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La présenté invention concerne un procédé de-
traitement des fibres d'amiante chrysotile pour réduire
certains des effets indésirables de ces fibres;"etrdes
produits industriels fabriqués & partir de celles-di.

Le terme "amiante" désigne un groupe de
minéraux silicatés naturels 1ndustr1ellement impoxrtants -
en raison de leur nature fibreuse. L'émiante chrysotile,
de loin la variété la plus importante, est un silicate
de magnésium hydraté répondant & la formule géndrale
Mg351 05(OH)4 qui est caractérisé par ‘la présence de
groupes hydroxyde de magnésium sur la surface externe
des fibres.

Il existe de nombreuses publlcatlons traltant
de la modification superf1c1elle des fibres d'amiante
en vue de modifier certaines propriétés. phy51co—ch1m1— N
ques des fibres d'amiante, par exemple de leur conférer
de meilleures caracterlsthues de filtration, une résis-—
tance a la tractlon supérieure, une mellleure re51stance

4 la flamme et une meilleure 1mpermeab111te7pour la

fabrication de tissus hydrophobes et pouf réduire 1'émis~ -

sion de fibres au cours de la manipulatidn et de l'uti-
lisation des produits finis contenant de l'amiante.
Le probléme sanltalre potentlel que pose,‘

rétend-on, 1'exposition i 1l'amiante, revét un 1nteret
. P

particulier pour les producteurs ‘et les utlllsateurs'

de fibres d'amiante. Le National Safety Council a indi-
qué que des personnes inhalant de grandes quantltes

de pou551ere d'amiante pouvaient’ contracter une flbrose
pulmonaire et pleurale invalidante ou fatale, egalement
connue sous le nom d'asbestose, et divers types d'affec—.
tions malignes du systeme resplrat01re ("Asbestos“
National Safety Council Newsletter, Section R. et D.,
juin 1974). On pense également que l‘amlante peut provo—'
quer diverses formes de carc1nogenese, en partlculler

le carcinome du poumon. B -



15

20

25

30

35

2483477
2 o
En raison,derla pathogénicité appafente'des
fibres d'amiante, On a assisté 3 une réaction générale
du public et de certaines auforités sanitaires & 1'égard
de l'utilisation de produits contenant des fibres d'amian-—

te. Ceci a conduit & certaines recherches en vue de modi~
fier les fibres d'amiante de fagon i réduire autant que
possible leurs effets biologiques indésirables. :
- On a examiné divérses matidres qui donnent lieu
a des interactibns avec la surface des fibres d'amiante
et réduisént leur activité hémolytique. Ces matiéres
comprennent 1'éthylénediamine tétracétate de sodium
(EDTA) , des phosphates simples, le versénate disodiéﬁe,
le N-odee'de polyvinylpyridine et 1l'aluminium (G. Macnab
et J.S. Harrington, Nature 214( 522-3 (1967) et certains
polyméres acides (R.J. Schnitzer et ¥.L. Pundsack, -

" Environmental Research, 3,'1-14 (1970) .

Certaines de ces matidres connues, telles que
1'EDTA, sont solubilisées dans les fluides corporels et
ne réduisent pas 1'activité hémolytique & long terme

de l'amiante. Il existe donc un besoin de matiéres

~ adhérant 3 1'amiante et réduisant son activité hémoly-

tique. Ces matidres passivantes ne doivent pas affecter
les propriétés commerciales utiles de 1l'amiante.

Plus récemment, on a trouvé également que des
fibres d'amiante sur lesquelles on a déposé au moins
un'molybdaté métallique (brevet des Etats-Unis d'Améri-
que n° 4.171.405) ou un tungstate métallique (4.168.347),
ont une activité hémolytique réduite par rapport. aux
fibres d'amiante non traitées. '

Il est 5 noter aussi que dans la conception
d'un traitement des fibre5~d'amiante pour réduire'leur
activité cytotoxiqué et hémolytique,'une certaine atten-—
tion doit étre portée au colit correspondant, car pour
tout traitement ainsi mis. au point, le coit du traitement
ne doit pas &tre tel qu'il &limine du marché la fibre

d'amiante traitée. Un des inconvénients des traitements
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de la fibre d'amiante de la'tééhniquerantéfieﬁre en vue
de réduire son activité hémolytique, tels que ceux décritsr
dans les brevets des Etats-Unis a'Amérique‘nd;4'17l 405 '
et 4.168.346, est que ces traltements 1m011quent genera—'
lement une opération en- milieu aqueux, avec cet. lnconve—
nient qu'aprés le traltement, l'ean 601t étre ellmlnee,
les fibres d'amiante traltee doivent &tre lavees puls
séchées, ce qui augmente le cofit du traltement & un
point tel gu'aucune fibre d'amlante ‘ainsi traltee n' a"i
encore &té commer01allsee i cause du coflit de productlon,
élevé de celles~ci. Un autre facteur qui augmente le
colit de ces fibres est le prix relatlvement glevé des
sels de molybdéne et de tungsténe qui doxvent etre utl—r
lisés et qui contribuent & doubler le prlx-des fibres-
d'amiante ainsi traltees. ; -

En conséquence, il paralt tres souhaltable
de fournir une fibre d'amiante modlflee possedant des
activités hémolytique et cytotoxique réduites ainsi
qu'un procédé de production de ces nouVellesffibres a
un coiit raisonnable. '

La presente 1nventlon fournlt ainsi une
nouvelle fibre d'amiante modifiée chlmlquement, conte— -

-

nant de 0,5 i 5 % en poids de groupes phosphate qui
sont fixés a celle-ci. S - o '

La présente 1nventlon fournit au551 un.
procédé de traitement des fibres d'amlante par depot 7
de groupes phosphate sur au moins une partle des flbres.
On a trouvé que les fibres d'amiante a1n51 traitées
possédaient une act1v1te hémolytique réduite comme -
cela a été mis en ev1dence sur des hématies, et une
cytotox101te, d l'essai sur le macrophage,pulmonalre
du rat, &galement réduite. On a trouvé en outre que
les fibres d'amiante phosphatées de 1'invention possadent -
un degré d'ouverture &tonnamment élevé,qﬁi augmente de

manidre concommitante la vitesse de drainage des

- bouillies agqueuses de produits contenant dés:fibres
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_d'amiante, utlllsees par exemple dans la £abricatibn de

prodults d'amlante-clment.
On peut - amellorer encore la fibre d'amiante phos—-

phatée a1ns1 obtenue en 1a soumettant & un traltement

 thermique entre 300 et 500°C. Fait surprenant, ce tral-"”
- tement “thermique diminue la cytotox1c1te ‘de la fibre:

d'amiante phosphatée de 1'i nventlon, contralrement a ce
qu1 a été 1nd1que & propos du chauffage de fibres

‘d'amiante ordinaires a une température a partlr de

500°C environ, . qui augmente notablement la toxicité des
fibres (Hayashi, H. Envir. ‘Health Persp. 9;& 267—270,

1974) . o o T
. ‘Les nouvelles fibres d'aﬁiaﬁte'phosbhatéeérde

_ 1'invention sont caractérisées par 1*absence du plC

caracterlsthue 3 1021 cm 1, qui est un des’ tr01s plcs
caractéristiques des flbres d'amiante non traitées ou.

des fibres d'amiante phosphatees préparées par réact10n~

‘d'un phosphate avec des fibres d'amiante en milieu

aqueux comme il est décrit dans le brevet des Etats—:
Unls d’ Amerlque n° 3.535.150, qul ‘possédent toutes des -
pics caractéristiques & 1080 cm ., 1021 cm_l et 954 cm ;
en- s pectrographle infra-rouge. En d'autres fermes, les

,nouvelles fibres phosphatees de l'invention ont un spec—

tre infrarouge gui ne presente pratiquement pas d‘'absorp-
tion dans 1'intervalle de 954 & 1080 cm. -E,
' La présente invention concerne egalement-l'in—

corporatlon des fibres d'amiante phosphatees dans des

' prodults jndustriels, ce gui réduit les dangers pour la

santé de la manlpulatlon des fibres d‘amlante avant leur -

1ncorporat10n 3 des produits 1ndustr1els, conférant

ainsi d ces produits 1ndustr1els la sécurité intrinséque

des nouvelles fibres phosphatees de 1‘1nvent10n.,
‘Conformément & 1'1nventlon, on depose sur les .

fibres d' amiante de 0,5 85 % en poids de groupes

Plus prec1sement, le procede de 1lfinvention

consiste a_mettre en contact des flbres a* amlante, sous -
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agitation, avec des vapeurs s&ches circulantes 'd'un
composé du phosphore choisi parmi l'oxychlorure de
phosphore et le pentaohlorufe de phosphore dans une
atmosphére inerte, ne réagissant pas avec les vapeurs
de composé du phosphore de sorte qu 'une partle des
groupes hydroxyle terminaux fixés aux ‘atomes de magné-
sium sont transformes en groupes phosphate, la propor-
tion de ces groupes phosphate étant de 0,5 38 5 % en 7
poids par rapport aux fibres traitées. Le procédé de
1'invention s effectue d la température ambiante et
sous la pression normale. ' 7 '

La présente 1nventlon sera mieux comprlse en
se référant aux dessins annexés : '
- la fig. 1 est un schéma du montage utlllse dans la
pratique de l'invention ;7 ,
- sur la fig. 2, A est le spectre infrarouge de fibres
d'amiante traitées par 1'oxychlorure de phosphore
conformément & 1'invention, et B est le spectre infra-
rouge de fibres d'amiante traitées par l'oxychibrure
de phosphore conformément & 1'invention, puis soumises
3 un traitement thermique, et . '
- sur la fig. 3, C est le spectre 1nfra—rouge de’ fibres
d'amiante naturelles et non traitées, et D est le spec—
tre infrarouge de fibres d'amiante traitées par NaHzPo4
en milieu aqueux. :

Le terme "amiante" de51gne ici 1° amlante chry~
sotile qui est le plus important des silicates fibreux
naturels et représente environ 95 % de la~production

mondiale d'amiante, et l'expression "fibres d'amiante”

s'applique a des fibres commerciales des qualités 2 a 7

(Norme du Québec). Les fibres d'amiante sont essentlel-
lement celles obtenues directement par separatlon a
partir des serpentines.

Le composé du- phosphore ch0151 est un compose

qui se vaporise aisément a la température ambiante.
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Parmi tous les composes du phosphore, seuls conviennent
1'oxychlorure de phosphore et le pentachlorure de
phosphore. En pratique, les vapeurs de composés du
phosphore- sont obtenues en faisant passer un gaz sec
non reactlf 3 travers le composé du phosphore, de sorte
gue les vapeurs sdches de composé du phosphore sont
ainsi entraindes pour réagir avec les fibres d'amiante.
La quantité 4’ oxychlorure ou de pentachlorure
de phosphore gazeux utilisée varle avec la- quantlte de
fibres d'amiante & traiter. et avec la quantité de -
phosphate que 1'on désire fixer sur les fibres d‘'amiante.
Par exemple, pour 50 g de fibres d'amiante placées dans
un cylindre réactionnel, on fait passer un -courant

‘d'azote sec sous un débit d'environ Zj/mln ; 4 travers

un flacon d'oxychlorure de phosphore de sorte que de

3 8 ml d'oxychlorure de phosphore sont ainsi mis en
contact avec les fibres’ d'amiante, ce qui donne une
fibre d'amiante modifiée sur laquelle sont fixés de
0;,5a1,5 % en poids de groupes phosphate. La cquantité
de composé du phosphore sous forme de vapeur venant

‘au contact de la fibre d'amiante,peut étre augmentée
ou réduite en élevant ou en abaissant la température du

-

cémposé du phosphore a travers lequel passe le gaz iner-
te porteur. ’

Dans la pratique, on effectue la réaction dans
un récipient tournant 10 ayant un orifice d'entrée 12 et
un orifice de sortie 14 et des lames de mélange 36 fixées
sur la paroi. Le systeme de mise en rotation n ‘est pas

représenté. L' orifice d'entrée 12 et l'orifice de sortie

14 sont reliés a un tube perforé 16 qui est ferme en son,j

centre par la paroi 18. Une bouteille d°' azote 20 munie
d'un manométre 22 envoie un courant d'azote sous la
pression d&sirée & travers le tube 24 vers un récipient
fermé 26 4' a01de sulfurique 26A qui deshydrate 1'azote,

aprés quoi le courant d'azote est envoyé par un tube 27
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dans un récipient fermé 28 contenant une Solution'.
d'oxychlorure de phosphore 30. Au fur et & mesure'que

-la pression s accumule dans le récipient tournant 28,,

des vapeurs d'oxychlorure de phosphore sont envoyees
vers l'orifice d'entrée central 12 du récipient tournant
10 par le tube 32. Les vapeurs d'oxychlorure de phos-'
phore diffusent a travers les ouveféures 16a du tube '
central 12, venant ainsi en contact avec les'fibres
d'amiante en rotation 34, et 1'oxychlorure de phosphore
n'ayant pas reagl éventuellement présent s'écoule hors
du rec1p1ent reactlonnel 10 § travers 1 ouverture de 7
la seconde partie du tube central 16. Si on le de51re,'

on peut recycler l'oxychlorure de’ phosphore n ayant :

pas réagi. On peut obtenir une flbre d'amiante encore

-~

amelloree en chauffant les- fibres phosphatees a une
température de 300 - 500°C. ' -

Il est clair que 1l'on peut alsement modlfler
1'appareil représenté sans s ‘écarter de la conceptlon de:,»'
1'exécution de la réaction de 1l'invention. )

L'avantage principal du procede de l'1nvent10n,rI'
est que la réaction est effectuée i sec, contralrement
aux modes opératoires de l'art antérieur dans lesqueIS—
la réaction était effectude en milieu aqueux, exigeant
ainsi de 1'énergie pour 1'élimination de 1'eau lorsque
la réaction est terminée. ) :

Les fibres d'amiante contenant dua- phosphate
obtenues par le procédé de 1'1nventlon ont non seulement
un degré d'ouverture amellore, mais encore ‘des effets »
hémolytiques et cytotoxiques réduits. Les fibres traltees
conformément & 1l'invention ont été soumises 3 des essais -
comparatlfs, en meme temps que des flbres non ‘traitées
et des fibres d'amiante phosphatees preparees eh mllleur
aqueux conformément au brevet des Etats-Unis d'Amerlque 
n® 3.535.150, pour determlner leurs act1v1tés hemolytl—:

que et cytotoxique.
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- Un autre aspect de 1'invention est que les
nouvelles fibres d'amiante phosphatées réduisent les
dangers gue présente normalement la manlpulatlon des
fibres d'amiante avant leur 1ncorporat10n dans des pro-

'dults 1ndustr1els, par consequent, cet avantage se

retrouvera i un degré eleve dans les prodults 1ndustr1els;

_ fabrlques partlr de celles—ci.

Parmi les prodults auxquels les flbres d'amlante

modlflées préparées: conformement a l'1nvent10n peuvent
»etre 1ncorporees en‘remplacement de fibres d'amiante

_non traltees, on citera des panneaux de revetement, des

prodults d'am1ante—c1ment tels que tuyaux, plaques,'
ardOLSes-etc., des matériaux de frlctlon tels que freins,
garnltures de freins, garnltures at embrayage, renforts
de papier,fils et tlssus, joints, feutres pour toiture

~77ou pour revétements de sol, materlaux d'lSOlathn etc.

20

25

30

35

'HEMOLYSE.

ESSAIS BIOLOGIQUES. ]
Les fibres d'amlante phosphatées chlmlquement

modlflees de 1'1nvent10n, ayant conservé leur structure
fibreuse,ont &té soumises & des essals en vue de déter-
miner les altérations éventuelles de leurs effets 7
hemolythues et cytotox1ques. Toutes les comparalsons

-ont ete faltes avec les echantlllons de flbres at amlaﬁte

chrysotile non traltees, de fibres d' amlante phosphatees
préparées conformément au brevet des Etats—Unls d'Améri-
que n°® 3.535. 150, et les essals ont été effectués de la’
maniére suivante : '

Pour chagque experlence, on a preleve du sang
entier par la veine cave inférieure de deux rats Long
Island miles adultes anesthe51es 5 1l'éther (poids '
corporel.250-300 g). Le sang entier a été mis auss1tot
en suspen51on dans 400 ml de solutlon tampon au véronal
(290- 5 mosm), & pH 7,28. ‘Les hematles ont été lavées
3 fois et une suspen51on 3 4 $ en volume des hématies -

du rat (H) a ete‘preparee dans le tampon au véronal.
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Des quantités pesées d'échantillons dfamianté
ont &té mises en suspension dans 12,5 ml de tampon véro-
nal en utilisant un tube Dounce. Les concentrations des

fibres étudides variaient de 100" & 1000’ug/m1;:DeS sus~-

- pensions de fibres dispersées ont &té placées dans des

flacons Falcon de 30 ml avec 12,5 ml de la suspension
de H (concentration finale en H : 2 %). Lés flacons

-~ -~

ont &été mis & incuber 3 37°C dans un incubateur méta-
bolique & agitatidn'Dubnoff. Dans chacurn des tubes &
essai et dans le témoin, on a prélevé des,échaﬁtillons
de 3 ml au bout de 15, 30 et 60 minutes d'incubation.
Les &chantillons ont été centrifugés pendant. 5 minutes
pour précipiter les fantOmes et les H intacteé. On a
dilué 1 ml de liquide surnageant avec 3 ml de. tampon 7
véronal et on a déterminé l'absorbance & 541 nm.- ‘

L' hemolyse compléte a été obtenue par addltlon de

Triton X-100 & une suspension & 2 % de H dans de
l'eau distillée, elle a été determlnee comme . il a ete
décrit précédemment.

CYTOTOXICITE.

~ Pour 1' ‘obtention de macrophages alvéolaires de
rat, les cellules ont été récoltées par lavage bron-

 choalvéolaire. Des rats mdles Long Evans & capuchon

noir (poids corporel 250 & 300 g) ont &té& sacrifiés
par une dose mortelle i.p. de pentobarbital sodique..
Aprés trachéotomie, .des lavages du poumon en série
ont &té effectués in situ par instillation de solution

saline équilibrée de Hank exempte de ca101um et de

-~

‘magnésium (pH 7,4 & 37 °C) supplémentée en glucose (lg/l).

Des cellules pulmonalres libres G>10 cellules/
rat) ont été isolées par centrifugation a falble—vitesse
et remises en suspension dans une solution de NH4C1
isotonique pendant 10 minutes sur de la glace. Cette
opération a &té introduite pour exclure toute contami-
nation par des H. Aprés des lavages en série, on a -
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‘compté les cellales (>,95 % de macrophages) avec un
hémocytométre et on a estimé la viabilité (93-47 %) -
par l'essai au bleu trypan (solution 5 0,4 %8). Sauf
indications contraires, toutes les opérations ont été
cffectudes & 4°C et avec une matiére stérilisée.

Les cellules (10 cellules/2,5 ml de milieu)
ont ensulte ‘été mises a 1ncuber i 37°C pendant 24 heures

' dans des flacons de verre siliconé couverts. L' incuba-
" tion a été effectuée dans de 1l'air normal filtré et

1'humidité de la chambre d'incubation ‘a &été maintenue
aux environs de 80 %. Les macrophages alvéolaires

ont été mis arincuber dans du milieu’stérile MEM (sel

de Hank) supplémenté avec Cacl 10 mM et M9012

10 mM,de 1la L-glutamine 2 mM, 4 g (V/V) de sérum de foe-.

~tus de veau inactivé par la chaleur et des antibiotiques

(pH initial : 6,8 & 37°€) .
Chacune des matiéres flbreuses a été autoclavee i

-

.pendant 45 min 3 121°C avant l'emploi et elle a été

doucement remise en suspension dans du milieu MEM stéri-
le avec un homog&néiseur en verre de Dounce. Des paf—
ties aliquotes jusqu'ad@ 250 u/lO cellules (10, 40 et

100 ug/ml de milieu d'i ncubatlon) ont été choisies pour
la détermination. ’ o

Aprés une durée d'lncubatlon de 24 h, on a

recueilli les milieux d'lncubatlon exempts de cellules
et on les a soumis aux determlnatlons suivantes :

- viabilité des cellules (intégrité de la
membrane), )
- deshydrogenase lacthue, ou DHL (fulte cyto-

‘plasmique),

- B—N—acetylglucosamlnldase, ou B-NAG (1e51on
lysosomique) .
Toutes les analyses spectrophotometrlques ont

été faites sur un ' spectrophotométre 5 double faisceau.
Le tableau I montre que le contact des hématies
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avec du chrysotile-non traite'ou traité par NaHzP_O4

conduit & des degrés d'hemolyse de-82 %, 72 % et 57 %
respectivement par comparalson avec le tem01n} tandis
que le contact avec des fl?res traitées par POCl3 donne :'

un degré d‘hemolyse de 16 % aprés 15 mlnutes de contact.;
De son cété, le tableau II montre les effets

' sur les paramétres de la réaction des macrophages

pulmonaires, qui sont 1argement reconnus comme 1ndlces
de cytotoxicité : viabilité et fulte d'enzyme apres
exposition aux fibres mlnerales. On voit qu' a tous 1es
niveaux de traitement, tous les paramétres montrant

que les ‘effets cytotox1ques produits par les flbres '

-~

_traitées par POCl3 sont trés inférieurs a-ceux des

fibres non traitées ou traitées par NaHZPO4

Ces resultats doivent &tre examinés en tenant
compte de 1'observation selon laguelle il existe une
bonne corrélation entre le potentlel hemolythue, 7
1'effet sur le macrophage et 1'act1v1te fibrogéne des -
poussigres minérales, y compris l'amlante (Allison,
A.C. et al, 1977, Ann. . Rheum. DlS. 36 {suppl. ) 8) . En _
outre, on a montré {Chamberlain, M. et al, 1978, Br. J.

- Exp. Path. 59 : 183 - -189), qu'il existait une correla— i

tion entre les activités cytotoxiques des poussiéres
minérales et leur capacité de provoquer des tumeurs -
mésothéliales. )

Il est 3 noter que la pa551vatlon des effets
biologiques, observée aprés traltement par des flbres
traitées par POCl est liée &. la dlsparltlon du pic
IR caracterlsthue a 1021 cm l. Ce phenomene a 6té
observé par Langer Sellkoff et al . (1978) J. Tox1col.,
Env. Health 4 : 173-188, qul ont soumis du chrysotlle
i un broyage dans un broyeur & boulets pour produlre
des fibres courtes a des fins experlmentales. Les

fibres obtenues &taient beaucoup moins hemolythues, ','
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et ceci coiIncidait avec une alteratlon des donnees
-1

) sPectrales ir, prec;sement a 1021 cm : ces fibres
" gtaient en fait decrltes comme n etant plus de l'amlante.,

Par conséquent, étant donné que deux.procédés
‘de modlflcatlon des fibres fondamentalement différents,

a sav01r un traitement mecanlque et un traltement
chimique, ont conduit tous ‘deux a une forte réduction

de l'act1v1te blologlque ass001ee a l'alteratlon “du pic

d 1021 cm 1,(t 2 cm ), il est ev1dent que 1'act1v1te_

-

biologique est lide 3 une caractéristique structurale -

oda ChIYSOtlle, donnant une absorption IR 3 cette fré--

quence. Par consequent, tout traitement de la fibre de .
chrysotile, qu'il soit phy51que ou chlmlque, entrainant

" une dlmlnutlon ou une- dlsparltlon de la caracterlsthue

15

fd'absorptlon.aux environs de 1021 cm__ dans 1‘1nfrarouge,

- doit entrainer une pa551vatlon importante- des effets

20

25

30

35

cytotox1ques de cette fibre traltee.-

Contraxrement au traltement mecanlque, quai =

rprovoque en meme temps une grave destructlon de la

structure,flbreuse du chrysotlle et diminue - l'act1V1te:_

~ physiologique de la matidre obtenue, le. traltement par

POC13, tout en desactlvant la flbre, lalsse sa structure
fibreuse prathuement 1ntacte. _
Les exemples non limitatifs sulvants sont donnes

a titre d'illustration de la preparatlon,de 1a fibre :
d'amlante modifiée.
EXEMPLE 1. .
Oon place dans un tambour culbuteur ‘constitué
d'un cylindre de plex1glass (30 cm x 12 cm) fermé
hermétiquement aux deux extremltes, 50 g de fibres
d'amiante (quallte 4730 norme du Québec) . A 1'1nter1eur
du cylindre sont dlsposées un certain nombre de lames
fixes comme il est indigqué 3 la fig. 1. Un tube d'acier j

1noxydab1e traverse - les deux extrémités du cyllndre.

A travers une premieére série de trous dans le tube, les

' vapeurs du gaz se dégagent a 1'1nter1eur du tambour
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et sortent par une autre série de trous & 1'autre ex-
trémité du tube. On fait tourner le tambour a la viteése
de 33 tours/mln par n'importe quel dlSpOSltlf mecanlque'
approprié.

On fait passer un courant réglé (Zf/mln) d'azote
séché par barbottage dans un flacon de H2504, ‘travers
un flacon d'oxychlorure de phosphore (POClv) " la tempe—

rature ambiante. Les vapeurs de POC13»sont entrainées

par le courant d'azote dans le tambour tournant, réali4~
sarit ainsi un contact trés é&troit. des vapeurs de POCL3

-~ avec les fibres. On poursuit le traitement jusqu'a ce

que 4 3 8 ml de POCl, aient été utilisés. Puis on
purge les fibres avec de 1l'azote seulement pendant quel-

. ques heures. Enfin, on les retire du tambour et on les

place dans une chambre 5 humidité pour hydrolyser les
chlorures en excés. , : o ’

La détermination de la teneur en PO, des fibres _
traitdes (Chemical Analysis Vol. 8, DF Boltz ed., métho—
de D, p. 38, 1958), montre qu'il s'est fixé sur les o
fibres 1,5 % en poids de PO,.

EXEMPLE 2.

On divise en deux lots les flbres phosphatees
de l'exemple 1. On chauffe un des lots dans une étuve
3 325°C pendant 1 heure, aprés quoi toutes les fibres  '”
présentes dans 1l'étuve .sont & 325°C. '

On effectue des analyses 1nfrarouges separees
sur des fibres d'amiante non traitées,: des fibres
d'amiante phosphatées conformement au mode operatomre-
du brevet des Etats-Unis d'Amérigue n° 3. 535. 150, et
des fibres d‘'amiante préparées conformément aux exemples
1 et 2 du présent mémoire. )

La présence ou l'absence de pics. correspondants

est indiquée dans le tableau 3.
On notera que les fibres phosphatees ‘de 1'in-
vention sont caractérisées par 1*absence du pic carac-

téristique & 1021 cm"1 qui est observé:avec- les fibres
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d'amiante non traitées et avec 'les fibres qui ont été

phosphatées en milieu aqueux.



2483477

15

1

*0ST*GES"E oU

| mawaumawyc STUN-S3T3E S0P 394RIY nw,mnaoumnmmo spoul 8T FueATns oiedeid

. . ) : .

Ha I00g OV ZOVINZOUNOd. NI ZSATOWHZH  SINEWILIVEL

se 9t . 91 €004 7ed gatexs oTTAOSAIUD
oL g9 1S , (% 6T ﬂoummmzy,mHﬁuomwuso .
sl oL L , (2 v's Yoaluen) oTTI08KTUD
eg w8 z8 | saTeia UoU STTIOSAIUD
b € | z | | unony
uTw Q9 uTw Qg utw g1 B , . (Tu/b 000T)

. "SEILVWIH SHd ISATOWHH,T ¥NS TINVIWY,d SIYLIId

30 SEIVHASOHd SIT ¥Y¥d SINIWALIVIL SYIAIC A SLHILIA

T OVa1avd




2483477

16

o .no.ch.Eﬁ_._” ueTes mumﬁmosm ne mpcﬂﬁu.ﬁm.ﬂ o

om.n GeS’E c ‘¥'Q°" ssp umbmnn m._” uoTss sxeydsoyd ne SIUMBI TETF "

Aﬁgﬂmﬁﬁ&mﬁﬁamo.;5vﬁi&ﬁ%ﬁm%&gggﬁﬂamu$ﬁéﬁo
ﬁgﬂoemu °T ngom Hga 90T ¢ '¥2) SETRUOTAVUISIUL SFITUM (€

S (urows oT amod % 88 *
_ , soﬂmnsoﬁ_.m n 3 m@ u.pon 5.m SURATA sebeydozoww sp m.mmucmo..aom (¥

oummv

MHﬁﬁBEﬂ QEHZD

. *UOTRCROUT,p NSTTTU Ne Ssnaxqry mumﬂmﬁ simone, p VOTITPPR Sues sSTew 6&8» ST SWEp 3TIOSP
‘459 TT SUMOO ASCMOUT B m.E wuw uo mmn.nmng.ﬂsm mm.momz.m_v mmmmﬁouomﬁ SOT ‘uTowgl qoﬂmnsuﬁ aun sueq -T

Loy ozt 090z - 8¥ET T08T OOH
e © GIE geer. 180T = ST6 o L
S 10T . 802 ogee . 99€ - gsZ. 0T DYN-€ (D).
V6T oTh. - €1 - .. - ¥es . 0SS 00T
LT 822 €8¢ - §LE . GS€ oy .
T 102 8sT oo W 01 THA (€
o LS zy . 4 . 47 , 00T
Co16 8 e - T © LS o¥ o
L6 z8 2L L5 - €8 01 ETTUTENIA (¥
. _ , (T) urowsy NP % . , _ ‘
R Vodmn  ae't Yokmm , .
wx (00008) “TOOE ., TP0d  , %7'6 Od°HEN' , %G'T 'O4'HEN  $37ed3 uou _SeIqTs §§g%
; A , o - R , : , ud UoT3 . 92JaMp
. ~2IIUSOUCD

soxjauered

.mn&m aa mZOZDOm ada- mmﬂom>ﬂ4 sua mmwmmmomo.ﬁa SHT
MDm queowNmmo DQ FIVHASOHA NV SINZWALIVIL SYHAIC Zd SLELLH

, S 0 T NNETEYE




2483477

17

TABLEAU 3

Pics caractéristi-

'Spéctier,

ques I.R. en cm~ 1
~“Fibre : - - I.R.
1080 1021 - 954 .
1- fibres d'amiante S
non traitées oui ~oul - oui fig. 3C
2- fibreS(i%mﬁante
phosphatées (procédé
au mouillé, brevet ST -
britannique 1,143,842) oui oui © oul fig. 3D
3- fibres de l'exemple 1 oul non oui fig. 2A
4~ fibres traitées de .
1'exemple 2 oui non ouni

fig. 28
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REVENDICATIONS

" 1. Procédé de préparation d'uhe fibre d'amiante
chrysotile modifide contenant de 0,5 3 5 % en poids de
groupes phosphate, caractérisé en ce qu on met en contact
des fibres d'amiante chrysotlle, i sec et sous agitation,
avec des vapeurs d'un composé de phosphore choisi parmi
1'oxychlorure de phosphore et le pentachlbrure de phos-

phore dans une atmosphére inerte vis—&-vis du composé

- du phosphore, ce qui transforme une partie des groupes

hydroxyle de la fibre d'amiante en groupes phosphate,
la quantité de ces groupes phosphate &tant de 0,5 & 5 %
en poids de la fibre.

2. Procédé suivant la revendlcatlon 1, caracté—-

~ risé en ce que la source de composé du phosphore est

un oxychlorure de phosphore.

3. Procé&dé suivant l'une quelconque des reven-
dications 1 ou 2, caractérisé& en ce qu'on chauffe les.
fibres d'amiante phosphatées & une température,de 300
a 500°C. R '

4. Fibres d'amiante auxquelles sont liées des
groupes phosphate & raison de 0,2 & 5 % en poids par
rapport au poids des fibres séches, ces fibres d'amiante
phosphatées étant caracterlsees par l'absence du pic.
caractéristique & 1021 cm obtenu par analyse infra-
rouge, visible sur le spectre A (fig. 2),.de fibres
d'amiante non traitdes et sur celui de fibres d'amiante
phosphatées obtenues en phosphatant des flbres d’amiante
en milieu aqueux.

5. Fibres d'amiante traitées par la chaleur,
dont une partie des groupes hydroxyle est- remplacee
par environ 0,2 & environ 5,0 % ‘de groupes phosphate
par rapport au poids des fibres d'amiante sé&ches, ces
fibres d'amiante phosphatees traitées par la chaleur
étant caracterlsees par 1°' absence du pic caracterlstl-

que & 1021 cm ~1 dans l'analyse infra-rouge, comme le
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montre le spectre B (fig. 2) de fibres d'amiante,honr

traitées et de fibres d'amiante phoSphatées dbfenues,en

phosphatant des flbres ar amiante en milieu aqueux.rr ]
6. Fibre d'amiante phosphatee contenant de 0,5 3
5 ¢ en poids de groupes phosphate, cette fibre phqspha— -
tée &tant caractérisée comme dans la flg. 27,
7. Fibre d'amlante phosphatee contenant de O 5
a5%en poids de groupes phosphate, cette fibre phos—

phatée ayaht &té traitée 4 une température de 300 a

600°C et étant caracterls‘e comme dans 1a flg. 2B.
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