I*I Innovation, Sciences et Innovation, Science and CA 3150805 C 2022/09/27

Développement économique Canada Economic Development Canada
Office de la Propriété Intellectuelle du Canada Canadian Intellectual Property Office (1 1)(21) 3 1 50 805
12y BREVET CANADIEN
CANADIAN PATENT
13 C
(86) Date de dépdt PCT/PCT Filing Date: 2020/09/01 (51) Cl.Int./Int.Cl. BO2C 23/08 (2006.01),
— — . B02C 17/718(2006.01), BO7B 11/02(2006.01),
(87) Date publication PCT/PCT Publication Date: 2021/03/11 BO7B 4/00(2006.01), BO7B 7/01(2006.01),
(45) Date de délivrance/lssue Date: 2022/09/27 C04B 18/16 (2006.01), C04B 7/24(2006.01)
(85) Entrée phase nationale/National Entry: 2022/02/11 (72) Inventeurs/Inventors:
®6) N° demande PCT/PCT Application No.: EP 2020/074369 CORDONNIER, ALAIN, FR;
L L BOUDOT, FRANCOIS, FR;
(87) N° publication PCT/PCT Publication No.: 2021/043775 FRUCHART. ALAIN FR:
(30) Priorité/Priority: 2019/09/02 (FR FR1909630) GUIMARD, YANNICK, FR;
PORTAL, JEROME, FR
(73) Propriétaire/Owner:
FIVES FCB, FR
(74) Agent: SMART & BIGGAR LLP

(54) Titre : PROCEDE POUR DISSOCIER DIFFERENTS CONSTITUANTS D'UN BETON DE DECONSTRUCTION
(54) Title: METHOD OF SEPARATING DIFFERENT CONSTITUENTS OF A CONCRETE FOR DECONSTRUCTION

£‘”] yid

(57) Abrégé/Abstract:
Procédé pour dissocier différents constituants d'une fraction fine issue d'un procédé antérieur de dissociation d'un béton
déconstruction.

C an a dg http:vopic.ge.ca » Ottawa-Hull K1A 0C9 - aup.:/eipo.ge.ca OPIC

OPIC - CIPO 191



20217043775 A1 | IV 00 O AT 00

o

CA 03150805 2022-02-11

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

(19) Organisation Mondiale de la N
Propriété Intellectuelle g
Bureau international 29

(43) Date de la publication internationale
11 mars 2021 (11.03.2021)

(10) Numéro de publication internationale

WO 2021/043775 Al

WIPO I PCT

(51) Classification internationale des brevets :
B02C 17/18 (2006.01) C04B 18/16 (2006.01)
B02C 23/08 (2006.01)

(21) Numéro de la demande internationale :
PCT/EP2020/074369

(22) Date de dépot international :
01 septembre 2020 (01.09.2020)

(25) Langue de dépot : frangais

(26) Langue de publication : francais

(30) Données relatives a la priorité :
FR1909630 02 septembre 2019 (02.09.2019) FR

(71) Déposant : FIVES FCB [FR/FR] : 50 Rue de Ticléni,
59650 VILLENEUVE D'ASCQ (FR).

Inventeurs : CORDONNIER, Alain ; 50 rue de Ticlé-
ni ¢/o FIVES FCB, 59650 VILLENEUVE D'ASCQ (FR).
BOUDOT, Francois ; 50 rue de Ticléni c/o FIVES FCB,
59650 VILLENEUVE D'ASCQ (FR). FRUCHART, Alain
; ¢/o FIVES FCB 50 rue de Ticléni, 59650 VILLENEUVE
D'ASCQ (FR). GUIMARD, Y annick ; 50 rue de Ticléni ¢/
o FIVESFCB, 59650 VILLENEUVE D'ASCQ (FR). POR-
TAL, Jéréme ; c/o FIVES FCB 50 Rue de Ticléni, 59650
VILLENEUVE D'ASCQ (FR).

Mandataire BUREAU DUTHOIT LEGROS
ASSOCIES ; 31 RUE DES POISSONCEAUX, 59044
LILLE (FR).

(72)

(74)

(81) Etats désignés (sauf indication contraire, pour tout titre de
protection nationale disponible) . AE, AG, AL, AM, AO,
AT, AU, AZ, BA, BB, BG, BH, BN, BR, BW, BY, BZ, CA,
CH, CL, CN, CO, CR, CU, CZ, DE, DJ, DK, DM, DO, DZ,
EC, EE, EG, ES, FI, GB, GD, GE, GH, GM, GT, HN, HR,
HU, ID, IL, IN, IR, IS, IT, JO, JP, KE, KG, KH, KN, KP,
KR,KW,KZ,LA,LC,LK,LR,LS,LU,LY, MA, MD, ME,
MG, MK, MN, MW, MX, MY, MZ, NA, NG, NI, NO, NZ,
OM, PA, PE, PG, PH, PL, PT, QA, RO, RS, RU, RW, SA,
SC, SD, SE, SG, SK, SL, ST, SV, SY, TH, TJ, TM, TN, TR,
TT, TZ, UA, UG, US, UZ, VC, VN, WS, ZA, ZM, ZW.

(84) Etats désignés (sauf indication contraire, pour tout titre de
protection régionale disponible) : ARIPO (BW, GH, GM,
KE,LR,LS, MW, MZ, NA, RW, SD, SL, ST, SZ, TZ, UG,
ZM, ZW), eurasien (AM, AZ, BY, KG, KZ, RU, TJ, TM),
européen (AL, AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DK, EE, ES,
FI,FR, GB, GR, HR,HU, IE, IS, IT, LT, LU, LV, MC, MK,
MT, NL, NO, PL, PT, RO, RS, SE, SI, SK, SM, TR), OAPI
(BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA, GN, GQ, GW, KM, ML,
MR, NE, SN, TD, TG).

Publiée:
avec rapport de recherche internationale (Art. 21(3))

(54) Title: METHOD OF SEPARATING DIFFERENT CONSTITUENTS OF A CONCRETE FOR DECONSTRUCTION
(54) Titre : PROCEDE POUR DISSOCIER DIFFERENTS CONSTITUANTS D'UN BETON DE DECONSTRUCTION

[Fig 2]

2,
~

N 13

&

Fig. 2

(57) Abstract: The invention relates to a method of separating different constituents of a fine fraction that is produced in a prior method

for separating a concrete for deconstruction.

(57) Abrégé : Procédé pour dissocier différents constituants d'une fraction fine issue d'un procédé antérieur de dissociation d'un béton

déconstruction.
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TITRE : Procédé pour dissocier différents constituants d’un

béton de déconstruction

Domaine technique de l'invention

L’'invention concerne un procédé pour dissocier différents
constituants d’une fraction fine issue d’'un procédé antérieur de
dissociation d'un béton de déconstruction. En particulier I'invention
concerne le recyclage des bétons de déconstruction.

Arriére-plan technique

Le béton de ciment est largement utilisé dans les ouvrages de
construction et d’infrastructure, c’est-a-dire par exemple les batiments,
les routes et ouvrages d’art.

De maniére classique, le béton de ciment, aprés séchage, est
principalement composé de :

e 50% environ de gravillon,

e 30% environ de sable (au sens granulométrique de terme)

e 20 % environ de pate de ciment, hydraté lors de la réaction

de prise de ce béton.
Le ciment est un liant hydraulique produit a partir de clinker
Portland.

La production du béton de ciment implique I'exploitation de
ressources naturelles, notamment minérales pour extraire le granulat,
comprenant du gravillon et du sable. L'impact sur I'’environnement n’est
donc pas négligeable, notamment du fait de I’exploitation de ressources
naturelles non renouvelables, mais également a cause de la pollution et
des nuisances causées par le transport de ces ressources depuis leur

lieu d’extraction jusqu’au chantier ou elles sont utilisées pour produire
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le béton. Cette exploitation a un impact sur I’environnement et

développe un sentiment négatif dans 'opinion publique.

Le développement durable étant devenu un enjeu stratégique,
différents pays ont déja favorisé, voire imposé, l'utilisation d’une part
de bétons de déconstruction recyclés dans les nouveaux ouvrages, afin
de développer des circuits courts.

Pour recycler au mieux les différents constituants du béton de
déconstruction, il est important de bien séparer les différents
constituants de ce béton Il faut donc traiter le béton de déconstruction
pour obtenir des gravillons, du sable et de |la pate de ciment hydraté.

Une premiére opération de dissociation consiste a broyer le
béton de déconstruction pour obtenir des gravillons d’une part et une
fraction fine d’autre part. Les gravillons présentent un diameétre minimal
d’'environ 2 a 6 millimétres et maximal jusqu’a 30 millimétres environ.
Les gravillons ainsi recyclés sont stockés et préts a étre utilisés pour la
production d’un nouveau béton. La fraction fine comprend des particules
de mortier, qui est un mélange hétérogéne de sable et de pate de ciment
hydraté, dont le diamétre est inférieur a 6 millimeétres.

La fraction fine peut étre utilisée directement comme constituant

pour produire du nouveau béton en |la substituant au sable.

L'utilisation de cette fraction fine en tant que sable de
substitution présente plusieurs inconvénients.

Un inconvénient est qu’il n’est pas possible d’utiliser de grandes
proportions de cette fraction fine en substitution du sable car elle
contient une part importante de pate de ciment hydraté qui présente des
propriétés mécaniques et physico-chimiques différentes de celles du
sable, notamment en termes de résistance mécanique et de porosité.
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En effet, la porosité importante de la pate de ciment hydraté contenue

dans la fraction fine rend plus difficile et hasardeux le dosage de la
guantité d’eau a incorporer dans le mélange du nouveau béton, et ceci
au détriment de la qualité dudit nouveau béton. Afin d’atténuer les effets
délétéres de ce dosage hasardeux, il convient d’ajouter de plus grandes
quantités de ciments et d’adjuvants, ce qui augmente les colts de
production et a un impact évident sur I’environnement.

Un autre inconvénient est qu’il est difficile de connaitre avec
précision les proportions de sable et de pate de ciment hydraté dans
cette fraction fine si bien que les fabricants de béton tendent
naturellement & minimiser la proportion de fraction fine en substitution
du sable pour éviter de dégrader les performances du béton.

Alternativement, la fraction fine peut étre incorporée comme
composant d’un cru cimentier pour la fabrication d’'un nouveau clinker
de ciment, en substitution des matiéres naturelles classiquement
utilisées telles que le calcaire et I'argile. Toutefois la fraction fine en
tant que composant d’'un cru cimentier se heurte a une difficulté a savoir
la proportion de cette fraction fine dans le cru cimentier. En effet, cette
proportion est largement minimisée en raison de la présence de silice
dans la fraction fine, indésirable en proportion importante dans un cru
cimentier. L'utilisation de davantage de fraction fine dans les crus

cimentier offrirait de nombreux avantages.

Dans ce qui suit, la fraction fine issue de la premiére opération
de dissociation est appelée matiere d’alimentation.

L'invention vise a proposer une solution & au moins I'un des
inconvénients précités. En particulier, I'invention vise a recycler la
guasi-totalité de la fraction fine afin d’en incorporer de plus grandes
proportions dans les crus cimentier et/ou dans les bétons.
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Résumeé

A cet effet, il est proposé en premier lieu un procédé pour
dissocier différents constituants d’une fraction fine issue d’'un procédé
antérieur de dissociation d’'un béton de déconstruction permettant la
réutilisation de ces différents constituants dans la production d’un
nouveau ciment et/ou d’'un nouveau béton, la fraction fine comprenant
du sable et au moins 30% en masse de péate de ciment hydraté, la
fraction fine étant ci-aprés dénommée la matiere d’alimentation, le
procédé mettant en ceuvre une installation comportant :

- un systéme d’attrition, et

- un systéme de séparation,

et dans lequel le procédé comprend :

- Il'alimentation du systéme avec la matiére d’alimentation pour
broyer celle-ci,

- I'attrition de la matiere d’alimentation, et

- la séparation de la matiére d’alimentation broyée dans le
systéme d’attrition, en une fraction sableuse comprenant une
quantité de pate de ciment hydraté inférieure ou égale a 25%
et supérieure ou égale a 5% en masse, et en une fraction de
pate de ciment hydraté comprenant une quantité de pate de
ciment hydraté supérieure ou égale a 40% et inférieure ou
égale a 95% en masse.

La dissociation de la matiére d’alimentation en une fraction
sableuse et une fraction de péate de ciment hydraté dans les proportions

ci-dessus comporte plusieurs avantages.

En vue de la réutilisation de la fraction sableuse comme sable
pour béton de ciment, on vise a obtenir une fraction sableuse :

Date Regue/Date Received 2022-04-26
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e ayant une granulométrie acceptable a cette réutilisation,
c'est-a-dire dont la taille des grains est supérieure a une taille
prédéterminée, et
e contenant le moins de péate de ciment hydraté possible car

celle-ci, du fait de sa porosité, nuirait a la maitrise de la
recette du nouveau béton.

Concernant la fraction de pate de ciment hydraté, en vue de son
utilisation comme composant d'un cru cimentier pour la fabrication d’un
nouveau clinker de ciment, il est préférable qu’elle soit la plus pure
possible pour que sa composition chimique se rapproche au plus prés
de celle d’un clinker de ciment.

Une pureté totale, c’est-a-dire une fraction de pate de ciment
hydraté dénuée de sable est industriellement irréaliste en raison de la
complexité et des colits associés.

La demanderesse a déterminé qu’une fraction sableuse
contenant de la pate de ciment hydraté et une fraction de pate de ciment
hydraté contenant du sable dans les proportions ci-dessus évoquées
selon I'invention permet avantageusement d’incorporer une plus grande
proportion de fraction sableuse dans un nouveau béton et une plus
grande proportion de fraction de pate de ciment hydraté dans un cru
cimentier. Ceci a pour conséquence d’augmenter les taux de recyclage
des bétons de déconstruction, réduisant I'impact environnemental de la
production de ciment (réduction des rejets de CO2 par apport de chaux
décarbonatée réduisant l'utilisation de calcaire dans le cru cimentier et
donc minimisant la décarbonatation et la consommation de combustible)
et de la production de béton (réduction de la consommation de
ressources naturelles de sable).

Il est par ailleurs souligné, que la demanderesse a déterminé que
lorsque ces proportions sont respectées, la fraction sableuse et la
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fraction de pate de ciment hydraté peuvent éire respectivement

utilisées, en tant que sable dans la production de béton, et composant
d’'un cru cimentier dans la production de clinker en toute sécurité et en
guantités importantes.

Diverses caractéristigues supplémentaires peuvent étre prévues seules
ou en combinaison :

- la matiére d’alimentation alimentant le systéme d’attrition
présente des dimensions inférieures a 6 millimeétres ;

- la séparation est réalisée au moyen d’une maille de coupure du
systéme de séparation comprise entre 50 et 300 micrométres ;

- la séparation est réalisée au moyen d’une maille de coupure du
systéme de séparation comprise entre 80 et 200 micrométres ;

I'attrition est réalisée au moyen du systéme d’attrition
comportant des corps broyant du type billes ou cylpebs ;

- l'attrition est réalisée au moyen du systéme d’attrition qui
comprend une chambre sensiblement cylindrique de longueur L et de
diameétre d, et dans lequel le rapport L/d est compris entre 1 et 5 ;

- I'attrition est réalisée au moyen du systéme d’attrition dont les
billes ou cylpebs ont un diamétre compris entre 5 et 20 millimétres ;

- la vitesse de rotation du systéme d’attrition est comprise entre
60 et 85% d’'une vitesse critique correspondant a la vitesse a laquelle
les billes sont centrifugées ;

- la vitesse du gaz injecté dans le systeme d’attrition est
comprise entre 0,5 et 3 m/s.

Bréve description des figures

D'autres caractéristigues et avantages de [I'invention
apparaitront au cours de la lecture de la description détaillée qui va
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suivre pour la compréhension de laquelle on se reportera aux dessins

annexés dans lesquels :

[Fig 1] la figure 1 est une représentation schématique d’un
procédé selon I'invention ;

[Fig 2] la figure 2 est une représentation schématique d’une
installation selon I'invention.

Description détaillée de I'invention

Sur la figure 1 est représenté un procédé 1 pour dissocier
différents constituants d’une fraction fine issue d’un procédé antérieur
de dissociation d’un béton de déconstruction. Le procédé 1 met en
ceuvre une installation 2 illustrée sur la figure 2. Dans ce qui suit, la

fraction fine devient la matiére d'alimentation.

L’installation 2 comporte un systéme 3 d’attrition et un systéme
4 de séparation. Le systéeme 3 d’attrition est un broyeur a billes ou
cylpebs. Les billes sont des corps broyant sensiblement sphériques. Les
cylpebs sont des corps broyant sensiblement cylindriques parfois de

forme tronconique ou en forme de tonneaux.

Le broyeur 3 est alimenté avec la matiere d’alimentation par une
entrée 5 au cours d’'une étape E1 d’alimentation. Dans le broyeur 3, la
matiere d’alimentation est broyée au cours d’une étape E2 d’attrition.
La matiere d’alimentation comporte au moins 30% en masse de pate de
ciment hydraté. En général, la matiére d’alimentation comporte de 35 a
50 % en masse de pate de ciment hydraté. La pate de ciment hydraté
est le résultat de la réaction chimique entre un ciment et de l'eau
mélangés dans un béton initial. La matiére d’alimentation présente des
dimensions inférieures a 6 millimetres.
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Dans le broyeur 3, le phénoméne d’attrition permet de libérer les

grains de sable d’'une matrice de pate de ciment hydraté, et de broyer
cette pate de ciment hydraté en une poudre fine.

Au cours d’une étape E3, un flux gazeux, généralement de I'air,
est envoyé a l'intérieur du broyeur 3 par une entrée 14 de gaz. Ce flux
gazeux permet d’entrainer la partie la plus fine de la matiére vers le
systéme 4 de séparation. L’autre partie, & savoir les plus gros grains,
est évacuée par une sortie 6 d’évacuation située a une extrémité 7 du
broyeur 3. En variante, non représentée sur les dessins, tout ou partie
de la matiére sortante par la sortie 6 d’évacuation peut étre transportée
par un moyen de manutention vers le systéme 4 de séparation afin d’en
retirer la pate de ciment hydraté. De maniére plus générale, le transport
de la matiere peut étre réalisé par tout moyen de manutention.

Au cours d'une étape E4 de séparation, tout ou partie de la
matiére d’alimentation broyée est séparée dans le systéme 4 de
séparation de sorte a évacuer la fraction sableuse par une sortie 8 de
sable et a évacuer la fraction de pate de ciment hydraté avec le flux
gazeux par un échappement 9.

L’installation 2 comprend un filtre 10 et une cheminée 11. Le flux
gazeux transportant la fraction de pate de ciment hydraté est filiré dans
le filtre 10 puis évacué par une cheminée 11. La fraction de pate de
ciment hydraté est récupérée par une sortie 12.

Avantageusement, la fraction sableuse contient une quantité de
pate de ciment hydraté inférieure ou égale a 25% et supérieure ou égale
a 5% en masse et la fraction de pate de ciment hydraté contient une
guantité de pate de ciment hydraté supérieure ou égale a 40% et
inférieure ou égale a 95% en masse.
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Le recyclage de la fraction sableuse ayant de telles proportions

de pate de ciment hydraté permet de réduire 'utilisation de ressources
naturelles pour I'élaboration du béton. En effet cette fraction sableuse
peut étre utilisée en grande quantité en substitution de sable naturel.

Le recyclage de la fraction de pate de ciment hydraté ayant de
telles proportions de sable permet de réduire I'utilisation de ressources
naturelles et apporte notamment de la chaux décarbonatée, ce qui
réduit I‘utilisation de calcaire dans le cru cimentier et donc la quantité
de CO2 émise par la décarbonatation de ce calcaire et la consommation
de combustible correspondante. En effet cette fraction de péate de
ciment hydraté peut étre utilisée en grande quantité dans le cru
cimentier.

Le broyeur 3 comporte une chambre 13 sensiblement cylindrique
a axe de rotation sensiblement horizontal dans laquelle logent les billes
ou cylpebs (non représentés). L’attrition est réalisée en mettant en
rotation la chambre 13 cylindrique. La chambre 13 présente une
longueur L et un diameétre d tel que le rapport L/d est compris entre 1 et
5. Une telle chambre 13 permet d’obtenir le temps de séjour nécessaire
et suffisant a I'attrition de la matiére, sans broyer violemment les grains

de sable.

Les billes ou cylpebs présentent un diamétre compris entre 5 et
20 millimetres. Les billes ou cylpebs sont en acier. La taille des billes
ou cylpebs est adaptée pour apporter I’énergie juste nécessaire, c’est-
a-dire ni trop ni pas assez d’énergie, aux billes ou cylpebs pour broyer
la matiére sans détériorer la structure des grains de sable, en limitant
I'intensité des chocs entre ces billes ou cylpebs et la matiére
d’alimentation.

La vitesse de rotation de la chambre 13 est avantageusement
comprise entre 60 et 85% de la vitesse critique. La vitesse critique est



10

15

20

26

30

CA 03150805 2022-02-11

WO 2021/043775 PCT/EP2020/074369

10
la vitesse minimale de centrifugation des billes ou cylpebs. Cette

vitesse de rotation permet d’apporter I'énergie juste nécessaire aux
billes ou cylpebs pour broyer la matiere sans détériorer la structure des
grains de sable.

Le flux gazeux parcourt le broyeur 3 a une vitesse comprise entre
0,5 et 3 métres par seconde. Une telle vitesse de gaz permet d’évacuer
du broyeur 3 la fraction la plus fine de la matiére afin d’éviter que le
broyeur 3 ne s’étouffe avec la matiere et donc conserver I'efficacité du
broyeur.

Le systéme 4 de séparation est un séparateur granulométrique.
Avantageusement la maille de coupure du séparateur 4 granulométrique
est comprise entre 50 et 300 micrométres. Cette maille de coupure
permet d’obtenir une fraction sableuse et une fraction de pate de ciment
hydraté contenant respectivement les proportions de pate de ciment
hydraté et de sable précédemment évoquées.

D’autres mailles de coupure peuvent étre utilisées.

A titre d’exemple une maille de coupure comprise entre 50 et
120 micrometres permet de privilégier la qualité de la fraction de la pate
de ciment hydraté au détriment de sa quantité et au détriment de la
gualité de la fraction sableuse.

Une maille de coupure comprise entre 120 et 300 micrometres
permet de privilégier la qualité de la fraction sableuse au détriment de
sa quantité et au détriment de la qualité de la fraction de pate de ciment
hydraté.

Selon un mode préféré de réalisation cette maille de coupure est
comprise entre 80 et 200 micrométres afin d’obtenir le meilleur
compromis entre la qualité et la quantité recyclée de chaque fraction.



10

15

20

25

30

0088343-5PPH
11

REVENDICATIONS

1.  Procédé pour dissocier différents constituants d’une
fraction fine issue d’un procédé antérieur de dissociation d’'un béton de
déconstruction permettant la réutilisation de ces différents constituants
dans la production d’un nouveau ciment et/ou d’'un nouveau béton, la
fraction fine comprenant du sable et au moins 30% en masse de pate
de ciment hydraté, la fraction fine étant ci-aprés dénommée la matiéere
d’alimentation, le procédé mettant en ceuvre une installation
comportant :

- un systéme d’attrition, et

- un systéme de séparation,
et dans lequel le procédé comprend :

- l'alimentation (E1) du systéeme avec la matiére d’alimentation

pour broyer celle-ci,

- I'attrition (E2) de la matiére d’alimentation, et

- la séparation (E4) de la matiére d’alimentation broyée dans le

systéme d’attrition, est réalisée au moyen d’'une maille de
coupure du systéme de séparation comprise entre 50 et 300
micrométres de sorte a obtenir une fraction sableuse
comprenant une quantité de péate de ciment hydraté inférieure
ou égale a 25% et supérieure ou égale a 5% en masse, et en
une fraction de péate de ciment hydraté comprenant une
quantité de pate de ciment hydraté supérieure ou égale a 40%
et inférieure ou égale a 95% en masse.

2. Procédé selon la revendication 1 dans lequel, la matiére
d’alimentation alimentant le systéme d’attrition présente des dimensions
inférieures a 6 millimetres.

3. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 ou 2
dans lequel, la séparation (E4) est réalisée au moyen d’une maille de
coupure du systéme de séparation comprise entre 80 et 200
micromeétres.
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4. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 3,
dans lequel I'attrition (E2) est réalisée au moyen du systéme d’attrition
comportant des corps broyant du type billes ou cylpebs.

5. Procédé selon la revendication 4 dans lequel, I'attrition (E2)

5 estréalisée au moyen du systéme d’attrition qui comprend une chambre
sensiblement cylindrique de longueur L et de diamétre d, et dans lequel
le rapport L/d est compris entre 1 et 5.

6. Procédé selon I'une quelconque des revendications 4 ou 5

dans lequel, l'attrition (E2) est réalisée au moyen du systéme (3)
10 d’attrition dont les billes ou cylpebs ont un diamétre compris entre 5 et
20 millimetres.

7. Procédé selon I'une quelconque des revendications 4 a 6
dans lequel la vitesse de rotation du systéme d’attrition est comprise
entre 60 et 85% d’une vitesse critique correspondant a la vitesse a

15 laquelle les billes sont centrifugées.

8. Procédé selon I'une quelconque des revendications 4 a 7
dans lequel, la vitesse du gaz injecté dans le systéme d’attrition est
comprise entre 0,5 et 3 m/s.
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