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(57) Abrégé : La présente invention se rapporte a unerésine phénolique liquide destinée a entrer dans la constitution d'une compo-
sition d'encollage pour fibres minérales, qui est constituée essentiellement de condensats de phénol- formaldéhyde et de phénol-for-
maldéhyde-amine, présente une diluabilité a I'eau, a 20°C, au moins égale a 1000 %, et présente un taux de formaldéhyde libre
inférieur ou égal a 0,3 % et un taux de phénol libre inférieur ou égal a 0,5 20 %, les taux étant exprimés en poids total de liquide.
e, Elle a également pour objet un procédé de fabrication de ladite résine, la composition d'encollage renfermant la résine et les produits
isolants a base de fibres minérales encollées au moyen de la composition d'encollage précitée.
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RESINE PHENOLIQUE, PROCEDE DE PREPARATION, COMPOSITION
D’ENCOLLAGE POUR FIBRES MINERALES ET PRODUITS RESULTANTS

L'invention se rapporte a une resine phénoliqgue destinée a entrer dans
la constitution d'une composition d’encollage pour fibres minérales. Cette résine
est obtenue par condensation de phenol, de formaldehyde et d'amine en
presence d'un catalyseur basique, et elle se caractérise par un taux réduit en
formaldehyde et en phénol libres.

L'invention concerne un proceéde de préparation de cette resine, la
composition d’encollage des fibres minérales contenant ladite résine et les
produits Isolants qui en resultent.

Les produits d’isolation a base de fibres minérales peuvent étre formeés
a partir de fibres obtenues par difféerents procédeés, par exemple selon la
techniqgue connue du fibrage centrifuge interne ou externe. La centrifugation
consiste a introduire la matiere en fusion (en general du verre ou une roche)
dans un dispositif centrifuge comprenant une multitude de petits orifices, la
matiere étant projetee vers la paroi peripherique du dispositif sous l'action de la
force centrifuge et s'en echappant sous la forme de filaments. A la sortie du
dispositif centrifuge, les filaments sont etires et entraines par un courant gazeux
ayant une temperature et une vitesse elevees, vers un organe recepteur pour
former une nappe de fibres.

Pour assurer l'assemblage des fibres entre elles et permettre a la
nappe d'avoir de la cohésion, on projette sur les fibres, a la sortie du dispositif
centrifuge, une composition dencollage contenant une  résine
thermodurcissable. La nappe de fibres revétues de I'encollage est soumise a un
traitement thermique (a une temperature superieure a 100°C) afin d'effectuer la
polycondensation de la résine et obtenir ainsi un produit d’isolation thermique
et/ou acoustique ayant des proprietes specifigues, notamment une stabilite
dimensionnelle, une resistance a la traction, une reprise d'épaisseur apres
compression et une couleur homogene.

La composition d’encollage se compose de la resine qui se presente en

genéral sous la forme d'une solution aqueuse et d'additifs tels que uree,
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silanes, huiles minerales, 'ammoniaque et sulfate dammonium, et de lI'eau. La
composition d’encollage est le plus souvent pulverisée sur les fibres.

Les proprietés de la composition d'encollage dependent en grande
partie des caractéristiques de la résine. Du point de vue de l'application, il est
necessaire que la composition d'encollage présente une bonne aptitude a la
pulverisation et puisse se deposer a la surface des fibres afin de les lier
efficacement. L'aptitude a la pulverisation est directement liee a la capacité que
possede la resine a pouvoir étre diluee dans une grande quantite d'eau et a
rester stable dans le temps.

On caractérise I'aptitude a la dilution par la « diluabilite » que I'on définit
comme etant le volume d'eau deionisee qu'll est possible, a une temperature
donnee, d'ajouter a une unite de volume de la solution aqueuse de resine avant
I'apparition d'un trouble permanent. On considere generalement quune resine
est apte a étre utilisée en tant qu'encollage lorsque sa diluabilité est égale ou
superieure a 1000 %, a 20°C.

La resine doit encore étre stable pendant un laps de temps donné avant
d'étre utilisee pour former la composition d'encollage, laguelle composition est
genéralement préeparee au moment de 'emplol en melangeant la resine et les
additifs mentionnés préceédemment. Notamment, la résine doit étre stable
pendant au moins 8 jours a une température de lI'ordre de 12 a 18°C.

La resine apte a étre utilisee dans une composition d'encollage
pulvérisable doit présenter une diluabilité supérieure ou é€gale a 1000 %, a
20°C, pendant au moins 8 jours, de préeférence superieure ou égale a 2000 %
(diluabilite infinie).

oSur un plan reglementaire, Il est necessaire que la resine soit
consideree comme non polluante, c'est-a-dire qu'elle contienne -et qu'elle
genere lors de I'encollage ou ultérieurement- le moins possible de composeés
consideres comme pouvant nuire a la santé humaine ou a lI'environnement.

Les resines thermodurcissables les plus couramment utilisees sont des
resines phenoligues appartenant a la famille des résols. Outre leur bonne
aptitude a reticuler dans les conditions thermiques précitées, ces réesines sont
tres solubles dans l'eau, possedent une bonne affinité pour les fibres minerales,

notamment en verre, et sont relativement peu couteuses.
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Ces résines sont obtenues par condensation de phénol et de
formaldehyde, en présence d'un catalyseur basique, dans un rapport molaire
formaldehyde/phenol genéralement superieur a 1 de maniere a favoriser la
reaction entre le phénol et le formaldehyde et a diminuer le taux de phenol
residuel dans la resine. La teneur residuelle en formaldehyde et en phénol dans
la résine demeure élevee.

Pour réduire la quantite de formaldehyde residuel, il est connu d’ajouter
dans la resine une quantite suffisante d'uree qui reagit avec le formaldehyde
libre en formant des condensats uree-formaldehyde (voir EP 0 148 050 A1). La
resine obtenue renferme des condensats de phénol-formaldéhyde et d'urée-
formaldehyde, présente un taux de formaldehyde libre et de phénol libre,
exprimé en poids total de liquide, inférieur ou égal a 3 % et 0,5 %,
respectivement, et a une diluabllite a I'eau au moins egale a 1000 %.

Si la quantité de phénol résiduel est acceptable, en revanche la
gquantité de formaldehyde résiduel est trop élevée pour satisfaire les contraintes
reglementaires actuelles.

Par alilleurs, 1l a été constaté que la resine n'est pas stable dans les
conditions qui sont appliquées lors du traitement des fibres encollées en vue
d obtenir la réticulation de la résine pour former les produits isolants finals. A la
temperature du traitement, en general supérieure a 100°C dans l'etuve, les
condensats uree-formaldehyde sont degrades et liberent du formaldehyde qui
augmente les émissions de gaz indésirables dans l'atmosphéere. Du
formaldehyde peut aussi étre libére a partir du produit final, lors de son
utilisation en tant qu’isolant thermique et/ou acoustigque.

Dans EP 0480 778 A1, Il a été proposé de substituer une partie de
'urée par une amine qui reagit avec le phénol et le formaldehyde libres selon la
reaction de Mannich pour former un produit de condensation ayant une stabilite
thermique améliorée. Le taux de phénol et de formaldehyde libres de cette
resine est inférieur ou é€gal a 0,20 % et inférieur ou €gal a 3 %, respectivement.

La présente invention a pour objet une résine phénolique qui présente
des caracteristiques suffisantes pour pouvoir étre utilisee dans une composition

d encollage pulverisable et qui a une capacite faible a produire des emissions
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Indésirables, notamment qui presente un faible taux de formaldehyde et de
phénol libres et génere peu de formaldehyde au cours de son utilisation.

Un autre objet de lI'invention est un procéde de fabrication de la résine
gui ne fait pas intervenir d'uree pour diminuer le taux de formaldehyde libre.

L'invention a aussi pour objet une composition d’encollage comprenant
ladite résine, son utilisation pour encoller des fibres minérales en vue de former
des produits d’isolation thermique et/ou acoustique et les produits ainsi
obtenus.

La résine liquide conforme a l'invention, destinée a étre utilisée dans
une composition d'encollage pour fibres minerales, contient essentiellement des
condensats de phénol-formaldehyde (P-F) et de phenol-formaldehyde-amine
(P-F-A). Celle-ci présente un taux de formaldéhyde libre inférieur ou égal a 0,3
% et un taux de phenol libre inferieur ou egal a 0,5 %, ces taux etant exprimes
en poids total de liquide.

De preférence, la résine presente un taux de formaldehyde libre
Inferieur ou egal a 0,2 % du poids total de liquide, avantageusement inferieur ou
égal 0,1 %.

De preféerence encore, le taux de phénol libre de la résine est inferieur
ou égal a 0,4 %.

La résine présente une diluabilité, mesuréee a 20°C, au moins egale a
1000 %.

La résine est en outre stable thermiqguement car elle est exempte de
condensats uree-formaldehyde (U-F) connus pour leur aptitude a se degrader
sous l'effet de la temperature. Les condensats P-F-A sont quant a eux stables
dans les conditions precitees, notamment ils génerent peu de formaldéehyde, en
particulier lors du vieillissement du produit isolant final.

L'amine est choisie parmi les amines primaires qui peuvent reagir avec
un aldehyde, par exemple le formaldehyde, et un compose organique
comprenant des atomes d’hydrogene actifs, par exemple le phénol, pour former

une base de Mannich. Cette amine repond a la formule genérale suivante :

R—NH,
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dans laquelle R représente un groupe hydrocarbone sature ou insature,
linéaire, ramifie ou cycligue renfermant 1 a 10 atomes de carbone, de
preference 1 a 6 atomes de carbone.

De maniere particulierement preferee, le groupe hydrocarbone R porte
au moins un radical hydroxyle.

L'amine primaire preferee est la monoethanolamine.

Selon I'invention, on fait suivre la réaction de condensation du phenol et
du formaldehyde par une reaction qui consiste a condenser le phenol libre et le
formaldehyde libre avec une amine primaire.

Pour obtenir la résine telle que définie ci-dessus, I'invention propose un
procedé qui consiste a faire reagir du phenol et du formaldehyde en presence
d'un catalyseur basique, dans un rapport molaire formaldéehyde/phénol
superieur a 1, a refroidir le méelange réactionnel et a Introduire dans ledit
melange reactionnel, au cours du refroidissement, une amine primaire qui reagit
avec le formaldéhyde et le phénol libres selon la réaction de Mannich.
L'invention se caracterise en ce que I'amine primaire est introduite des le debut
du refroidissement, et que l'on maintient le melange reéactionnel a Ia
temperature d'introduction pendant une duréee qui varie de 10 a 120 minutes,

De preference, on fait réagir le phenol et le formaldéhyde dans un
rapport molaire formaldehyde/phénol compris entre 2 et 4, et avantageusement
Inferieur ou egal a 3, jusqu'a un taux de conversion du phenol superieur ou egal
a 93 %, et on commence a refroidir le mélange réactionnel. Le refroidissement
Intervient a un stade de la condensation qui correspond a une resine pouvant
encore étre diluee par de I'eau (diluabilité supérieure a 1000 %).

Par « taux de conversion du phenol », on entend le pourcentage de
phenol ayant participe a la reaction de condensation avec le formaldehyde par
rapport au phéenol de depart.

Conformément a l'invention, I'amine primaire est ajoutée au cours du
refroidissement, de maniere progressive car la reaction avec le phenol et le
formaldehyde est exothermique, et la température au moment de l'ajout de
I'amine est maintenue pendant la duree mentionnée plus haut, tout en velllant a

ce que la diluablilité de la résine reste au moins e€gale a 1000 %.
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L'introduction de lamine primaire est effectuee des le debut du
refroidissement, a une temperature qui peut varier de 50 a 65°C, de préference
de l'ordre de 60°C.

La phase de maintien de la temperature permet de faire réagir I'amine
primaire avec la quasi-totalite du formaldéhyde présent dans le milieu
reactionnel et par conséquent d'abaisser le taux de formaldehyde libre dans la
resine finale jusqu’a une valeur inferieure ou égale a 0,3 %, avantageusement
inférieure ou égal a 0,1 %. Le maintien a cette température permet aussi
d'abaisser le taux de phénol libre dans la résine a une valeur inférieure ou
egale a 0,5 %, ce qui est particulierement avantageux lorsque le rapport molaire
formaldehyde/phénol est inférieur a 3.

La preparation de la resine a lieu selon un cycle de tempeéerature qui
comprend ftrois phases: une phase de chauffage, un premier palier de
temperature et une phase de refroidissement.

Dans la premiere phase, on fait reagir du formaldehyde et du phenol en
presence d'un catalyseur basique en chauffant progressivement a une
temperature comprise entre 60 et 75°C, de preférence a environ 70°C. Le
rapport molaire formaldehyde/phenol est superieur a 1, de preference varie de
2 a 4, et avantageusement inférieur ou égal a 3.

Le catalyseur peut étre choisi parmi les catalyseurs connus de 'homme
du metier, par exemple la triethylamine, la chaux CaO et les hydroxydes de
metaux alcalins ou alcalino-terreux, par exemple les hydroxydes de sodium, de
potassium, de calcium ou de baryum. L’hydroxyde de sodium est préféere.

La quantité de catalyseur varie de 2 a 15 % en poids par rapport au
poids de phenol de depart, de preference de 5 a 9 %, et avantageusement de 6
a8 %.

Dans la deuxieme phase, la temperature du melange reactionnel qui
est atteinte apres le chauffage du melange réactionnel (fin de premiere phase)
est maintenue jusqu'a ce que le taux de conversion du phenol soit au moins
egal a 93 %.

La troisieme phase est une phase de refroidissement au cours de

laquelle on Introduit I'amine primaire dans le meélange reactionnel afin de
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commencer la réaction avec le formaldehyde et le phenol résiduels et former
ainsi les condensats P-F-A.

L’'addition de l'amine primaire a lieu progressivement a cause du
caractere exothermique de la reaction comme Iindique précedemment, et peut
par exemple étre effectuée a raison de 1 a 5 % en poids par minute de la
guantite totale d'amine, de préference 2 a 4 %.

La quantite d'amine primaire, en particulier de monoéthanolamine, est
ajoutée a raison de 0,2 a 0,7 mole d'amine par mole de phenol de départ, de
preférence 0,25 a 0,5 mole.

La durée de I'ajout de I'amine primaire peut varier de 10 a 120 minutes,
de preference de 20 a 100 minutes, et avantageusement de 25 a 50 minutes.

De préférence, I'ajout de 'amine primaire s’effectue a une tempeérature
comprise entre 50 et 65°C, et avantageusement de l'ordre de 60°C.

Apres I'ajout de 'amine primaire, on effectue un palier de temperature
en maintenant la temperature de fin d’introduction pendant 10 a 120 minutes,
de préeference au moins 15 minutes, de maniere a poursuivre la reaction de
condensation du formaldéehyde et du phénol avec I'amine primaire jusqu'a un
stade plus avanceé et réeduire encore la quantité de formaldehyde et de phénol
libres, la diluabilite de la resine, mesuree a 20°C, devant étre maintenue au
moins e€gale a 1000 %.

Apres la formation des condensats P-F-A, on refroidit le melange
reactionnel pour que sa temperature atteigne 20 a 25°C environ et on le
neutralise afin d'arréter les reactions de condensation.

Géneralement, on neutralise le melange reactionnel en ajoutant un
acide en quantité suffisante pour que le pH du melange soit inférieur a 8,5, de
preference inferieur a 7,0 et avantageusement compris entre 4,0 et 6,0. L'acide
peut étre choisi parmi les acides sulfurique, sulfamique, phosphorique et
borique. L'acide sulfurique et I'acide sulfamique sont préferes.

L'invention concerne aussi une composition d’'encollage applicable sur
des fibres minérales, notamment des fibres de verre ou de roches, ainsi que les
produits Isolants obtenus a partir de ces fibres encollées.

La composition d’'encollage comprend la resine phenolique selon la

presente invention et des additifs d'encollage.
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Etant donne que, comme indiqué précédemment, la résine conforme a
I'invention presente un taux de formaldehyde libre tres faible, inferieur a 0,3 %,
Il n'est pas necessaire d'ajouter de l'uree dans la composition d’'encollage, sauf
a vouloir controler le temps de gel de l'encollage afin d'eviter d'éventuels
problemes de prégelification.

D'une maniere generale, la composition d'encollage conforme a
I'invention comprend les additifs suivants, pour 100 parts de matieres solides de
resine et d’'uree, le cas echeéant :

- 0 a 5 parts de sulfate dammonium, généralement moins de 3
parts,

- 0 a 2 parts de silane, en particulier un aminosilane,

- 0 a 20 parts d’huile, genéralement 6 a 15 parts,

- 0 a 20 parts dammoniaque (solution a 20 % en poids),
geneéralement moins de 12 parts.

Le role des additifs est connu et brievement rappele : le sulfate
d'ammonium sert de catalyseur de polycondensation (dans l'etuve a chaud)
apres la pulvérisation de la composition d'encollage sur les fibres ; le silane est
un agent de couplage entre les fibres et la resine, et joue egalement le roOle
d'agent anti-vieillissement; les huiles sont des agents anti-poussieres et
hydrophobes ; l'ammoniagque |Jjoue, a froid, le rOle de retardateur de
polycondensation ; l'urée, comme deja mentionne, agit sur la pregelification de
I'encollage.

Les exemples qui suivent permettent d’illustrer I'invention sans toutefois
la limiter.

Dans les exemples, on utilise les methodes d'analyse suivantes :

- la quantite de phenol libre est mesurée par chromatographie en phase
gazeuse utilisant une colonne remplie (phase stationnaire : Carbowax 20 M) et
un détecteur a ionisation de flamme (FID),

- la quantite de formaldehyde libre est mesuree par chromatographie
haute performance (HPLC) et reaction post-colonne dans les conditions de la
norme ASTM D 5910-96 modifiees en ce que la phase mobile est de l'eau
tamponnee a pH 6,8, que la température du four est egale a 90°C et que la

détection est effectuée a 420 nm.
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EXEMPLE 1

Dans un réacteur de 2 litres surmonté d’'un condenseur et equipé d'un
systeme d'agitation, on introduit 378 g de phéenol (4 moles) et 809 g de
formaldehyde (10 moles) en solution aqueuse a 37% (rapport molaire
formaldehyde/phénol egal a 2,5) et on chauffe le mélange a 45°C sous
agitation.

On ajoute regulierement en 30 minutes 52,7 g de soude en solution
aqueuse a 50 % (soit 7 % en poids par rapport au phénol), puis on éleve la
temperature progressivement a 70°C en 30 minutes et on la maintient pendant
80 minutes de maniere a atteindre un taux de conversion du phénol égal a 93
%.

Ensuite, on diminue la température a 60 °C en 30 minutes et
simultanément on introduit dans le mélange reactionnel, de maniere reguliere,
75,3 g de monoethanolamine (1,2 mole). On maintient la temperature a 60°C
pendant 15 minutes, on refroidit le melange jusqu'a 25°C environ en 30 minutes
et on ajoute de l'acide sulfamique en solution a 15 %, en 60 minutes, jusqu'a ce
gue le pH soit egal a 5,0.

La résine a l'aspect d'une composition agueuse limpide ayant une
diluablilite a l'eau, a 20°C, superieure a 1000 % apres 8 jours de stockage a
14°C et apres 21 jours a 8°C.

La resine présente un taux de formaldehyde libre egal a 0,06 % et un
taux de phenol libre egal a 0,2 %, les taux etant exprimeés en poids total de
liquide.

EXEMPLE 2 (COMPARATIF)

Preparation d'une resine phénoligue selon I'exemple 4 de EP 0 480 778
A2 faisant intervenir une amine secondaire.

Dans le reacteur de I'exemple 1, on introduit 564,66 g de phenol (6
moles) et 1217,43 g de formaldehyde (15 moles) en solution aqueuse a 37%
(rapport molaire formaldehyde/phenol egal a 2,3) et on chauffe le méelange a
45°C sous agitation.

On ajoute regulierement en 30 minutes 56,47 g de soude en solution
aqueuse a 50 % (soit 5 % en poids par rapport au phenol), puis on éleve la

temperature progressivement a 70°C en 30 minutes et on la maintient pendant
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90 minutes de maniere a atteindre un taux de conversion du phénol égal a 93
%. Ensuite, on diminue la temperature a 60 °C en 30 minutes et simultanément
on introduit dans le melange réactionnel, de maniere reguliere, 124,22 g de
diethanolamine (1,2 mole). On maintient la tempeéerature a 60°C pendant 15
minutes, on refroidit le melange jusqua 25°C environ en 30 minutes et on
ajoute de l'acide sulfurique en solution a 25 %, en 60 minutes, jusqu'a ce que le
pH soit égal a 8,0-8,1.

La résine présente un taux de formaldéhyde libre égal a 1,0 % et un
taux de phénol libre egal a 1,3 %, les taux etant exprimes en poids total de
liquide.

EXEMPLE 3 (COMPARATIF)

Preparation d'une résine phénolique traditionnelle exempte d'uree.

Dans le reacteur de I'exemple 1, on introduit 378 g de phéenol (4 moles)
et 857,7 g de formaldehyde (12,8 moles) en solution agueuse a 45 % (rapport
molaire formaldehyde/phenol egal a 3,2) et on chauffe le mélange a 45°C sous
agitation.

On ajoute regulierement en 30 minutes 45,36 g de soude en solution
aqueuse a 30 % (soit 6 % en poids par rapport au phénol), puis on éleve la
temperature progressivement a 70°C en 30 minutes et on la maintient pendant
90 minutes de maniere a atteindre un taux de conversion du phénol égal a 98
%.

On refroidit le melange jusqu'a 25°C environ en 45 minutes et on ajoute
de l'acide sulfamique solide, en 60 minutes, jusqu'a ce que le pH soit égal a
7,3.

La resine presente une diluabilité a I'eau, a 20°C, supérieure a 1000%
apres 21 jours de stockage a 14°C.

La résine présente un taux de formaldéhyde libre égal a 5,3 % et un
taux de phenol libre egal a 0,41 %, les taux étant exprimes en poids total de

liquide.
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REVENDICATIONS

1. Reésine liquide, destinée a entrer dans la constitution dune
composition d’encollage pour fibres minérales, constituee essentiellement de
condensats de phéenol-formaldehyde et de phenol-formaldehyde-amine et
presentant une diluabilite a l'eau, a 20°C, au moins egale a 1000 %,
caractérisee en ce qu'elle présente un taux de formaldéhyde libre inférieur ou
egal a 0,3 % et un taux de phenol libre inférieur ou égal a 0,5 %, les taux etant
exprimes en poids total de liquide.

2. Résine selon la revendication 1, caracterisee en ce qu'elle présente
un taux de formaldehyde libre inférieur ou egal a 0,2 % en poids total de liquide,
de préference inférieur ou égal a 0,1 %.

3. Resine selon la revendication 1 ou 2 caracterisee en ce que I'amine

est une amine primaire de formule
R—NH>

dans laquelle R represente un groupe hydrocarbone saturé ou insature,
linéaire, ramifie ou cycligue renfermant 1 a 10 atomes de carbone, de
preference 1 a 6 atomes de carbone.

4. Resine selon la revendication 3, caracterisee en ce que le groupe
hydrocarbone R porte au moins un radical hydroxyle.

5. Résine selon la revendication 4, caractérisee en ce que 'amine est la
monoéethanolamine.

6. Resine selon l'une des revendications 1 a 5, caractérisée en ce
guelle présente un taux de formaldehyde libre inférieur a 0,2 %, un taux de
phenol inferieur a 0,4 % et une diluabllite a I'eau superieure ou egale a 2000 %.

/. Procede de preparation d'une resine constituéee essentiellement de
condensats de phenol-formaldehyde et de phénol-formaldéhyde-amine,
presentant une diluabllite a I'eau, a 20°C, au moins egale a 1000 %, un taux de
formaldehyde libre inferieur ou egal a 0,3 % et un taux de phenol libre inférieur
ou egal a 0,5 %, les taux etant exprimés en poids total de liguide, consistant a
faire réagir du phénol et du formaldehyde dans un rapport molaire
formaldehyde/phénol supérieur a 1, en presence d'un catalyseur basique, a

refroidir le meélange réactionnel et a introduire dans ledit melange reactionnel,
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au cours du refroidissement, une amine qui réagit avec le formaldehyde et le
phenol libres selon la réaction de Mannich, caractéerisé en ce que l'on utilise une
amine primaire introduite des le debut du refroidissement et que 'on maintient
le meélange réactionnel a la temperature d’introduction pendant une duree
variant de 10 a 120 minutes.

8. Procédé selon la revendication 7, caractérisé en ce que la durée
d'introduction de I'amine varie de 20 a 100 minutes, de preférence de 25 a 50
minutes.

9. Procede selon la revendication 7 ou 8, caractérisé en ce que l'on fait
reagir le formaldéehyde et Ile phénol dans un rapport molaire
formaldehyde/phénol compris entre 2 et 4, de preféerence inferieur a 3, et
jusqu'a un taux de conversion du phenol supérieur ou egal a 93 %.

10. Procédé selon l'une des revendications 7 a 9, caracterisé en ce
gue l'introduction de I'amine primaire est effectuee a une temperature comprise
entre 50 et 65°C, de préference de I'ordre de 60°C.

11. Procede selon l'une des revendications 7 a 10, caractérisé en ce

gue I'amine primaire repond a la formule geneérale
R—NH,

dans laquelle R represente un groupe hydrocarbone saturé ou insature,
linéaire, ramifie ou cycligue renfermant 1 a 10 atomes de carbone, de
préeférence 1 a 6 atomes de carbone.

12. Procédé selon la revendication 11, caractérisé en ce que le groupe
hydrocarbone R porte au moins un radical hydroxyle.

13. Procédeé selon la revendication 12, caractérisé en ce que I'amine
est la monoéthanolamine.

14. Procédé selon l'une des revendications 7 a 13, caractérisé en ce
gue I'amine primaire est ajoutee a raison de 0,2 a 0,7 mole par mole de phenol
de depart, de preference de 0,25 a 0,50 mole.

15. Procédé selon l'une des revendications 7 a 14, caractérisé en ce
gu'apres le refroidissement, on neutralise le melange réactionnel avec un acide
en quantite suffisante pour que le pH soit inferieur a 8,5, de préference inférieur

a 7,0 et mieux encore compris entre 4,0 et 6,0.
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16. Procédé selon l'une des revendications 7 a 15, caractérisé en ce
gue l'acide est choisi parmi les acides sulfurique, sulfamigque, phosphorique et
borique.

17. Composition d’encollage pour fibres minérales, comprenant une
resine phenolique selon l'une des revendications 1 a 6, et eventuellement de
I'uree et des additifs d’encollage.

18. Produit d'isolation, notamment thermique et/ou acoustique,
comprenant des fibres minérales encollees a lailde de la composition
d'encollage selon la revendication 17.

19. Utilisation d'une composition d'encollage selon la revendication 17
pour la fabrication de produits isolant a base de fibres minerales, notamment de

fibres de verre ou de roche.
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