-

PCT ORGANISATION MONDIALE DE LA PROPRIETE INTELLECTUELLE
Bureau international

DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAITE DE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS (PCT)

(51) Classification internationale des brevets 6 : (11) Numéro de publication internationale: WO 96/36664

CO8K 7/24, COSL 67/06, B32B 27/12 Al o .
(43) Date de publication internationale:21 novembre 1996 (21.11.96)

(21) Numéro de la demande internationale: PCT/FR96/00752 | (81) Etats désignés: CA, US.

(22) Date de dépot international: 20 mai 1996 (20.05.96)
Publiée
Avec rapport de recherche internationale.
(30) Données relatives a la priorité: Avant I expiration du délai prévu pour la modification des
95/06003 19 mai 1995 (19.05.95) FR revendications, sera republiée si de telles modifications sont
regues.

(71) Déposant (pour tous les Etats désignés sauf US): NAYAD
DIFFUSION [FR/FR]; 4, rue de Constantine, F-06400
Cannes (FR).

(72) Inventeur; et

(75) Inventeur/Déposant (US seulement): ROBERTY, Jérdme
[FR/FR]; Parc Résidentiel de 1’Esterel, Avenue Plan-Pinet,
F-83600 Fréjus (FR).

(74) Mandataires: GUTMANN, Ermest etc.; Ernest Gutmann - Yves
Plasseraud S.A., 3, rue Chauveau-Lagarde, F-75008 Paris
(FR).

(54) Title: COMPOSITION FOR PRODUCING SOLID MATERIALS, PARTICULARLY SANITARY WARE
(54) Titre: COMPOSITION DESTINEE A LA FABRICATION DE MATERIAUX SOLIDES, NOTAMMENT D’OBJETS SANITAIRES

(57) Abstract

A composition for producing a solid material is described, particularly materials used for producing sanitary ware, characterised in
that it contains a casting polymeric resin and an inert filler which does not react with the substances composing said polymeric resin. The
filler comprises a porous filler material, particularly made up of two fillers of different average particle diameters, and one insulating filler
made of hollow glass microspheres, in a weight content substantially lower than the weight content of the porous filler material. The amount
and type of porous filler material, and the amount of hollow microspheres present in said material are sufficient to provide the material with
a smooth and dense surface state and mechanical strength, as well as enhanced heat and sound insulation properties, compared to similar
materials containing a single filler material and/or not containing microspheres.

(57) Abrégé
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COMPOSITION DESTINE A LA FABRICATION DE MATERIAUX SOLIDES,NOTAMMENT
D'OBJECTS SANITAIRE

L'invention concerne une composition destinée a la
fabrication de matériaux solides, notamment la fabrication de matériaux
utilisés dans la fabrication d’objets sanitaires telles les baignoires. La
composition comprend une résine polymérique de coulée ainsi qu'une
charge inerte comprenant une charge de remplissage poreuse de densité
moyenne, notamment constituée de deux charges poreuses de diamétres
granulométriques moyens différents, ainsi qu'une charge isolante
constituée de microspheres de verre creuses en proportion en poids
substantiellement inférieure a la proportion en poids de la charge de
remplissage.

Depuis plusieurs années, des résines polymériques de coulée
sont utilisées avec des charges de remplissage quelconques pour fabriquer
des matériaux susceptibles d'étre utilisés dans le batiment, et plus
particulierement pour des applications sanitaires telles la fabrication de
baignoires. Toutefois, un certain nombre de problémes ont été notés
concernant la quantité de résine ainsi que le type et la quantité de charge
utilisés, sachant qu'il est souhaitable d’obtenir un matériau possédant une
bonne résistance mécanique.

On a suggéré ['utilisation de quantités considérables de
charge de type « métasphéres » dans des compositions comprenant des
résines polymeériques de coulée. Ces métasphéres sont fabriquées & partir
de substances polymériques et présentent donc une densité assez faible.
L'inconvénient majeur noté lors de I'utilisation de telles substances était
quelles reagissaient assez facilement avec la résine de coulée. Ceci
entrainait des modifications de structure indésirables et altérait ultimement
les propriétés de la composition.

Plusieurs documents d'art antérieur ont également suggéré
Futilisation de microsphéres de verre dans des compositions comprenant
des resines polymériques. A titre d’exemples, on peut citer la demande de
brevet européen 0547593 publiée le 23 juin 1993, la demande de brevet

FEUILLE DE REMPLACEMEHT (REGLE 26)
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européen 0626433 publiée le 30 novembre 1994 décrivant un apprét
liquide, la demande de brevet britannique GB 2114466 ainsi que la
demande de brevet australien 9226170 qui décrit Ia fabrication d'articles
renforcés comprenant des feuilles d'acrylique. Dans la plupart de ces
documents, on suggére [lutilisation de quantités considérables de
microsphéres de verre. Des quantités élevées de microsphéres ont le
desavantage de fragiliser la structure du matériau en diminuant sa
résistance mécanique.

Les inventeurs ont découvert que I'utilisation de charges de
remplissage poreuses de densité moyenne, et de diamétre
granulométrique moyen variable, notamment de type carbonate de
calcium, et en particulier de deux charges de diamétres granulométriques
moyens différents, couplées a l'utilisation d'un faible pourcentage de
microsphéres de verre permet d’obtenir un matériau ayant non seulement
une surface Iisse mais présentant également des caractéristiques
d'isolation thermique et phonique importantes, de telles caractéristiques
etant particuliérement souhaitables dans des applications telles que la
fabrication de baignoires.

Des matériaux présentant des surfaces lisses, sans
interstices, sont particuliérement souhaitables pour des applications
sanitaires. A cet égard, [I'utilisation combinée d'une charge de remplissage
poreuse de diamétre moyen unique de type carbonate de calcium et de
microsphéres de verre ne permettait pas d’obtenir un matériau possédant
les propriétés désirées. On obtenait plutdt un matériau assez poreux, la
présence d'interstices n'étant pas souhaitable. Les inventeurs ont obtenu
des matériaux résistants possédant des surfaces lisses en utilisant une
charge de remplissage poreuse possédant un diamétre granulométique
variable, notamment deux charges de diamétres moyens différents.

Les microsphéres de verre représentent une charge
complémentaire particuliérement intéressante dans le cadre de la présente
invention lorsqu'elles sont utilisées en quantités trés faibles. En effet, leur
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faible masse volumique ainsi que le volume d'air qu'elles contiennent
permettent d’ameéliorer les propriétés isolantes du matériau obtenu. Les
inventeurs avaient envisagé d'éliminer complétement les microsphéres de
verre et d’'augmenter la quantité de carbonate de calcium dans la
composition en utilisant du carbonate de calcium possédant un trés faible
diametre granulométrique moyen (semblable & celui des microspheres de
verre) couplé a des charges de carbonate de calcium possédant des
diamétres granulométiques moyens plus élevés. Cette alternative s'est
avérée désavantageuse & plusieurs niveaux. Entre autres, le carbonate de
calcium de tres faible diamétre granulométrique posséde une densité trés
élevée qui augmente considérablement la masse de la composition sans
pour autant lui conférer des propriétés d'isolation thermique intéressantes.

La présente invention concerne donc une composition
destinée a la fabrication d’'un matériau solide, notamment de matériaux
utilisés dans le domaine sanitaire. Cette composition est caractérisée en
ce qu’'elle comprend :

- une résine polymérique de coulée présentant des
caractéristiques de mouillabilité de charge, de résistance mécanique, de
faible chauffage lors de sa polymérisation et d'absence de déformation
sous la chaleur une fois solidifiée ; et

- une charge inerte ne réagissant pas avec les substances
entrant dans la composition de la résine polymérique, ladite charge inerte
étant caractérisée en ce qu'elle comprend :

- une charge de remplissage poreuse de densité moyenne,
notamment de type carbonate de calcium, possédant un diamétre
granulométrique variable, notamment constituée de deux charges de
diametres granulométrigues moyens différents, notamment supérieurs a
environ 1 um et inférieurs a environ 500 um ; et

- une charge isolante constituée de microsphéres de verre
creuses en proportion en poids substantiellement inférieure a la proportion

en poids de la charge de remplissage présente dans le matériau, la
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quantité ainsi que le type de charge de remplissage poreuse ainsi que la
quantité de microsphéres de verre creuses présentes dans le matériau
étaient suffisantes pour conférer au matériau un état de surface lisse et
dense | et une résistance mécanique ainsi que des caractéristiques
d'isolations thermique et phonique accrues lorsque comparées & un
matériau de méme type comprenant une charge de remplissage de
diamétre moyen unique et/ou ne comprenant pas de microsphéres.

La charge de remplissage poreuse est notamment constituée
de deux charges de carbonate de calcium ou d’une substance possédant
des propriétés semblables présentant des diamétres granulométriques
moyens respectifs variant entre 1 et 300 pm et entre 1 et 500 pm,
notamment de diametres granulométriques moyens respectifs variant entre
1 et 100 pm et 100 et 500 um. Les pourcentages en poids respectifs de
ces deux charges varie normalement entre 8 et 20% en poids,
particulierement entre 10-a 15% en poids pour un carbonate de calcium de
diamétre moyen variant entre 1 et 300 um et de 20 & 35% en poids,
particulierement de 25 a 30% en poids pour un carbonate de calcium de
diamétre moyen variant entre 100 et 500 pm.

De fagon préférentielle, la composition selon Iinvention
comprend entre 1 et 10%, notamment entre 1 et 4% en poids de
microsphéres de verre creuses ayant un diamétre variant entre 5 et
200 pm, notamment entre 10 et 100 pm. .

La présente invention est également relative & un matériau
composite comprenant la composition décrite précédemment ainsi gu'un

_support de renfort solide recouvrant la surface extérieure de cette

composition. De fagon préférée, le support solide comprend une couche de
fibre de verre stratifiée imprégnée d'une résine polymérique, la fibre de
verre stratifiée (incluant la résine) possédant une masse surfacique variant
de 1000 & 1500 g/m®, et notamment de 1200 g/m®.

Les inventeurs ont donc découvert que ['utilisation d'une

faible quantité de microsphéres de verre couplée & une charge de
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remplissage poreuse possédant un diamétre granulométrique variable
permet d'assurer un colmatage efficace des interstices entre les diverses
granulations des particules de carbonate de calcium et d'obtenir ainsi un
matériau solide de surface lisse présentant une résistance mécanique
ainsi que des propriétés d'isolations thermique et phonique considérables.
Ceci constitue un avantage par rapport a l'utilisation de charges inertes
comprenant soit uniquement des charges de remplissage poreuses de type
carbonate de calcium, soit des quantités élevées de microsphéres ou soit
une charge de remplissage poreuse comprenant un diameétre
granulométrique peu variable. Ces compositions présentent soit une
densité trop élevée, soit une faible résistance meécanique, soit un codt
élevé, soit une structure poreuse non désirable.

L'invention sera décrite davantage en se référant a la
description qui suit.

Description détaillée de I'invention

L'invention concerne une composition destinée a la
fabrication d’'un matériau solide comprenant une résine polymérique de
type résine polyester orthophtalique ainsi qu'une charge inerte comprenant
une charge de remplissage poreuse de densité moyenne et de diameétre
granulometrique variable comportant de préférence deux charges de
diameétre granulométrique moyen différent ainsi gqu'une charge isolante
constituée de microsphéres de verre creuses en proportion en poids
substantiellement inférieure & la proportion en poids de la charge de
remplissage. Cette composition, lorsqu'utilisée dans le domaine sanitaire,
offre une résistance mécanique et des propriétes d'isolations thermique et
phonique importantes obtenues grace a sa forte densité, obtenue sans
augmentation de poids, par la sélection de la nature ainsi que de la
granulométrie de ses composantes et par I'adjonction de charges d'air
situées a lintérieur des microsphéres de verre et qui permettent de
conserver la chaleur de I'eau.
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Bien que les applications principales de la composition de
linvention se situent dans le domaine sanitaire, son utilisation est
également envisagée dans le domaine du batiment, dans la fabrication
d'entablements ou de mobilier. De fagon générale, les domaines
d'application s'étendent & la fabrication de tout type de matériau
nécessitant un état de surface dense et lisse. Afin de pouvoir obtenir un
matériau présentant les propriétés souhaitées, le choix du type et de la
proportion de ses composantes principales, soit la résine de coulée, la
charge de remplissage ainsi que la charge isolante, doit étre effectué avec
soin. ‘
Résine de coulée

Le type de résine pouvant étre utilisé dans les compositions
de linvention est trés variable et son choix peut facilement étre effectué
par la personne versée dans l'art qui prendrait en compte un certain
nombre de criteres de sélection. Tel que mentionné précédemment, la
résine utilisée dans la composition de I'invention doit idéalement posséder
une bonne mouillabilité de charge, ainsi qu’'une bonne résistance
mécanique. De plus, la résine polymérique devrait étre caractérisée par
une absence de chauffage lors de sa polymérisation, ceci ayant pour but
d'éviter d'affecter les moules utilisés dans la fabrication du matériau solide.
De plus, puisqu'une des utilisations principales de la composition de
linvention est le domaine sanitaire, la résine polymérique utilisée ne
devrait pas se déformer sous la chaleur de fagon substantielle.

De fagon générale, la résine de coulée utilisée dans Ia
composition de la présente invention est une résine de polyester et/ou de
vinylester insaturé. De telles résines ont 'avantage d'avoir des temps de
séchage courts ainsi que d'excellentes propriétés adhésives. De fagon
préférée, la résine de coulée est une résine polyester orthophtalique du
type sterpon 3780-15 commercialisée par la société CONVERT.

La proportion de résine utilisée dans la composition de
Finvention peut varier entre 20 et 60% en poids, notamment entre 50 et
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60% en poids. Bien qu'il soit souhaitable d'utiliser aussi peu de résine que

' possible, un pourcentage variant entre 50 et 60% est préférable pour

pouvoir obtenir la rigidité et 'adhésion voulues.
Charges inertes

a) Charges de remplissage

La nature ainsi que la proportion de la charge de remplissage
utilisée constitue un des éléments importants de la présente invention. En
effet, les inventeurs ont noté que le choix d'une charge de remplissage
possedant un diamétre granulométrique variable couplé a I'utilisation de
microspheres dont les propriétés essentielles seront décrites en détail plus
loin, a permis d'améliorer de fagon notable I'état de surface du matériau
fabriqué & partir de la composition de I'invention.

De fagon préférable, la charge de remplissage est une charge
poreuse pouvant absorber une certaine quantité de résine a I'état liquide et
ayant une densitt moyenne. Il sagit généralement de charges
inorganiques de type carbonate de calcium, ou argile. Les charges de type
carbonate de calcium sont préférées en raison de leur faible codt et de Ia
possibilité d'obtenir facilement un grand nombre de granulométries
différentes.

Une des réalisations préférentielles de linvention prévoit
Iutilisation de deux charges de remplissage de diamétres
granulométriques moyens différents, se situant entre 1 et 500 pm. Des
quantités élevées de charges de remplissage de diamétre moyen inférieur
a 100 ne sont pas souhaitables. Le pourcentage en poids de la charge de
remplissage étant relativement élevé, les diamétres granulométriques trés
faibles donnent des compositions & densité trop élevée donc trop lourdes.
La charge de remplissage est idéalement constituée d'environ 13 & 14%
en poids de carbonate de calcium de diamétre moyen variant entre 1 et
200 pum et d’environ 26 & 27% de carbonate de calcium de diamétre variant
entre 100 et 500 um. Des exemples typiques de carbonate de calcium
utilisé dans le contexte de la présente invention incluent des carbonates
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de calcium commercialisés par la société OMYA sous les marques Durcal
30, Durcal 40 et Durcal 130. Une quantité minimale de charge de
remplissage de I'ordre d'environ 30% est nécessaire pour pouvoir obtenir
une composition ayant les propriétés désirées. Cette quantité minimale
peut difficilement étre remplacée soit par des microsphéres de verre, soit
par une quantité additionnelle de résine. Une quantité élevée de
microsphéres de verre augmente considérablement le colt de la
composition. En ce qui concerne la résine, I'utilisation de quantités
importantes cause des problémes de chauffe des moules et de fagon plus
importante, les résines & polymérisation rapide ont tendance a se fissurer
lors du séchage. L'utilisation d'une quantité minimale de charges de
remplissage permet & ces derniéres d'agir & titre d’amortisseur de
polymérisation et d'éviter ainsi les problémes de chauffe et de craquement
de la résine. De plus, I'utilisation d’'une charge de remplissage permet de
diminuer I'effet de retrait observé lors du séchage de la résine.

b) charge isolante

La charge isolante est constituée de microsphéres de verre
creuses dont la proportion en poids varie entre 1 et 10%, notamment entre
1 et 4%. Bien que la proportion de microsphéres de verre creuses
présentes dans la composition de linvention soit assez faible, cette
proportion s'est avérée suffisante pour conférer des propriétés accrues
d'isolations thermique et phonique au matériau de linvention lorsque
comparé & un matériau du méme type ne comprenant pas de
microsphéres. Les propriétés d'isolation thermique sont bien sdr
particuliérement désirables dans le domaine sanitaire.

De plus, [Iutilisation de microsphéres de verre creuses
couplées a une charge de remplissage adéquate permet la fabrication d'un
matériau ayant une résistance mécanique suffisamment importante pour
pouvoir I'utiliser dans certaines applications sans qu'il soit recouvert d'un
support de renfort solide tel un support de fibres de verre imprégné de
résine polymérique, Ceci n'aurait pas été possible avec les matériaux



WO 96/36664 PCT/FR96/00752

10

15

20

25

9

decrits dans I'art antérieur. Ce phénoméne résulte donc de la combinaison
d'un pourcentage en poids d'au moins 40% d'une charge de remplissage
de diamétre granulométrique moyen variable d’'au moins 40%, notamment
de charge & un faible pourcentage de charge isolante constituée de
microsphéres de verre creuses.

On retrouve un certain nombre de types de microsphéres
creuses présentement disponibles dans le commerce. Cependant, on
choisira de préférence des microsphéres ayant une faible densité
nominale, de I'ordre de 0,1 & 0,3 g/cm®. Les microsphéres de densité faible
sont choisies en raison de leur faible poids et de leur volume élevé qQui
favorise une adjonction de charge d'air plus élevée, augmentant ainsi les
propriétés de conservation de chaleur du matériau obtenu. A ftitre
d'exemples, les microsphéres commercialisées sous la référence K1, K15,
K20 ou K25 par la société 3M sont notamment utilisées en proportion en
poids variant de 1 a 10% mais plus particuliérement en proportion en poids
variant de 1 a 4%.

Composantes additionnelles

La composition de I'invention peut également comprendre un
catalyseur pour la polymérisation de la résine de coulée. Le choix du
catalyseur approprié fait partie des connaissances de I'homme du métier.
A titre d'exemple, les catalyseurs de type peroxyde de méthyléthylcétone
tels que les catalyseurs commercialisés par la société AKZO sous la
marque Butanox et plus particuliérement sous la marque Butanox M-50
peuvent étre utilisés. De plus, il peut étre souhaitable d'utiliser des
accélérateurs favorisant le durcissement des résines polyester insaturés a
température ambiante. Des accélérateurs de type octanoate de cobalt,
également commercialisés par la société AKZO sous les marques
Accelérateur NL51P ou Accélérateur NL51S constituent des accélérateurs
de choix.
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Matériau composite

La présente invention concerne également un matériau
composite comprenant la composition décrite précédemment ainsi qu'un
support de renfort solide en recouvrant la surface extérieure. L'utilisation
d'un support de renfort solide peut s'avérer essentiel dans certaines
applications; En effet, la composition de l'invention demeure d'abord et
avant tout une substance coulable. Bien que les inventeurs aient démontré
qu'il est possible de [I'utiliser sans support de renfort dans certaines
applications, ce qui s'avérait impossible précédemment, tant au niveau de
la faible résistance mécanique des compositions de I'art antérieur que de
I'absence d'une surface extérieure non poreuse, de meilleurs rendements
sont obtenus lorsqu'un support de renfort solide est appliqué sur la surface
extérieure.

On peut envisager I'utilisation d'un seul support de renfort ou
encore d'une combinaison de divers renforts qui permettent d'obtenir un
revétement extérieur lisse et trés solide. Dans les paragraphes suivants,
quelques exemples de supports de renfort sont énumérés. La personne
versée dans I'art pourra cependant choisir d’autres types de support sans
difficulté, simplement en faisant appel & ses connaissances techniques.
Supports de renfort

Un des matériaux de choix utilisés & titre de support de
renfort comprend une couche de fibres de verre stratifiée imprégnée d'une
résine polymérique. Les fibres de verre stratifiées peuvent prendre la
forme de feutres de fils de verre coupés et agglomérés par un liant liquide
a haute solubilité dans le styréne. La fibre de verre doit étre souple,
posséder une grande facilité de manipulation et pouvoir étre imprégnée de
resine polyester sans difficulté. Un exemple du type de fibre de verre qui
peut étre utilisée dans le contexte de la présente invention est le Mat M4
commercialisé par la société VETROTEX.

La masse surfacique du support de fibres de verre stratifié
varie généralement entre 1000 et 1500 g/m®. De fagon préférée, la fibre de
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verre stratifiée posséde une masse surfacique d’environ 1200 g/m® En ce
qui concerne I'épaisseur de la couche de fibres de verre stratifiée, celle-ci
pourra étre variée suivant les applications désirées. Dans le domaine
sanitaire, I'épaisseur de la couche de fibres de verre varie entre 0,5 et
1,5 MM. De fagon préférée, I'épaisseur de la couche de fibres de verre
stratifiée est d’environ 1 MM.

Dans certaines applications des compositions de I'invention,
I'utilisation de renforts solides en complément ou en remplacement des
fibres de verre est également envisagée. A cet égard, des substances
solidifiantes de type Gelcoat permettant d'obtenir un film de surface
souple, dur et brillant supportant avec succés des tests de vieillissement,
peuvent étre utilisées.

Des exemples de ce type de substances incluent des
formules & base d'acide isophtalique et de néoantylglycol tels que le
Gelcoat Sterpon 40 commercialisé par la société CONVERT. L’épaisseur
de ce type de revétement varie normalement entre 0,4 mm et 0,6 mm et de
fagon préférée est d’environ 0,5 mm.

Procédé de fabrication de la composition et du matériau de

l'invention

La chronologie de fabrication de Ia composition de la
présente invention correspond & la chronologie présentement utilisée par
la personne versée dans I'art pour la fabrication de compositions du méme
type. Cette chronologie ne sera que légérement modifiée en fonction de
I'utilisation ou non d’un support de renfort solide.

Lorsqu'il s’agit de préparer une composition de I'invention
utilisée sans support de renfort solide, on mélange d'abord la résine a
I'accelérateur. La charge inerte est ensuite incorporée au mélange. Bien
gu’il ne soit pas absolument nécessaire de s'en tenir & un ordre precis, il
est préférable d'incorporer d’abord la charge de remplissage poreuse de
plus faible diamétre granulométrique, suivie de la charge de remplissage
poreuse de diametre granulométrique plus élevé pour terminer avec
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Fincorporation de la charge isolante constituée de microsphéres de verre
creuses. On incorpore ensuite le catalyseur puis on effectue le mélange de
la composition jusqu’a I'obtention d'une substance homogéne. Le mélange
est ensuité coulé par gravité entre un moule et un contre-moule. La coulée
est suivie d'une période de séchage plus ou moins longue qui sera
fonction du catalyseur utilisé.

De fagon générale, il est nécessaire d'effectuer le mélange
des divers éléments de la coulée pour une période variant entre 10 et
30 mn et de fagon préférable pour une période d'environ 25 mn pour
obtenir un melange homogene. La coulée doit normalement s'effectuer
entre 5 et 10 mn aprés l'incorporation du catalyseur dans la coulée, bien
que cette période puisse également étre variée en fonction du catalyseur
utilise. Dans I'état actuel des connaissances, le temps de séchage requis
pour observer une solidification suffisante du mélange varie généralement
entre 30 et 90 mn.

Lorsque la composition de la présente invention est
recouverte d'un support de renfort solide constitué de fibres de verre, ces
derniéres sont appliquées sur les moules avant la coulée. La coulée n'est
introduite dans les moules qu'aprés le séchage du support de fibres de
verre.

Il existe plusieurs méthodes de stratification manuelle de
fibres de verre, soit directement sur le moule lorsque les fibres de verre
constituent le seul support de renfort solide, soit sur un matériau de type
Gelcoat lorsque ce type de matériau est utilisé. On peut soit appliquer des
couches successives de résine et de renfort de verre & l'intérieur d'un
moule ouvert, soit projeter simultanément les fibres de verre et la résine
sur un moule ouvert, soit pulvériser ou déposer la résine catalysée sur un
lit de fibres de verre ou de mat en continu. Toutes ces techniques
d'imprégnation sont connues de la personne versée dans I'art qui pourra
choisir la technique convenant le mieux a I'application envisagée.
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Exemples
1) Fabrication d’'une coulée

On mélange & un kilogramme de résine orthophtalique de
marque Convert (référence Sterpon 3780-15), 240 g de charge de
remplissage poreuse a faible diamétre granulomeétrique commercialisée
par la societé OMYA sous la référence Durcal 40 et 460 g de charge de
remplissage poreuse de diamétre élevé commercialisé par la société
OMYA sous la référence Durcal 130 et 35 g de charge de microsphéres de
verre creuses de type K1 commercialisées par la société 3M. Un
accélérateur & base d'octanoate de cobalt & 6% et un catalyseur contenant
50% de peroxyde de méthyléthylcétone. Le pourcentage de catalyseur est
d'environ 1 & 2%.

La coulée est effectuée dans un moule approprié a la
tempeérature ambiante et la composition ainsi obtenue est séchée pour une
période d'environ 12 heures pour éviter toutes déformations avant d'étre
démoulée.

2) Préparation d'un matériau comprenant la composition de
I'exemple 1 recouverte d’'un support de renfort solide.

La fabrication d'un tel matériau est effectuée en trois étapes.
Il s'agit d’abord d'appliquer environ 0,5 mm d'un Gelcoat sanitaire de
qualité isophtalique tel que le Gelcoat Sterpon 4040 commercialisé par la
société CONVERT S.A.. Une fois le Gelcoat séché, un mat de verre ayant
une masse surfacique de 300 g/m® et imbibé d'une résine polyester
isophtalique est appliqué sur la surface du moule, en utilisant une méthode
de moulage au contact. L'épaisseur de ce deuxiéme revétement est
d’environ 1 mm.

Aprés le séchage de cette couche de fibres de verre
stratifiée, les deux parties du moule sont assemblées et la résine de
coulée fabriquée & I'exemple 1 est coulée par gravité entre le moule et le
contre-moule. L'ensemble est ensuite séché puis démoulé.



10

15

20

25

30

WO 96/36664 PCT/FR96/00752

14

REVENDICATIONS

1. Composition destinée a la fabrication d’'un matériau solide,
notamment de matériaux utilisés dans le domaine sanitaire, ladite
composition étant caractérisée en ce qu'elle comprend :

- une résine polymérique de coulée présentant des
caractéristiques de mouillabilité de charge, de résistance mécanique, de
faible chauffage lors de sa polymérisation et d’'absence de déformation
sous la chaleur une fois solidifiée ; et

- une charge inerte ne réagissant pas avec les substances
entrant dans la composition de ladite résine polymérique, ladite charge
comprenant :

* une charge de remplissage poreuse de densité
moyenne, notamment de type carbonate de calcium, possédant un
diametre granulométrique moyen variable, ladite charge de remplissage
étant notamment constituée de deux charges de diamétre granulométrique
moyen différent, notamment supérieur & environ 1 pm et inférieur & environ
500 um ; et

* une charge isolante comprenant des microsphéres
de verre creuses en proportion en poids substantiellement inférieure a la
proportion en poids de la charge de remplissage présente dans ledit
matériau, la quantité ainsi que le type de charge de remplissage poreuse
ainsi que la quantité de charge isolante, notamment de type microsphéres
de verre creuses, présentes dans ledit matériau étant suffisantes pour
conférer audit matériau un état de surface lisse et dense et une résistance
mécanique ainsi que des caractéristiques d'isolations thermique et
phonique accrues lorsque comparées- & un matériau du méme type
comprenant une charge de remplissage unique et/ou ne comprenant pas
de charge isolante, notamment de type microsphéres.

2. Composition selon la revendication 1, caractérisée en ce
qu'elle comprend entre 1 et 10%, notamment entre 1 et 4% en poids de
microsphéres de verre creuses.
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3. Composition selon la revendication 1 ou 2, caractérisée en
ce que le diameétre des microsphéres de verre creuses varie entre 5 et
200 pm, notamment entre 10 et 100 um.

4. Composition selon I'une quelconque des revendications 1
a 3, caractérisée en ce que la proportion en poids de charge de
remplissage varie entre 30 et 79%, notamment entre 39 et 79%.

5. Composition selon 'une quelconque des revendications 1
a 4, caractérisée en ce que la charge de remplissage est constituée de
deux charges présentant des diamétres granulométriques moyens
respectifs différents variant entre 1 et 300 pm et entre 100 et 500 um.

6. Composition selon la revendication 5, caractérisée en ce
que la charge de remplissage est constituée de 10 & 15 % en poids de
carbonate de calcium de diamétre moyen variant entre 1 et 200 um et de
25 a 30% de carbonate de calcium de diamétre moyen variant entre 100 et
500 pm.

7. Composition selon I'une quelconque des revendications 1
a 6, caractérisée en ce que la résine polymérique de coulée est une résine
polyester orthophtalique.

8. Composition selon la revendication 7, caractérisée en ce
que le pourcentage en poids de la résine polyester orthophtalique varie
entre 20% et 60%, notamment entre 50% et 60%. '

9. Composition selon I'une quelconque des revendications 1
a 8, caractérisée en ce qu'une fois solidifiée, elle présente une épaisseur
variant entre 5 mm et 5 cm.

10. Matériau composite caractérisé en ce qu'il comprend :

- une composition selon I'une quelconque des revendications
1a9;

- un support de renfort solide recouvrant la surface extérieure
de ladite composition.
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11. Matériau selon la revendication 10, caractérisé en ce que
le support solide comprend une couche de fibre de verre stratifiée
imprégnée d'une résine polymérique.

12. Materiau selon la revendication 11, caractérisé en ce que
ladite fibre de verre stratifiée incluant la résine posséde une masse
surfacique de 1000 & 1500 g/m*

13. Matériau selon la revendication 11 ou 12, caractérisé en
ce que la couche de fibre de verre stratifiée a une épaisseur variant entre
0,5et1,5mm.

14. Matériau selon I'une quelconque des revendications 11 &
13, caracteérisé en ce que le support de renfort solide comprend également
un recouvrement de type Gelcoat.

15. Mateériau selon la revendication 14, caractérisé en ce que

I'épaisseur du Gelcoat varie entre 0,4 et 0,6 mm.
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