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Procédé de traitement de matériaux, minéraux ou organigues,
pulvérulents par des composés thermodurcissables.

Domaine de l’invention

L’invention concerne un procédé de traitement de matériaux
pulvérulents de dimension méme de 1’ordre du micrométre, au

moven de composés thermodurcissables.

L’invention concerne également les matériaux pulvérulents
résultant du procédé pour lequel ils sont rendus réactifs a

l’égard du milieu auquel ils sont destinés ou porteurs de

pigment(s) coloré(s).

Arriére-plan de l’invention

Depuis longtemps, des mafériaux minéraux pulvéruients sont
mis en oéuvre péuf réaliser des revétements décoratifs de
facade, tels que granulate de marbre, ou encore en tant gque
charges minérales de dimension pigmentaire dans ,les
peintures, les enduits, les matiéres plastiques ou encore le
papier.

Dans la majorité des cas, ces charges sont de couleur

naturelle et, dés lors qu’elles sont mises en oeuvre dans

des milieux & colorer, elles doivent &tre associées & des

colorants d'origine minérale ou organique.
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Mais cette maniere d’introduire les charges pulvérulentes
dans les milieux & colorer fait apparaitre des inconvénients

qui peuvent se révéler majeurs, voire insurmontables. Car se

manifestent

- la nécessité d’effectuer le broyage des pigments colorés
avant de les introduire dans le milieu d’'accueil

conjointement avec les charges pulvérulentes,

- la difficulté de réaliser a 1’échelle industrielle 1la

reproductibilité d’un produit coloré,

- 1’hétérogénéité accidentelle de 1la dispersion des pigments

colorés dans le milieu & traiter,

-~ la monochromie du milieu d’accueil aprés l’introduction

des pigments,

- ou encore une pPrise d’huile importante liéde aux

caractéristiques physiques des grains constituant la charge,

- enfin, le caractére inerte des charges a 1’égard du milieu

d'accueil.

Pour tenter de limiter au moins les inconvénients précités,
il a été proposé de nombreux types de procédés permettant de
colorer des agrégats minéraux tels que des sables avec des

pigments métalliques ou organiques.
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L’un des procédés, illustré par exemple par le brevet FR

2,272,962, consiste a traiter 4 chaud lesdits agrégats au

moyen d’un composé thermodurcissable tel que les résines

époxydes, polyuréthanes, acryliques ou phénoliques, en

présence des pigments colorés.

Toutefois, un tel type de procédé présente 1’inconvénient

majeur de ne pouvoir traiter gque des matériaux minéraux

pulvérulents grossiers ayant une granulométrie allant de 0,1

3 5 millimétres, tels que par exemple les sables de carriére

siliceux, les sables de dune, les graviers, les sables et

gravillons concassés, les matériaux artificiels tels que le

corindon, 1le carborundum, les matériaux vitrifiés, les

laitiers. de ‘hauts—-fourneaux, les billes et concassés de

verre, les agrégats métalliques et similaires.

Ce procédé présente également le désavantage de ne pouvolir

traiter que des matériaux pulvérulents de densité

relativement élevée, par exemple supérieure a 2, et de devoir

travailler a des températures préférentiellement hautes pour

ce type de traitement, et d’au plus 130°C (consommation

d’énergie importante).

Or, s’il est d'une grande facilité de traiter des matériaux

pulvérulents, en particulier d’origine minérale, dont la

granulométrie est grossiére (par exemple telle que celle

évoquée dans le brevet FR 2,272,962), dés lors que la
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granulométrie des matériaux a traiter s’affine et est de
l’ordre de quelgques microns, un procédé tel que celui décrit
ne peut é&tre pratiqué car il conduit & la formation
d’agglomérats générant des matériaux pulvérulents dont la
granulométrie d’origine n’est pas respectée. De ce fait, 1la
courbe granulométrique des matériaux fins traités selon ce
type de procédé est transformée en se déplagant vers des

dimensions grossiéres.

Sommaire de 1’invention

L’invention vise & créer un procédé de traitement de
matériaux pulvérulents qui €limine les 1inconvénients
précités.

L’invention vise également l’obtention de matériaux

pulvérulents rendus réactifs & 1’égard du milieu auquel ils

sont destinés, ou porteurs (c’est—-a-dire supports! de
pigments colorés, alors méme qu’ils peuvent avoir une
granulométrie extrémement faible, méme de 1’ordre du

micrométre.

Enfin, 1l’invention vise le traitement de matériaux, méme de
faible densité, se présentant sous des formes aussi diverses

que pulvérulentes ou sous 1'aspect de fibres, de paillettes.
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Le procédé selon l’'invention pour le traitement de matériaux
pulvérulents au moyen de composés thermoducissables se
caractérise en ce gque, sous agitation, on impregne les
matériaux pulvérulents a traiter au moyen d‘une solution
organique de 1l‘un au moins des constituants du composé
thermodurcissable souhaité, puis on élimine des matériaux
imprégnés 1le solvant de la solution d’'imprégnation , et en ce
qu’on met en présence les matériaux  pulvérulents imprégnés
du premier constituant avec le ou les autres constituants du

composé thermodurcissable souhaité pour provequer la

formation dudit composé et obtenir lesdits matéraux traités.

Description détaillée de 1’invention

Selon le procedé de l’invention, le constituant du composé
thermodurcissable mis en -oeuvre dans 1’imprégnation des

matériaux & traiter est choisi dans le groupe constitué par

les polyisocyanates, les polyols et les résines époxy.

Quand le constituant du composé thermodurcissable utilisé
pour l'imprégnation des matériaux a traiter est un
polyisocyanate, il est choisi parmi les polyisocyanates bien
connus du type aromatique ou aliphatiques tels gque par
exemple, le toluénediisocyanate ( T.D.I.), le diphénylméthane
diisocyanate 4-4’ et ses homologues ( M.D.I., le naphtaléne

diisocyanate 1-5 ( N.D.I.) , ou de type linéaire tels que par
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exemple 1’hexaméthyléne diisocyanate (H.D.I.!, 1'isophore
diisocyanate (I.P.D.I.) et son isomére linéaire, le 1,4
transcyclohéxéne diisocyanate (C.D.I.), ou se présentant

sous l’aspect de prépolyméres obtenus par la combinaison des
isocyanates entre eux ou avec des composés réactifs
trivalents, conduisant a 1’obtention par exemple de

triisocyanates.

Dans «ce premier cas, 1’autre constituant du composé
thermodurcissable de revétement est choisi dans le groupe
constitué par 1l’eau, les polyols, les résines ¢époxy, les

amines, les amides.

Quand le constituant du composé thermodurcissable wutilisé
pour l’imprégnation des matériaux a traiter est un polyol, il
est choisi parmi ceux bien connus qui appartiennent aux
familles des polyéthers et des polyesters gqui sont des

produits de polycondensation ou de polyaddition.

Parmi les polyéthers polyols courants peuvent &tre cités par
exemple, les produits d;adaition d’oxyde de méthyléne ou
d’oxyde de propyléne sur un polyol simple tel que par
exemple, 1le glycol, le glycérol, le triméthylolpropane, le
sorbitol, en présence ou non d’oxyde d’éthyléne. Mais
peuvent é&tre également cités des polyéthers polyols-spéciaux
tels que par exemple des polyéthers a base aminée, obtenus
par addition d’oxyde de propyléne ou éventuellement d’oxyde

d’éthyléne sur des amines, des polyéthers halogénés, des
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polyéthers greffés résultant de la copolymérisation de

styreéne et d'acrylonitrile en suspension dans un

polyéther, ou encore le polytétraméthyléneglycol.

Parmi les polyesters polyols peuvent étre mentionnés par

ceux résultént de la polycondensation de polyalcools

exemple

sur des polyacides ou leurs anhydrides tels que les
diacides, tels que par exemple adipique, phtalique ou
autres, réagissant avec des diols (par exemple éthyléne

glycol, propyléne glycol, butyléne glycol ou autres); des

triols (par exemple glycérol, triméthylolpropane ou autres),

et des tétrols (par exemple le pentaérythritol ou autres,

seuls ou en mélange).

Mais parmi les polyols peuvent é&tre également évoqués des

composés ‘divers hydroxylés tels que par exemple les

polybutadiénes hydroxylés, les prépolyméres a terminaisons
hydroxyles (résultant de la réaction d’un excés de polyol
sur un diisocyapate), ou encore les polyols simples tels que

par exemple glycérol, aminocalcools mis en oeuvre en petite

quantité avec les polyéthers polyols ou les polyesters

polyols pour augmenter la réticulation.

Dans le cas ol le constituant d’imprégnation est choisi parmi
les polyols, l'autre constituant du composé thermodurcissable

de revétement est choisi dans le groupe constitué par les

polyisocyanates précédemment évoques.
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Quand 1le constituant du composé thermodurcissable utilisé
pour 1l'imprégnation des matériaux & traiter est un polymere
époxy, il est <choisi parmi ceux contenant au moins une

fonction époxy par molécule répondant a la formule

c ~
NS N

On peut, par exemple, utiliser le produit de la réaction
d’une épihalohydrine, comme par exemple 1’épichlorhydrine et
d’un polyol, tel que le glycérol, un polyphémol, ou encore un

bis—hydroxyphéﬁyl alcane.

Ces polymeres époxy sont choisis parmi les polyméres connus,
de poids moléculaires moyens compris entre 350 et 3800,
offrant un équivalent époxy de 140 a 4000 et un équivalent

d'estérification de 80 a 240.

Préférentiellement, lesdits polyméres époxy sont choisis

parmi ceux dont le poids moléculaire moyen est compris entre

~

470 et 2900, ayant un équivalent époxy de 225 & 2050 et un

~

équivalent d'estérification de 100 & 18C.

»
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Entrent également dans la définition les polymeres €poxy

dont les groupements hydroxyles latéraux sont estérifiés par

des acides carboxyliques, tels que, par exemple, les a&acides

gras comme 1’acide laurique, les acides monocarboxyliques

des huiles de ricin, de coprah et autres.

De tels polyméres époxy sont connus sous des appellations

commerciales telles que, par exemple, les Araldites

(CIBA-GEIGY), Epophens (BORDEN CHEMICAL), Epikotes (SHELL
CHEMICALS LTD), Rutapox (BAKELITE LTD), Grilonits (EMSER

WERKE), D.E.R. (DOW CHEMICAL), Mod-epox (MONSANTO), Eurepox

(SCHERING) ou égquivalents.

Dans le cas ol le comstituant d’imprégnatioﬁ est choisi
parmi les rpolyméres époxy, 1’autre constituaﬁt du composé
thermodurcissable de revétement est choisi dans 1le groupe
constitué par aﬁ moins une substance organique durcisseuse
munie au moins de l’une des fonctions -NH2 ou -CONHz, -NHR

ou -CONHR et/ou -COOH, qui réagit a travers ces fonctions

avec le polymére époxy afin de durcir la composition.

Par exemple, les groupements —-NHz ou -NHR du durcisseur

réagissent par addition avec les groupements époxy terminaux

selon les réactions
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C C + NHz — —> C =~—C ——NH —
_—
0 OH
/ |
ou >c — ¢ 4 NER — —> ¢ C —NR
WA ]
0 0H
Les groupements -COOH du durcisseur peuvent également

intervenir selon une réaction d’estérification avec les
groupements hydroxyles latéraux du polymére époxy, selon la

réaction

4'.

CH COOH —_— — CH — + Hz20

OH 0 —C—

Le durcisseur est, de préférence, choisi parmi les polvamides
résultant de la réaction d’un diacide sur une diamine comme

cela est bien connu de 1’homme de l’art.
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de tels polyamides sont connus sous les appellations telles

que , par exemple Versamid , Euredur (SCHERING), Synolide

(CRAY-VALLEY) ou équivalents.

Le polymére époxy et le durcisseur amide et/ou aminé sont
introduits dans les compositions anticorrosives de
révétements selon les'rapports pondéraux égals ou légéremnt

différents de la stoechiométrie.

Un catalyseur de réaction entre le polymére époxy et le
durcisseur peut étre également introduit pour améliorer 1la
réaction entre ces deux composants. On peut utiliser par
des composés organométalliques ou encore des amines

exemple ,

et/ou polyamines , & raison de 0,1 & 5% en poids par rapport

au polymére €poxy.

Le constituant d’imprégnation, particuliérement lorsqu’il
est un polyisicyanate, peut étre souhaitablement associé a un
polymére et/ou copolymére vinylique & condition que ledit
polymére et /ou copolymére soit soluble dans le solvant dudit

constituant, en mettant & profit leurs intéressantes

propriétés de résistance a 1l'eau , aux intempéries , leur
dureté, leur souplesse et leur adhérence aux substrats ,en

particulier gquand polymére et/ou copolymére vinylique sont

modifiés par 1‘'acide maléique.
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Parmi les homopolymeéres et/ou copolyméres concernés, on peut
citer, & titre d'exemple, le chlorure de polyvinyle, 1le
chlorure de polyvinylésurchloré, l1"acétate de polyvynile, leé
copolyméres vinyliques , hydroxyles et/ou transformés par
1"acide maléique. Ces polyméres et/ou copolyméres sont choisis
parmi ceux connus, disposant d’'un poids moléculaire moven

compris entre 5000 et 25000,

De tels polyméres et/ou copolyméres vinyliques sont connus
sous les appellations commerciales telles que , par exemple
UCAR (VAGD,VYES) commercialisé par UNION GARBIDE, Laroflex

MP35 de BASF , VINNOL,de WACKER CHEMIE ,ou équivalents.

Le constituant d‘'imprégnation et le polymére et/ou copolymére
vinylique sont préférentiellement mis en oeuvre selon les
rapports pondéraux égals ou légéremnt différents de 1la

stoechiométrie.

Le solvant organique mis en oeuvre dans 1le cadre de
l’invention est choisi parmi ceux qui, bien connus de 1’'homme
de l'art, sont compatibles avec les constituants des composés
thermodurcissables souhaités, Le solvant est généralement
choisi d‘une manieére séléctive selon le ou les constituants
dudit composé thermodurcissable souhaité parmi ceux ne
comportant pas de radicaux réactifs & 1'égard desdits
constituants tels que, les cétones, les alkyles , les aryles ,
les alkyles-aryles, halogénés ou non, mis en oeuvre seuls ou

en mélange,
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Aussi, sont préférentiellement mis en oeuvre selon
1’invention, les cétones tels que la méthyléthylcétone, la
méthylpropylcétone, la méthylisobutylcétone, la
méthylamylcétone, la cyclohexanone, les aryles tels gque le
5 toluéne, le xyléné, les alkyles halogénés tels que le

10

15

perchloréthyléne, le trichloréthyléne, le dichlorométhane.

La solution organique d’'imprégnation des matériaux

LY

pulvérulents peut contenir préférentiellement de 1 a 40 % en

poids du «constituant d’imprégnation par rapport & la masse

totale.

Mais 1la solution organique d’imprégnation peut également
contenir en tout ou partie le ou les colorants & mettre e
oeuvre ainsi que divers adjuvants de type <connu utilisés

dans la production .des composés thermodurcissables.

Ces divers adjuvants sont par exemple les stabilisants

thermiques ou photochimiques, les lubrifiants, des

plastifiants, 1les antistatiques, les ignifugeants, les

catalyseurs de réaction, les tensiocactifs, ou autres encore.

En pratique, le procédé selon l’invention comporte les étapes
b

suivantes
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a. on prepare la solution d’imprégnation des matériaux
pulvérulents & traiter par dissolution de 1’un des

constituants du composé thermodurcissable souhaité dans le
solvant organique retenu pour sa compatibilité avec ledit

constituant,

b. on traite 1les matériaux pulvérulents au moyen de 1la
solution préparée dans 1l’étape (a) par simple humectage ou

par immersion,

c. on élimine, au moins pour l’essentiel, 1le solvant

organique dés la fin de 1’étape d’imprégnation (b}, puis,

d. on traite les matériaux pulvérulents imprégnés provenant
de 1'étape (c) au moyen du ou des autres constituants du
composé thermodur@issable souhaité pour provoquer la

formation dudit composé.

Le traitement des matériaux pulvérulents imprégnés du
premier constituant provenant de 1’étape {c) peut
souhaitablement s’'effectuer par la mise en présence du ou

des autres contituants du composé thermodurcissable souhaité

avec lesdits matériaux imprégnés

- soit par un contact direct avec lesdits matériaux parce
que le ou les autres constituants se présentent sous une
forme gazeuse O0Ou liquide, facilement manipulable, ne

nécessitant pas l’intervention d’'un agent porteur, comme UD
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solvant par exemple,

- soit par un humectage desdits matériaux au moyen d’une
solution du ou des autres constituants parcé que se
présentant sous une forme liquide trop visqueuse, pdteuse ou
méme solide, dans un solvant organique compatiblé,
¢c’est—-a~-dire ne comportant pas de radicaux réactifs &
1’égard desdits constituants du composé thermodurcissable
souhaité. Dans ce deuxiéme cas, le solvant d’humectage de
1l'étape (d) est souhaitablement éliminé en continu, au fur
et a mesure de l’'introduction de la solution,‘pour permettre
la réalisation homogéne et continue de la réaction de

formation du composé thermodurcissable souhaité.

Dans .l’un et l’autre cas, lesdits constituants sont mis en

oeuvre par des moyens connus et appropriés tels que par

exemple, injection, vaporisation, pulvérisation ou autres,
afin de créer le contact le plus intime entre les
constituants du composé thermodurcissable souhaité et

favoriser la formation bien homogéne dudit composé.

L’élimination du ou des solvants intervenant dans

l'imprégnation des matériaux pulvérulents, puis dans

1’humectage des matériaux imprégnés, se fait par l’usage de

procédés et moyens connus de l1’homme de 1’art. Elle peut

s’'effectuer par exemple par élévation de la température du

milieu, ou encore par la création d’un vide partiel ou tous

autres.
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La formation du composé thermodurcissable souhaité par
réaction des constituants dudit composé peut s’'effectuer
alors méme que les matériaux pulvérulents en cours de
trajtement sont aussi bien au repos que maintenus sous

agitation.

Tout au long de 1la mise en oeuvre du procédé selon
l’invention, le traitement s'effectue généralement a la
température ambiante, hormis pour les étapes d’élimination
des solvants mis en oeuvre, ces étapes pouvant se faire par

augmentation de la température du milieu.

les matériaux pulvérulents selon le procédé de 1’invention
peuvent avoir aussi bien une origine minérale qu’organique
et peuvent disposer de formes aussi diverses gque fibres,

paillettes, pseudosphéres ou cubes ou autres.

Lorsque ces matériaux sont d’origine minérale, ils peuvent
étre choisis parmi des produits aussi divers que, par
exemple, le carbonate dé calcium, le carbonate de magnésium,
le carbonate de =zinc, la dolomie, la chaux, la magnésie;
1’hydroxyde d’aluminium; 1la silice; les argiles et autres
silico-alumineux tels que le kaolin, le talc, le mica; les
oxydes métalliques tels gque par exemple l1’oxyde de zinc, las
oxydes de fer, 1l’oxyde de titane, la wollastonite, les

fibres et billes de verre.
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Lorsque ces matériaux sont d’origine organique, ils peuvent
étre choisis parmi des produits aussi divers que par exemple,

de 1’amidon, des fibres et farine de cellulose, les fibres

de carbone, le noir de carbone ou autres.

5 Tous les matériaux pulvérulents évoqués peuvent &tre traités

seuls ou en mélange.

Griéce au procédé selon l’invention, il a été possible de

produire des matériaux pulvérulents, dont 1la dimension

moyenne s’étage d’environ 0,1 micron a environ 25 millimetres :

10

- de couleur naturelle mais rendues réactifs a 1’égard de
leur environnement, de prise d’huile abaissée et d’indice de
réfraction augmenté = par comparaison ‘avec les

caractéristiques originelles desdites charges pulvérulentes,

15 - ou colorés dans une gamme de nuances trés diverses
(coloris pastels ou vifs, 'de couleur rouge, verte, bleue,

jaune, ocre et méme noire), et de nuances trés homogénes de

grains a grains.

Dés lors, et par comparaison avec les matériaux pulvérulents

traités selon les procédés de l’'art antérieur, les matériaux

pulvérulents résultant du procédé selon 1l’invention

présentent les avantages d’étre facilement dispersables, de
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ne plus devoir étre accompagnés de pigments colorés, d’'avoir
une faible prise d’huile, de rendre le milieu d’accueil treés
homogéne, de permettre la réalisation de produits
polychromes par 1le mélange de charges colorées de nuances
différentes, enfin, d’étre réactifs a 1l’égard du milieu
d’accueil, tel que les matiéres polyméres, les peintures,
les suspensions de couchage de papier.

L’invention sera mieux comprise grédce & la description
illustrative des exemples de traitement de matériaux selon le

procédé de l’invention.

Exemples 1 & 4

Ces exemples illustrent le traitement. de <coloration 'selon
1’invention de matériaux pulvérulents, de diamétre moven

variable selon chaque matériau mis en oeuvre.

Pour ce faire, et pour chaque matériau pulvérulent, selon
une premiére étape, on a préparé la solution d’imprégnation
desdits matériaux par diésalution de 1’un des <constituants
du composé thermodurcissable souhaité dans le solvant
organique retenu en raison de sa compatibilité avec ledit
compos€é, a raison d’environ 1% a 40% en poids dudit composé
par rapport au solvant. On a également introduit dans cette
solution d’imprégnation au moins un catalyseur de réaction

ains1 que colorants, stabilisant photochimique, ou autres.
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Dans une deuxiéme étape, on a introduit 1les matériaux

pulvérulents & traiter dans un malaxeur ainsi que la solution

d’imprégnation en une quantité telle que l’on produise
~ soit une imprégnation des matériaux minéraux pulvérulents,

- so0it une immersion desdits matériaux.

=

Dans 1le cas ol l’on pratique une simple imprégnation des
matériaux pulvérulents, le malaxage était maintenu Jjusqu'a

l’obtention de matériaux pulvérulents bien imprégnés.

Selon une troisieme étape qui est enclenchée dés la fin de

1’imprégnation ou. de l’immersion, on a éliminé le solvant
organique de la solution d’imprégnation par un moyen bien

connu tel que par exemple chauffage, mise sous pression

réduite ou autres.

Dés lors que les matériaux pulvérulents traités sont

suffisamment débarrassés du solvant d’imprégnation, on a
traité selon une derniére étape les matériaux pulvérulents
imprégnés et séchés au moyen de 1l’autre constituant du

thermodurcissable pour provoguer la formation dudit

composé
composé thermodurcissable souhaité, ce traitement
s’effectuant, soit- par une simple mise en <contact des

matériaux pulvérulents imprégnés et séchés avec ledit

constituant quand celui-la se présente sous une forme
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gazeuse ou liquide peu visqueuse, soit par humectage desdits
matériaux pulvérulents au moyen d’une solution organique
dudit constituant (introduite par exemple par fine
pulvérisation dans le malaxeur), tout en éliminant au fur et

2 mesure ledit solvant par évaporation.

On &a 1laissé 1la réaction s’effectuer pendant 1le temps
nécessaire, qui peut &tre de quelques minutes & quelques
heures selon 1les constituants utilisés pour former le

composé thermodurcissable souhaité, tout en maintemant le

milieu réactionnel sous une lente agitation.

Toutes 1les formulations (c’est-a-dire solvants, composés,
catalyseurs, colorants) ainsi que les conditions de

réalisation des exemples 1 & 4 ont été réunies dans les

tableaux 1 et 2 ci-apreés.

£

0
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TABLEAU 1
EXEMPLE 1 2
Matériaux pulvérulents
Type CaCO3 CaCO3
Diamétre moyen en p m 1 30
Quantité mise en oeuvre en kg 25 25
Solution d'imprégnation immersion humectage
SOLVANT
Type trichloréthylene dichlorométhane
Quantité mise en oeuvre en kg 9 0,6
CONSTITUANT
D'IMPREGNATION
Type polyisocyanate : polyol:
DESMODUR N 3300 monoéthyleneglycol
Quantité mise en oeuvre en kg 0,625 0,040
CATALYSEUR
Type ' dilauratedibutyle étain ---
Quantité mise en oeuvre en kg 0,0035
COLORANTS :
Type bleu de phtalocyanine bleu de phtalocyanine
Quantité mise en oeuvre en kg 0,080 0,080
Constituant de réaction
Type eau d'absorption du CaC03 | polyisocyanate :
DESMODUR N 3300
Quantité mise en oeuvre en kg 0,220
Temps de malaxage en minutes 18
Temps et température d'évaporation [ 30 minutes & 40°C
du solvant et de réaction des ou
constituants en minutes 240 minutes a 20°C

DESMODUR N 3300 commercialisé par la Société BAYER.

FEUILLE DE REMPLACEMENTY
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TABLEAU 2

EXEMPLE 3 4
Matériaux pulvérulents
Type CaCO3 Silice
Diametre moyen en p m 60 300
Quantité mise en oeuvre en kg 25 25
Solution d'imprégnation humectage humectage
SOLVANT
Type dichlorométhane trichloréthylene
Quantité mise en oeuvre en kg 0,6 1,05
CONSTITUANT
D'IMPREGNATION
Type polyisocyanate : €poxy :

DESMODUR N 3300 RUTAPOX 0190/X75
Quantité mise en oeuvre en kg 0,220 0,250
CATALYSEUR
Type , dilaurate dibutyle étain -
Quantité mise en oeuvre en kg 0,002
COLORANTS
Type rouge monoazoique rouge azoique de
(sel de strontium) condensation
Quantité mise en oeuvre en kg 0,040 0,030
Constituant de réaction 7
Type eau amine :
RUTAPOX VE 2869 N

Quantité mise en oeuvre en kg 0,08
Temps de malaxage en minutes 15 10
Temps et température d'évaporation | 30 minutes a 60°C 15 minutes a 25°C
du solvant et de réaction des ou ou
constituants en minutes 120 minutes a 20°C 30 minutes a 15°C

y

RUTAPOX VE 2869N commercialisé par la Sociét¢ BAKELITE
RUTAPOX 0190/X75 commercialisé par la Société BAKELITE
DESMODUR N 3300 commercialisé par la Sociét¢ BAYER.

FEUILLE DE REMPLACEMENT
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Les matériaux pulvérulents ainsi traités étaient colorés

d’une maniére trés homogéne, quel que soit 1l’exemple
réalisé, sans qu’il y ait apparition d’une agglomération, la
granulométrie d’origine étant pratiquement conservée au

terme du traitement.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de traitement de matériaux pulvérulents au moyen

de composés thermodurcissables, caractérisé en <ce gu’on

imprégne les matériaux pulvérulents au moyen d’unme solution
organique de 1’un au moins des constituants du composé
thermodurcissable souhaité, en ce qu’on €limine des
matériaux imprégnés le solvant de la solution d’imprégnation
et en ce qu’on met en présence des matériaux pulvérulents
imprégnés du premier Tconstituant avec le ou -les autres
constituants du composé thermodurcissable souhéité pour
provoquer la formation dudit composé et obtenir lesdits

matériaux traités.-

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce gque
le constituant de la solution organique d’imprégnation est
choisi parmi 1les polyisocyanates, les polyols ou les

polyméres époxy.

3. Procédé selon les revendications 1 ou 2, caractérisé en
ce que, quand le «constituant de 1la solution organique
d’imprégnation est un polyisocyanate, celui-ci est du type
aromatique, aliphatique, linéaire, ou est un prépolymeére obte-
nu par la combinaison des isocyanates entre eux ou avec des

composés réactifs.

o

1]
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4. Procédé selon la revendication 3, caractérisé en ce que
le polyisocyanate est préférentiellement choisi parmi le
groupe constitué par le toluénediisocyanate (T.D.I), le
diphénylméthane diisocyanate 4-4' et ses homologues (M.D.I),
le naphtaléne diiso;yanate 1-5 (N.D.I), 1’hexaméthyleéne
diisocyanate (H.D.I), 1l’isophorone diisocyanate (I.P.D.I) et

son 1isomére linéaire, le 1,4 transcyclohéxéne diisocyanate

(C.D.I).
5. Procédé selon les revendications 1 ou 2, caractérisé en
ce que, quand le constituant de la solution organigue

d’imprégnation est un polyol, celui-ci est choisi dans le

groupe constitué par les polyéthers et les polyesters.

6. Procédé selon la revendicationVS, caractérisé en ce que,
quand le polyol est un polyéther, il est «choisi dans le

constitué par les produits d’addition d’oxyde de

groupe
méthyléne ou d’oxyde de propyléne sur un polyol simple, des
produits d’addition des oxydes d’éthyléne ocu de propyléne
sur les amines, les polyéfhers halogénés, les polyéthers

greffés résultant de la copolymérisation de styréne et

d’acrylonitrile en suspension dans un polyéther.

7. Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce qu
quand le polyol est un polyester, il est choisi dans
groupe <constitué par ceux résultant de la polycondenss

de polyalcools sur des polyacides ou leurs anhydride
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préférentiellement les diacides, adipique ou phtalique,
réagissant avec des polyalcools, préférentiellement avec

1’éthyléne glycol, le propyléne glycol, le butyléne glycol,
le glycérol, le triméthylolpropane, le pentaérythritol,

seuls ou en mélange.

B. Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce que
le polyol est choisi dans le groupe des composés hydroxyles,
des prépolyméres & terminaisons hydroxyles, ou des polyols
simples mis en oeuvre avec des polyéthers ou polyesters pour

augmenter la réticulation.

9. Procédé selon les revendications 1 ou 2, caractérisé en
ce que, quand le constituant de la solution organique

d’imprégnation est un polymeére époxy ayant au moins une

fonction époxy par . molécule, ledit polymére a un poids
moléculaire moyen compfis entre 350 et 3800, offrant un
équivalent époxy de 140 a 4000 et un équivalent

d’estérification de 80 & 240.

10. Procédé selon la revendication 8, caractérisé en ce que
le polymére époxy dispose préférentiellement d’un poids
moléculaire moyen compris entre 470 et 2900 offrant uro
équivalent époxy de 225 a 2050 et un équivalent

d’estérification de 100 a 190.

2

o
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11. Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a
10, caractérisé en ce que l’on associe au constituant de 1la
solution organique d’imprégnation un polymére et/ou
copolymére vinylique modifié ou non par l’acide maléique.
12. Procédé selon la revendication 11, caractérisé en ce que

le polymére et/ou le copolymére vinylique est choisi parmi

ceux ayant un poids moléculaire moyen compris entre environ

5000 et 25000.

13. Procédé selon l’une quelcongue des revendications 1 a

12, caractérisé en <ce que le solvant organique de la

solution d'imprégnation est choisi dans le grouper'constitué

par les cétones, les alkyles, les aryles, les alkylaryles

halogénés ou non.

14. Procédé selon la revendication 13, caractériéé en ce que
le solvant est préférentiellement choisi dans le groupe
constitué par la méthyléthylcétone, la méthylpropylcétone,
la méthylisobutylcétone, la méthylamylcétone, la

cyclohéxanone, le toluéne, le xyléne, le perchloréthyléne,

le trichloréthyléne et dichlorométhane.

15. Procédé selon l’une quelconque des revendications 1 a

14, caractérisé en ce que la solution organique

d’imprégnation contient préférentiellement de 1% a 40% en

poids du constituant d’imprégnation par rapport 3 la masse

totale.
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16. Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a
15, caractérisé en ce que la solution d’imprégnation des

matériaux pulvérulents contient éventuellement en tout ou
partie, des colorants, des catalyseurs de réaction, des
stabilisants thermiques ou photochimiques, des 1lubrifiants,
des plastifiants, des antistatiques, des ignifugeants, des

tensioactifs.

17. Procédé selon l’une quelconque des revendications 1 a
16, ~caractérisé en ce que le deuxiéme constituant du composé
thermodurcissable souhaité est choisi dans le groupe

constitué par

- 1l’eau, les polyols, les polyméres €poxy, les amines, les

amides quand le premier constituant est un polyisocyanate,

- les polyisocyanates quand le premier constituant est un

polyol,

- les substances organiques (durcisseur) munies d’au moins
1’une des fonctions -NH2, -CO-NHz, -NHR, -CO-NHR, ~-COOH,

quand le premier constituant est un polymére époxy.

18. Procédé selon l’une quelcongue des revendications 1 &
17, caractérisé en ce que les matériaux pulvérulents
imprégnés du premier constituant sont mis en présence du

deuxiéme constituant, par contact direct quand ledit

2]
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constituant est gazeux ou liquide, par humectage au moyen

d’une solution dudit constituant dans un solvant organique

compatible quand ledit constituant est insuffisamment

liquide, avec élimination dudit solvant en continu.

19. Application du procédé selon les revendications 1 a 1B

au traitement des matiéres pulvérulentes minérales - et

organiques ayant une dimension moyenne comprise entre .

environ 0,1 micron et 25 millimétres.
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