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Description 

La presente invention conceme un proc6d6 de 
preparation du chlorure ferrique ii partir d'acide chlor-
hydrique dilu6. Elle conceme plus particulierement la 5 

preparation du chlorure fenique en solution aqueuse 
titrant entre 35 et 45 % en poids. Cette fonnulation du 
chlorure ferrique est utilis6e comme agent floculant 
dans le traitement des eaux. On peut se reporter au 
KIRK OTHMER 3eme 6dition, volume 24, pages 394- 10 

396 (1984) et au volume 10, page 498 (1980) oil figure 
cette application. Le proc6d6 le plus simple conslste 
ii attaquer du fer par de l'acide chlorhydrique concen-
tre, on obtient ainsi une solution ii environ ·36 % en 
poids de chlorure ferreux (FeCl2) qu'on chlore pour 15 

obtenlr une solution de chlorure fenique (FeCla) titrant 
environ 41 % en poids et directement utilisable 
comme agent floculant. Cette solution ii 41 % est la 
forme commerciale habituelle. II est n6cessaire 
d'o~nir une solution concentree de FeCl2 puisque le 20 

FeCl2 et le FeCl3 peuvent lors d'une concentration par 
6vaporation subir une hydrolyse partielle donnant 
HCI. La pr6sence d'HCI dans le FeCl3 est g&nante 
pour le traitement des eaux. Ce proc6d6 necessite 
!'utilisation d'acide chlorhydrique concentr6. 25 

Le brevet US 4.066. 748 d6crit un proc6d6 ii partir 
d'une solution de FeCl2 venant d'un bain de d6ca­
page. Ce proc6d6 oblige ii concentrer le chlorure 
ferreux et n6cessite une chloration en deux 6tapes. 

Le brevet US 3.682.592 decrit un proc6d6 slmi- 30 

laire au pr6cedent mais la solution de chlorure ferreux 
est mise en contact avec de l'oxygene. 

On ne connalt pas de proc6d6 simple ii partir 
d'acide dilu6. Un point remarquable dans la solution 
d'aclde chlohydrique est la concentration de l'azeo- 35 

trope eau-HCI ii 20,5 % en poids sous la presslon 
atmosph6rique. Pour obtenir des solutions de chlo-
rure ferreux contenant au moins 36 % en poids, H est 
n6cessaire de partir d'une solution d'acide d'environ 
24 % en poids. La presente invention pennet d'utiliser 40 

de l'aclde de concentration inft\rieure ii l'azeotrope et 
6vlte les lnconv6nients d'avoir ii concentrer les solu-
tions d'HCI et/ou de chlorure ferreux et/ou de chlorure . 
fenique. 

La pr6sente invention consiste ii pr6parer le chlo- 45 

rure ferrique ii partir d'acide chlorhydrique dilue et 
comprend les etapes suivantes : 

a) On met en contact du fer avec une solution 
contenant de l'acide chlorhydrique dilu6 jusqu'il 
disparition dudit ackle chlorhydrique. 50 
b) On chlore la solution obtenue pour obtenir une 
solution de chlorure ferrique. 
c) On detend la solution obtenue en b). 

· d) la phase liquide obtenue enc) est partiellement 
recyclee ii 1'6tape b), l'autre partie constitue la 55 

production de chlorure ferrique. 
On utilise du fer ou des oxydes de fer ou un 

m61ange de fer et d'oxydes de fer. II est commode 

2 

d'utiliser des copeaux de fer tels que des d6chets 
d'usinage de pieces en acier, des copeaux resultant 
du peiyage de pieces en acierou de residus d'embou­
tissage. Ce fer de r6cup6ratlon est plus ou moins 
oxyde. La solution contenant de l'aclde chlorhydrique 
dilu6 peut &tre une solution aqueuse d'acide chlorhy­
drique contenant entre 15 et 25 % en poids d'acide 
chlohydrique. On ne sortiralt pas du cadre de !'inven­
tion en utilisant une concentration sup6rieure mais ii 
serait dans ce cas beaucoup plus simple d'utiliser un 
proc6d6 conventionnel tel que decrit dans l'art ant6-
rieur. L'invention est particulierement utile pour les 
acides dits reslduaires et qu'on ne peut pas concen­
trer au dell de l'azeotrope. Ces acldes ont en g6n6ral 
une concentration comprise entre 15 % en poids et 
l'azeotrope. On ne sortirait pas du cadre de !'invention 
en utilisant un acide contenant moins de 15 % en 
poids d'aclde chlorhydrique, mals ii serait beaucoup 
plus simple de concentrer cet acide au delil de 15 % 
par une distillation classlque. La solution contenant 
de l'acide chlorhydrique dilu6 peut aussl contenir du 
chlorure ferreux et 6ventuellement d6Jil un peu de 
chlorure ferrique. Cette 6tape a) peut se faire de f890n 
quelconque mais on opere avantageusement I\ la 
pression abnosph6rique dans des cuves et on 
s'arrange pour Atre toujours en exc6dent de fer pour 
&tre sQr qu'il ne reste pas d'acide chlohydrique dans 
la solution de chlorure ferreux qu'on obtient en fin de 
cette 6tape a). La r6action entre le fer et l'acide chlor­
hydrique est totale et stoechlom6trique. Bien que la 
solution contenant de l'aclde chlorhydrique puisse 
etre I\ toute temperature on utilise avantageusement 
une solution entre 20 et 50°C et de pref6rence entre 
35 et 45°C. Le temps de s6jour de l'acide peut !tre 
quelconque mais avantageusement ii est entre 2 
minutes et 30 heures, et de preference entre 3 et 15 
heures. On ne sortirait pas du cadre de !'invention en 
ajoutant dans cette elape a) en plus d'une solution 
d'acide chlorhydrique dUu6 une solution eontenant de 
l'acide chlorhydrique et du chlorure ferreux ou seule­
ment du chlorure ferreux, c'est par exemple une solu­
tion provenant d'un bain de d6capage. On pr6ft\re que 
la quantit6 d'une telle solution ne repr6sente pas plus 
de 20 % et mieux 10 % en polds de la solution d'acide 
chlorhydrique r6siduaire. On ne sortirait pas du cadre 
de !'invention en utilisant seulement une solution pro­
venant d'un d6capage et qui contient FeCl2 et HCI, 
mais ii est n6cessaire que cette solution ne contienne 
pas trop de metaux lourds qui sont g&nants pour le 
chlorure ferrique destine i pr6parer l'eau potable. 
Avant de chlorer la solution obtenue en a) ii estavan­
lageux de la filtrer ou de la d6cariter. 

L'6tape b) s'effectue par mise en contact de la 
solution de chlorure ferreux obtenue en a) avec du 
chlore et une solution de chlorure ferrique. On peut 
utiliserdu chlore liquide ou gazeux ou un fluide conte­
nant du chlore. La mise en contact peut se faire de 
fa90n quelconque, ii suffd: d'assurer le conlaCt entre 
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le chlore et le chlonire ferreux. On peut utillser un dis­
positif en plusleurs etages fonctlonnant en paralltie 
ou en sMie alimenb§s • co-oourantou • contrecourant 
ou toute combinaison de ces principes; 

On utilise par exemple un r6acteur agi1' ou une 
colonne du genre colonne • distiller ou colonne 
d'absorptlon. On utilise avantageusement une 
colonne munie de dispositlfs de contact tels que des 
plateaux ou des gamissages d'anneaux ou de plu­
sieurs de ces dlsposltifs. La solution de chlorure 
ferreux et la solution de chlorure ferrique allmentent 
la colonne par le haut et le chlore est lntroduit en bas 
de cette colonne. En haut de cette colonne on 
recueille un peu de chlore si on en a utilise un exces 
(par rapport• la quantlt6 de chlorure ferreux), Jes gaz 
qui accompagnaient 6ventuellement le chlore et un 
peu de vapeur d'eau entrall"lee par sa tension de 
vapeur. En bas de la colonne on obtlent une solution 
de chlorure ferrique. On ne sortirait pas du cadre de 
l'inventlon en introc:iuisant les solutions de chlorure 
ferreux et de chlorure ferrlques en ptusieurs points de 
la colonne, de mAme pour le chlore qui peut Atre intro­
duit en plusieurs points. 

La solution de chlorure ferrique obtenue est 
ensulte detendue puis la phase liquids recueillie dans 
cette detente est en partle recycles dans l'etape b), le 
reste constituant la production de chlorure ferrique. 
Au oours de la detente on obtient une phase gazeuse 
es8entlellement eonstltuee de vapeur d'eau. 

La chloration du chlorure ferreux en chlorure ferri­
que esttotale et stoechiometrique. Avantageusement 
on respecte un temps de sejour du chtorure ferreux 
d'au molns 1 o seoondes, et de pr6ference inferieur a 
4 heures. II n'est pas necessalre de chlorer tout le 
FeCl2, les specifications du FeCl3 tolflrent parfois de 
0, 1 • 1 % en poids de FeCl2 dans la solution de chlo­
R.lre ferrique. On ne sortirait pas du cadre de !'Inven­
tion en utilisant un exc6s de chlore. 

Avantageusement la temperature de la solution 
de chlonire ferreux venant de l'etape a) est comprise 
entre 40 et 100°C, et de pr6ference entre 60 et 90°C. 
La temperature de la solution de chlonire ferrique 
recyclee et qui proVient de la dlriente de l'etape c) 
resulte de la temperature en sortie de l'etape b) et de 
la pression a laquelle on detend. Avantageusement 
cette temperature du chlorure ferrique recycl6 • 
l'entr6e de l'etape b) est comprise entre 50 et 90°C, 
et de pr6ference entre 55 et aooc. La temperature du 
chlorure ferreux provenant de l'etape a) de mAme que 
la tem~rature du chlorure ferrique recycle en tAte de 
l'etape b) peuvent Aire modifiees par exemple • l'aide 
d'echangeurs de chaleur, on prMere utiliser ces solu­
tions sans modifier leur temperature. La temperature 
de la solution de chlorure ferrique en sortie depend 
essentiellement des temperatures des solutions a 
l'entr6e et de la quanti1' de chlorure ferreux A oonver­
tiren chlorure ferrique, mais aussi sl l'appareillage utl­
ltse pour effecluer cette 6tape b) est adiabatique, 

. 
isothenne, .... 

On prMere un appareillage adiabatique, la tem­
perature de sortie de la solution en fin de cette etape 
b) est avantagelisement comprise entre 60 et 95°C, 

s etde pr6Mrenc$ 65 et90°C. Bien qu'on pulsse op6rer 
A toute presslon ii est plus simple d'effectuer cette 
etape b) • la presslon atmospherique OU a une pres­
sion proche et cette solution est detendue de la pres­
slon atmospherique jusqu'• une presslon comprise 

10 entre 0,3 et 0,05 bar absolus. Cette d6tente s'effectue 
dans une capacite queloonque, ii suffit seulement 
qu'on puiSse s6parer la phase gazeuse et la phase 
liquide qui en r6sultent. Le vide est assur6 par exem­
ple par une pompe ou un ejecteur a vapeur. 

1s En r6gime statlonnaire la quantib§ de chlonire 
ferrique constl tuant la production correspond en 
nombre de moles A la quantit6 de chlonire ferreux a 
l'entree de l'etape b). La quantit6 de solution de chlo­
rure ferrique recyclee A 1'6tape b) est avantageuse-

20 ment comprise entre 5 et 1 O fois la quantl1' de la 
solution de chlorure ferrlque oonstituant la production 
en r6glme stationnaire. 

Selon une autre forme de !'invention on peut 
aussi r6chauffer la solution de chlorure ferrique issue 

25 de l'etape b) avant de la d6tendre. 
Les echangeurs qui peuvent 6tre installes sur la 

solution de chlorure ferreux a l'entr6e de 1'6tape b) sur 
la solution de chlorure ferrique en sortie de l'etape b) 
et sur la solution de chlorure ferrique recycle peuvent 

30 aussi servir a extraire les calories dans le cas ou la 
reaction devient tres exothermique, par exemple sl la 
concentration d'acide chlorhydrique derive vers des 
valeurs 61evees. 

Seton une autre forms pr6f6r6e de l'lnventlon et 
35 pourvu que les nlveaux de temp6rature solentcompa­

tlbles on peut transferer les calories de la production 
de chlorure ferrique vers -la. solution de chlonire 
ferreux qui alimente 1'6tape b). 

La planche unique repr6sente un mode de r6ali-. 
40 sation particulier de l'lnventioli. Pour plus de clarte on 

n'a pas repr6sente les pompes, les vannes ••••.• 
(1) repr6sente le bac de m61ange du fer (5) avec 

· une solution d'acide chlorhydrique (6). On obtient une 
solution (7) de chlorure feiTeux qu'on filtre sur (2). Le 

45 courant de chlorure ferreux alimente en (8) une 
colonne (3), ainsi qu'une solution de chlorure ferrique 
(9). Cette colonne est alimen1'e par un courant de · 
chlore gazeux (14). La solution (10) de chlorure ferrl­
que est d6tendue dans le pot (4), on obtlent une solu-

50 tion (12) de chlorure ferrique qu'on r6partlt en une 
production (13) et une partie qu'on recycle (9). Le pot 
de d6tente (4) est relie par le tuyau (11) Aun ejecteur 
A vapeur non repr6sent6. On evacue dans le oourant 
(15) les inertes et le chlore eventuellement non r6a-

55 gis. 

3 

Les examples suivants illustrent !'invention sans 
la limiter. 
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EXEMPLE 1 

On utUise un dispositif confonne a la planche uni­
que ci-jointe dans lequel la colonne 3 est en verre, de 
diametre interieur 0,35 met presente une hauteur de 5 

gamissage de 10 m. 
On introduit en 5 une solution contenant 170 kg/h 

d'acide chlorhydrique dans 680 kg/h d'eau. On a intro­
duit auparavant en 6 une quantite de copeaux de fer 
largement excedentaire par rapport a la quantite 10 

d'HCI. La solution de chlorure ferreux est filtree puis 
introdulte en 8 dans la colonne 3, sa temperature est 
de 70°C. On inlrOduit en 14 un debit de 82,7 kg/h de 
chlore gazeux et 5 kg/h d'inertes qui se retrouvent 
dans la sortie 15. La colonne 3 opere a 1, 1 bars abso- 15 

lus. La solution du chlorure ferrique a 82°C est ame-
n6e par le tuyau 10 dans le pot de detente 4 ou elle 
est detendue a 0,2 bars, sa temperature chute a 70°C. 
En 13 la produetion est de 379 kg/h de FeCl3 dilu6s 
dans 545 kg/h d'eau. On recycle par 9 2272 kg/h de · 20 

FeCl3 dilues dans 3269 kglh. 

EXEMPLE2 

On opere comme dans l'exemple 1 mats la solu- 25 

tion d'acide chlorhydrique est plus dilu6e, c'est-8-dire 
170 kg/h d"HCI dans 963 kg/h d'eau, la temperature 
du courant 8 est de 60°C. La solution de chlorure ferri-
que obtenue en 10 est a 84°C, on la rechauffe a 93°C 
avant detente a o, 12 bar. Apres la detente, on obtient so 
en 13 la m6me solution concentree qu'a _l'exemple 1 
mals a 57°C et on recycle une quantlt6 de 3032 kg/h 
de FeCl3 dilu6s par 4360 kg/h d'eau. Cette solution 
est rechauffee a 75°C avant retour en 9 dans la 
colonne 3. 35 

Revendlcatlons 

1. Prc>Q§d6 de preparation de chlorure ferrique a 40 
partlr d'acide chlorhydrique dilue, caracterise en ce 
qu'il comprend les etapes suivantes : 

a) on met en contact du fer avec une solution 
contenant de l'acide chlorhydrique dilue jusqu'a 
disparition dudit acide cl:llorhydrique, 45 

b) on ctdore la solution obtenue pour obtenir une 
solution de chlorure fenique, 
c) on d6tend la solution obtenue en b), 
d) la phase llquide obtenue enc) est partiellement 
recyclee a l'elape b). l'autre partle constltue la so 
production de chlorure ferrique. 
2. Proc6de salon la revendication 1, caraet6rise 

en ce que dans l'etape a) on utilise une solution titrant 
entre 15 % en poids d"acide chlorhydrique et la 
composition de l'azeotrope eau-HCI. 55 

3. Proc6de seton l'une des revendlcations 1 ou 2, 
caraet6rise en ce que la quantite de chlorure ferrique 
recycl6e est comprise entre 5 et 10 fois la production. 

4 

Patentansptiiche 

1. Verfahren zur Herstellung von 
Elsen(lll)-chlorid, ausgehend von verdunnter Chlor­
wasserstoffsaure, dadurch gekennzeichnet, daB. es 
folgende Stufen enthalt: 

a} In Beruhrung bringen von Eisen mit einer ver­
dunnte Chlorwasserstoffsiure enthaltenden 
Lesung bis zum Verschwinden der Chlorwasser­
stoffsaure, 
b} Chlorierung der erhaltenen Losung, um eine 
Eisen(lll)-chloridlosung zu erlangen, 
c) Entspannung der in b} erhaltenen L.Osung, 
d} teilweise Recyclisierung der in c) erhaltenen 
flussigen Phase in Stufe b}, wobei der andere Teil 
die Ausbeute an Eisen(lll)-chlorid darstellt 
2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn­

zeichnet, daB man in der Stufe a} eine L.Osung ver­
wendet, deren Gehalt an Chlorwasserstoffsiure 
zwischen 15 Gew.% und der Zusammensetzung des 
Azeotrops Wasser-HCI betriigt. 

3. Verfahren nach einem der Anspnlche 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Menge des recycli­
sierten Eisen(lll)-chlorids zwischen dem 5- und 10..fa-­
chen der Ausbeute liegt 

Claims 

Process for the preparation of ferric chloride from 
dDute hydrochloric acid, charaeterised in that it com­
prises the following steps: 

a} iron is placed in contaet with a solution contain­
ing dilute hydrochloric acid until the said hyd­
rochloric acid has disappeared, 
b} the solution obtained is chlorinated to obtain a 
solution of ferric chloride, 
c) the solution obtained in b) is decompressed, 
d) the liquid phase obtained in c) is partially recy­
cled to step b) ; the remaining part forms the ferric 
chloride output 
2. Process according to Claim 1, characterised in 

that a solution analysing by titration between 15% by 
weight of hydrochloric acid and the composition of the 
water-HCI azeotrope is employed in step a). 

3. Process according to either of Claims 1 and 2. 
characterised in that the quantity of ferric chloride 
which is recycled Is between 5and10 times the out­
put. 
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EXEMPLE1 

On utilise un dispositif conforms l la planche uni­
que ci-jointe dans lequel la colonne 3 est en verre, de 
diarritre int6rieur 0,35 m et presente une hauteur de 
gamlssage de 10 m • 

On introdult en 5 une solution contenant 170 kg/h 
d'acide chlorhydrique dans 680 kg/h d'eau. On a intro­
duit auparavant en 6 une quantlt6 de copeaux de fer 
largement exc8dentalre par rapport l la quantit6 
d'HCI. La solution de chlorure ferreux est fdtr6e puis 
lntroduite en 8 dans la colonne 3, sa temp6rature est 
de 70oC. On inlroduit en 14 un debit de 82, 7 kg/h de 
chlore gazeux et 5 kg/h d'lnertes qui se retrouvent 
dans la sortie 15. La colonne 3 opltre l 1, 1 bars abso­
lus. La solution du chlorure fenique l 82°C est ame­
nee par le tuyau 10 dans le pot de detente 4 OU elle 
estdetendue l 0,2 bars, sa temperature chutei 70oC. 
En 13 la production est de 379 kg/h de FeCla dilu6s 
dans 545 kg/h d'eau. On recycle par 9 2272 kg/h de 
FeCla dilues dans 3269 kg/h. 

EXEMPLE2 

On o~re comme dans l'exemple 1 mais la solu­
tion d'acicle chlorhydrique est plus dilu6e, c'est-i-dire 
170 kg/h d'HCI dans 963 kg/h d'eau, la temp6rature 
du courant 8 est de 60oC. La solution de chlorure ferri­
que obtenue en 10 est l 84°C, on la rechauffe il 93°C 
avant d6tente l 0, 12 bar. Aprlts la d6tente, on obtient 
en 13 la mime solution concentrlle qu'l l'exemple 1 

. mais l 57°C et on recycle une quantit6 de 3032 kg/h 
de FeCl3 dilu6s par 4360 kg/h d'eau. Cette solution 
est r6chauff8e l 75°C avant retour en 9 dans la 
colonne 3. 

Revendlcatlons 

1. Proc6d6 de preparation de chlorure ferrique l 
partir d'acide chlorhydrique dllu6, caract6ris6 en ce 
qu'D comprend les 61apes sulvantes : 

a) on met en contact du fer avec une solution 
contenant de l'acide chlorhydrique dilu6 jusqu'l 
disparitlon dudit aclde chlorhydrique, 
b) on chlore la solution obtenue pour obtenir une 
solution de chlorure ferrique, 
c) on d6tend la solution obtenue en b), 
d) la phase liquide obtenue enc) est partiellement 
recycles l 1'6tape b), l'autre partie constitue la 
production de chlorure ferrique. . 
2. Proc6d6 selon la revendication 1, caract6ris6 

en ce que dans l'etape a) on utilise une solution titrant 
entre 15 %. en poids d'acide chlorhydrique et la 
composition de l'azeotrope eau-HCI. 

3. Proc6d6 selon l'une des revendicatlons 1 ou 2, 
caract6rls6 en ce que la quantit6 de chlorure ferrique 
recyclee est comprise entre 5 et 10 fols la production. 
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PatentansprDchi 

1. Verfahren zur Herstellung von 
Eisen(lll)-chlorid, ausgehend von verdunnter Chlor­
wasserstoffsiure, dadurch gekennzeichnet, daB es 
folgende.Stufen enthilt: 

a) In Beriihrung bringen von Elsen mit einer ver­
dunnte Chlorwasserstoffsiure enthaltenden 
Lasung bis zum Verschwinden der Chlorwasser­
stoffsiure, 
b) Chlorierung der erhaltenen Losung, um eine 
Elsen(lll)-chloridlosung zu 8rlangen, 
c) Entspannung der in b) erhaltenen LOsung, 
d) teUweise Recycllsierung der in c) erhaltenen 
flilssigen Phase In Stufe b), wobel der andere Teil 
die Ausbeute an Eisen(lll)-chlorid darstellt 
2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn­

zeichnet, daB man in der Stufe a) elne L0sung ver­
wendet, deren Gehalt an Chlorwasserstoffsiure . 
zwischen 15 Gew.% und der Zusammensetzung des 
Azeotrops Wasser-HCI betrigl 

3. Verfahren nach einem der Ansprilche 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, dart. die Menge des recycli­
sierten Eisen(lll)-chlorlds zwischen dem 5- und 10-fa­
chen der Ausbeute liegl 

Claims 

Process for the preparation of ferric chloride from 
dilute hydrochloric acid, characterised in that it com­
prises the following steps: 

a) iron ls placed in contact with a solution contain­
ing dilute hydrochloric acid until the said hyd­
rochloric acid has disappeared, 
_b) the solution obtained is chlorinated to obtain a 
solution of ferric chloride, 
c) the solution obtained in b) is decompressed, 

· d) the liquid phase obtained in c) is partially recy­
cled to step b) ; the remaining part forms the ferric 
chloride output 
2. Process according to Claim 1, characterised in 

that a solution analysing by titration between 15% by 
weight of hydrochloric acid arid the composition of the 
water-HCI azeotrope is employed in step a). 

3. Process according to either of Claims 1 and 2, 
characterised in that the quantity of ferric chloride 
which Is recycled is between 5 and 10 times the out­
put. 
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