspensio n dan s u n flaco n d o 50 0 c e e t
compressio n d e l a mouss e dan s u n presse-mouss e d e faço n à
élimine r  autan t  qu e s e peu t  l a suspensio n remplissan t  le s pores ,



e)  Nouvell e introductio n d e l a mouss a dan s l e flaco n d e 25 0 c e
contenan t  10 0 c e d f 6a u désionisé e (i l  n' y a  plu s additio n d o
teepol) ,

f )  Repris © do s opération s o )  e t  d )

g)  Repris e de s opération s e )  f)  l e nombr e d e foi s nécessaire f

h)  Extractio n d e l a poussièr e e n suspensio n par *  filtratio n su r
membrane microporeus e e t  mesurag e d u poid s recueill i  d'o ù l e
rendemen t  pondéra l  d e l'opération .

Dans cett e procédur e l a plupar t  de s pax-omètre s son t  connu s e t
fixé s mai s o n s'es t  interrog é su r  deu x points :

-  Concentratio n d e tensi o acti f  à  choisir ,

*-  nombr e d e cycle s g )  pou r  obteni r  un e extractio n l a plu s
complèt e possible .

II.1 *  Déterminatio n d u nombr e d e cycle s

La procédur e standar d es t  modifié e d e tell e sort e qu'aprè s chaqu e
extractio n o n filtr e le s 10 0 c e d e suspensio n afi n d'e n avoi r  l e
poids .  O n peu t  ains i  suivr e l'évolutio n d u rendemen t  cumul é e n
fonctio n d u nombr e d'extraction s successives *  Plusieur s mousse s
empoussiérée s à  l'alumin e on t  ét é étudiée s pa r  l'un e o u l'autr e
des deu x méthode s ave c de s concentration s e n tensio-acti f  qu i
pouvaien t  varier *  L a figur e 2  présent e un  comportemen t  moye n d u
rendemen t  cumul é pou r  le s deu x méthode s considérées .
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On constat e qu e môme pou r  de s concentration s modeste s d e
tonstio-acti f  (expérience s ave c ultra-sons )  o n n e gagn e pa s gran d
chos e à  parti r  de s l a quatrièm e extraction •  Pou r  l a procédur e
définitiv e qui  nou s plac e prè s d e l a CCM,  troi s extraction s son t
suffisantes *

11,2 » Choi x d e l a concentrât io n e n tonsio-acti f

L*efficacit é d'extractio n d e mousse s empoussiérée s à  l'alumin e a
ét é étudié e e n fonctio n d e l a concentratio n e n agen t  tensio-acti f
dan s l'eau *  L a figur e 3  montr e u n comportemen t  typique ,  o u
lorsqu'o n avoisin e l a CMC l f efficacit é d r extractio n attein t  so n
maximum.  C'es t  pourquoi  dan s l a procédur e définitiv e o n a  reten u
0,04 % c e qu i  pa r  ailleur s limit e le s inconvénient © du s à  l a
formatio n d e mousse ,  laquell e es t  trè s abondant e à  0,05% .
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11.3 *  Qualificatio n d o l a procédur e d e nettoyag e

Ell e es t  exécuté e e n suivan t  l e procédur e standar d donné e e n I I
ou l e tensio^acti f  es t  ajout é è  l'ea u à  raiso n d e 0,04 % e t  o u l e
nombr e d e cycle s d'extractio n pou r  un e mouss © es t  limit é à  trois .

Poui c l a poussièr e d'aloxit e 2 5 mousse s on t  ét é traitée s ave c le s
résultat s suivants :

*  Efficacit é moyenn e arithmétique i  96, 6 %
,  Ecar t  typ e arithmétiqu e :  2,74 $
.  Coefficien t  d e variatio n :  2, 8 %

Pour  l a poussièr e d e charbo n 1 5 mousse s on t  ét é traitée s

•  Efficacit é moyenn e arithmétique :  96, 5 %
.  Ecar t  typ e ax̂ ithrtiétiqu e :  1, 7 %
,  Coefficien t  d e variatio n :  1,7 %

CONCLUSION

Le problèm e auque l  o n s'attaquait ,  nettoyag e d'u n milie u poreux ,
a constitu é u n tes t  sévèr e pou r  l a mis e a u poin t  e t  l a
comparaiso n d e deu x méthode s e n milie u liquid e utilisan t  le s
ultra-son s e t  l'agitatio n mécanique .  Le s efficacité s obtenue s
son t  honorable s e t  montren t  qu e l'agitatio n mécaniqu e pratiqué e
ave c l e dispositi f  spécia l  utilis é es t  u n moye n auss i  efficac e d e
nettoyag e qu e l e traditionne l  ba c à  ultra-sons .
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