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@  Procédé  d'élimination  en  milieu  liquide  hydroalcoolique  des  solvants  contenus  dans  les  poudres  propulsives  an 
grains. 

  La  présente  invention  concerne  un  procédé  d'élimina- 
tion  des  solvants  contenus  dans  les  poudres  propulsives 
en  grains  fabriquées  selon  le  procédé  dit  «avec  solvant», 
lorsque  lesdits  solvants  sont  constitués  par  un  mélange 
éther-alcool. 

Selon  l'invention,  les  grains  de  poudres  sont  immer- 
gés  dans  une  phase  liquide  hydroalcoolique  dans  laquelle 
circule  un  gaz,  ladite  phase  hydroalcoolique  étant  consti- 
tuée  par  une  dilution  aqueuse  de  l'alcanol  utilisé  comme 
solvant  de  ladite  poudre  dans  des  proportions  telles  que 
ladite  phase  liquide  hydroalcoolique  titre  entre  20  et  70 
degrés  Gay-Lussac,  la  température  de  ladite  phase  hydro- 
alcoolique  étant  comprise  entre  10  et 40°C. 

Le  procédé  selon  l'invention  a  pour  conséquence 
directe  une  réduction  de  la  durée  du  trempage  ultérieur 
et  pour  conséquence  indirecte  un  gain  de  la  stabilité  chi- 
mique  du  grain  de  poudre. 



La  présente  invention  concerne  un  procédé  d ' é l imina t ion   des  so lvan t s  

contenus  dans  les  poudres  propulsives  en  grains  fabriquées  selon  l e  

procédé  dit  "avec  solvant",   lorsque  l e sd i t s   solvants  sont  c o n s t i t u é s  

par  un  mélange  é t h e r - a l c o o l .  

Dans  le  présent  brevet  on  entend  par  poudres  en  grains  aussi  b ien  

les  poudres  se  présentant   sous  forme  de  grains  cyl indriques  que  c e l l e s  

se  présentant   sous  forme  de  bandes  ou  de  p a i l l e t t e s .  

Les  poudres  propulsives  en  grains  fabriquées  selon  le  procédé  d i t  
"avec  solvant"  sont  en  général  soit  des  poudres  à  simple  base  à  l a  

n i t r o c e l l u l o s e ,   soit   des  poudres  dont  au  moins  une  par t ie   de  la  m a t i è -  

re  énergétique  est  const i tuée  par  de  la  n i t r o c e l l u l o s e ,   le  res tant   de 

la  matière  énergétique  étant  const i tué   par  les  bases  p r o p u l s i v e s  

organiques  solides  bien  connues  de  l'homme  de  métier,   t e l l es   que,  par  
exemple,  le  n i t r a t e   de  polyvinyle,   l ' a c é t a t e   de  ce l lu lose ,   l ' a c é t a t e  

de  polyvinyle,   e t c . . .   ou  des  mélanges  de  ces  corps .  

Dans  un  procédé  classique  de  f ab r ica t ion   de  poudre  avec  solvant,   on 

opère  comme  s u i t  :  

-  on  procède  à  une  déshydratat ion  des  bases  énergétiques  conservées  

en  floches  à  l 'eau  au  moyen  d'un  alcanol  qui  est  en  général  l ' a l c o o l  

éthylique  ou  l ' a l c o o l   i s o p r o p y l i q u e ,  

-  on  ajoute  ensuite  aux  bases  énergétiques  déshydratées  un  corps  o rga-  
nique  solvant  desdites  bases  qui  est  en  général  un  éther  d ' a l k y l e  



tel  que  par  exemple  l ' é t h e r   éthylique  et  on  procède  au  malaxage 
desdites  bases  après  avoir  ajouté  les  add i t i f s   bien  connus  de  l 'hom- 

me  de  l ' a r t   (notamment  un  s t a b i l i s a n t   chimique  de  la  poudre  qui  peu t  
être  la  diphénylamine  ou  la  n i t ro-2  diphénylamine) ,  

-  la  pâte  ainsi   obtenue  est  alors  passée  à  la  presse  à  extruder  e t  

découpée, 

-  on  procède  alors  à  l ' opé ra t i on   dite  d 'essorage  qui  consiste  à  p l a c e r  
les  grains  de  poudre  en  étuve  à  une  température  modérée  (entre  l a  

température  ambiante  et  40°C  en  général)  de  manière  à  ex t ra i re   en 

par t ie   les  solvants  contenus  dans  la  poudre,  

-  cette  opération  est  suivie  de  celle  dite  du  trempage  qui  consiste   à 

tremper  les  grains  de  poudre  dans  de  l 'eau  chaude  de  manière  à  chas -  

ser  de  la  poudre  les  solvants  non  éliminés  à  l ' e s sorage   et  notamment 
l ' a l c o o l ,  

-  on  termine  ensuite  par  un  séchage  de  la  poudre  en  étuve  et  é v e n t u e l -  

lement,  selon  le  type  de  poudre  désirée,   par  des  opérations  dites  de 

l issage  ou  de  g r aph i t age .  

L 'opéra t ion  classique  d 'essorage  à  température  ambiante  ou  légèrement  
supérieure  à  la  température  ambiante  présente  un  inconvénient  m a j e u r  :  
les  pressions  p a r t i e l l e s   de  l ' é t h e r   et  de  l ' a l coo l   étant  voisines  dans 
cette  gamme  de  température,  les  deux  solvants  s 'évaporent   en  même 

temps.  On  sai t   également  que  les  molécules  contenues  en  surface  d 'un  

grain  s 'évaporent   plus  facilement  que  cel les   contenues  au  coeur  du 

grain.  Par  a i l l e u r s ,   l ' évapora t ion   de  l ' é t h e r   peut  provoquer  une  con- 
densation  de  l 'eau  en  surface  du  grain,  ce  qui  entraine  une  r e p r é c i p i -  
ta t ion  de  la  n i t r o c e l l u l o s e   en  surface,  il  se  forme  donc  à  la  su r face  
du  grain  de  poudre  une  pe l l i cu l e   qui  rend  plus  d i f f i c i l e   la  d i f f u s i o n  
des  solvants  contenus  au  coeur  du  grain  de  poudre.  C'est  ce  phénomène 
qui  explique  la  nécess i té   de  la  longue  durée  de  l ' o p é r a t i o n   dite  de 

trempage  dont  les  durées,  en  eau  chaude,  sont  dans  beaucoup  de  cas 
voisines  de  150  heures .  

Pendant  le  trempage  les  molécules  d 'é ther   s 'oxydent  et  provoquent  
l 'oxydat ion  et  la  dé t é r i o r a t i on   du  s t a b i l i s a n t   qui  a  été  ajouté  à  l a  

poudre.  Par  a i l l eu r s   pendant  le  trempage  la  n i t r o c e l l u l o s e   commence  à 

se  dégrader.  Ainsi  la  technique  classique  d 'essorage  a  pour  conséquen- 



ce  directe  une  augmentation  de  la  durée  de  trempage  (avec  les  manipu- 

lat ions  supplémentaires  que  cela  implique)  et  comme  conséquence  i n d i -  

recte  une  diminution  de  la  s t a b i l i t é   chimique  de  la  poudre.  

On  a  déjà  proposé  de  réduire  les  inconvénients  liés  à  l ' e s sorage   en 

remplaçant,  au  moins  pa r t i e l l ement ,   ce  dernier  par  une  é l iminat ion  en 

milieu  aqueux  des  solvants  contenus  dans  les  grains  de  poudre.  Une 

te l le   technique  est  par  exemple  décri te   dans  le  brevet  français   1  185 

754.  Néanmoins,  cette  technique,  si  elle  présente  un  i n t é rê t   c e r t a i n  

sur  le  plan  de  la  sécur i t é ,   ne  r éuss i t   pas  à  résoudre  les  d i f f i c u l t é s  

précédemment  mentionnées,  et  les  grains  de  poudre  ainsi   t r a i t é s   néces -  

s i t en t   un  très  long  trempage  en  eau  chaude,  comme  on  peut  le  voir  à 

la  page  2  dudit  brevet  français  1  185  754. 

Le  but  de  la  présente  invention  est  de  remédier  aux  inconvénien ts  

préc i tés   en  proposant  un  nouveau  procédé  d ' é l imina t ion   des  so lvan t s  

contenus  dans  les  grains  de  poudres  propulsives  fabriquées  selon  un 

procédé  avec  solvants  dans  lequel  l esd i t s   solvants  sont  c o n s t i t u é s  

par  le  mélange  d'un  éther  et  d'un  alcool,   procédé  qui  assure  une  é l i -  

mination  de  l ' é t h e r   de  manière  à  évi ter   toute  formation  de  p e l l i c u l e  

en  surface  des  grains  de  poudre  et  à  permettre  une  réduction  de  l a  

durée  de  trempage  et  par  voie  de  conséquence  une  augmentation  de  l a  

s t a b i l i t é   chimique  de  la  poudre  par  une  moindre  dégradation  de  c e t t e  
d e r n i è r e .  

Selon  l ' i nven t ion   on  parvient   à  ce  r é s u l t a t   en  procédant  à  une  é l i m i n a -  

tion  sé lec t ive   de  l ' é t h e r   contenu  dans  les  grains  de  poudre  par  une 
immersion  de  ces  derniers  dans  un  milieu  l iquide  hydroalcoolique  dans 

lequel  on  fai t   barboter  un  gaz.  

La  demanderesse  a  observé  qu'en  procédant  de  la  sorte  on  parvient   à 

abaisser   la  teneur  en  éther  dans  la  poudre  jusqu'à  la  valeur  souha i t ée  

tout  en  conservant  à  cette  dernière  une  pa r fa i t e   perméabi l i té   aux  s o l -  

vants.  Après  é l iminat ion  de  l ' é t h e r   selon  l ' i n v e n t i o n   il  ne  reste  q u ' à  
éliminer  du  grain  de  poudre  l ' a l c o o l   en  excès,  ce  qui  peut  être  f a i t  

simplement,  par  exemple  par  un  trempage  en  eau  chaude,  de  courte  durée 



par  rapport  à  un  trempage  classique  par  lequel  on  veut  él iminer  à  l a  

fois  l ' a l c o o l   et  l ' é t h e r   r é s i d u e l s .  

Le  procédé  d ' é l imina t ion   des  solvants  selon  l ' i n v e n t i o n   a  ainsi   pour 
conséquence  directe  une  réduction  de  la  durée  du  trempage  u l t é r i e u r  

et  pour  conséquence  ind i rec te   un  gain  de  la  s t a b i l i t é   chimique  du 

grain  de  poudre,  a insi   qu'une  meil leure  r e p r o d u c t i b i l i t é   de  la  poudre 

grâce  au  fa i t   que  les  conditions  d ' é l imina t ion   des  solvants  peuvent  
être  répétées  de  façon  quasi  ident iques.   Le  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n  

permet  également  une  réduction  des  manipulation  in termédia i res   que 
n é c e s s i t a i t   un  trempage  c l a s s i q u e .  

Comme  il  a  été  dit  plus  haut,  on  procède  à  l ' é l i m i n a t i o n   de  l ' é t h e r  

contenu  dans  les  grains  de  poudres  fabriquées  selon  le  procédé  d i t  

avec  solvant,   l esd i t s   solvants  étant  const i tués   par  le  mélange  d 'un  

alcanol  et  d'un  éther  d ' a lky le ,   par  immersion  desdits  grains  de  poudres 
dans  une  phase  l iquide  hydroalcoolique  dans  laquelle   c i rcule   un  gaz, 
ladi te   phase  hydroalcoolique  étant  const i tuée  par  une  d i lu t ion   aqueuse 
de  l ' a l c a n o l   u t i l i s é   comme  solvant  de  ladi te   poudre,  dans  des  p ropor -  
tions  t e l l es   que  ladi te   phase  l iquide  hydroalcoolique  t i t r e   entre  20 

et  70  degrés  Gay-Lussac,  la  température  de  ladi te   phase  h y d r o a l c o o l i -  

que  étant  comprise  entre  10  et  40°C.  Ledit  gaz  peut  être  tout  s imple-  
ment  l ' a i r   ou  un  gaz  inerte  bon  vecteur  dudit  éther,   comme  par  exemple 
l ' a zo t e .   Il  peut  être  avantageux,  dans  le  cas  de  grosses  i n s t a l l a t i o n s  

afin  d 'é l iminer   tout  risque  de  détonation,   de  commencer  l ' é l i m i n a t i o n  

de  l ' é t h e r   à  l ' a ide   d'un  tel  gaz  inerte  et  de  f in i r   ladi te   é l im ina -  

tion  soit  avec  ledi t   gaz  iner te ,   soit   plus  simplement  avec  de  l ' a i r .  

Le  rapport  de  la  masse  de  poudre  à  t r a i t e r   sur  la  masse  de  la  phase 

liquide  hydroalcoolique  à  u t i l i s e r   doit  être  i n fé r i eu r   ou  égal  à 
l ' u n i t é   et  de  préférence  voisin  de  1 /3 .  

La  phase  l iquide  hydroalcoolique  doit  t i t r e r   entre  20  et  70  degrés 

Gay-Lussac  et  p r é f é r en t i e l l emen t   entre  30  et  50  degrés  Gay-Lussac,  sa 

température  doit  être  comprise  entre  10  et  40°C  et  p r é f é r e n t i e l l e m e n t  

entre  15  et  25°C. 



Il  est  important  dans  le  procédé  selon  l ' i nven t i on   de  respecter   l e s  

condit ions  de  température.  En  e f fe t ,   la  demanderesse  a  observé  qu ' en  
dessous  de  10°C  l ' é l i m i n a t i o n   de  l ' é t h e r   se  fa i t   avec  d i f f i c u l t é s   e t  

qu'au  dessus  de  40°C,  l ' a l coo l   s ' é l iminan t   trop  vite  de  la  poudre,  

une  par t ie   de  l ' é t h e r   reste  bloquée  dans  le  grain  de  poudre.  

Selon  une  variante  préférée  de  l ' i n v e n t i o n ,   afin  de  favor iser   l a  
d i f fus ion  de  l ' é t h e r   dans  ladi te   phase  gazeuse,  on  assure,  en  plus  de 
la  c i r cu l a t i on   dudit  gaz,  un  brassage  mécanique  énergique  des  g ra ins  
de  poudre  immergés  dans  ladi te   phase  l iquide  hydroalcoolique.   Dans 

ces  conditions  une  durée  comprise  entre  4  et  5  heures  est  en  géné ra l  
su f f i san te   pour  a t t e indre   une  é l iminat ion  quasi  totale   de  l ' é t h e r  
dans  les  poudres  de  pe t i t   et  moyen  c a l i b r e .  

Pour  la  mise  en  oeuvre  du  procédé  selon  l ' i nven t i on   on  peut  u t i l i s e r  
tout  appare i l lage   permettant  d ' assurer   la  c i r cu l a t i on   d'un  gaz  dans 

une  phase  l iquide  tel  que  par  exemple  un  réacteur   muni  d'une  ou  p l u -  
sieurs  arr ivées   pour  le  gaz  qui  doit  c i r cu le r   dans  la  phase  l i q u i d e .  
Selon  la  variante  préférée  de  l ' i nven t i on   dans  laquelle  on  veut  a s s u -  

rer  un  brassage  mécanique  des  grains  de  poudre,  l ' a p p a r e i l l a g e   e s t  

équipé  d'un  ag i t a t eu r   tel  que  par  exemple  un  ag i t a teur   à  ancre  ou  à 

hél ice.   Selon  une  autre  version  préférée  de  l ' i n v e n t i o n ,   il  est  é g a l e -  

ment  recommandé  que  ledi t   appare i l lage   soit  entouré  d'une  e n c e i n t e  

thermostatée  de  manière  à  être  en  mesure  de  bien  contrôler   la  tempéra- 
ture  dans  la  mise  en  oeuvre  du  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n .  

Après  t ra i tement   selon  l ' i n v e n t i o n ,   les  grains  de  poudres  peuvent  s o i t  

subir  un  trempage  de  courte  durée  et  être  l i ssés   et/ou  graphités  se lon  

les  techniques  classiques  ou  encore  subir  un  l issage-trempage  en  mi l i eu  

liquide  aqueux  tel  que  décri t   dans  la  demande  de  brevet  français  n° 

77.11938  au  nom  de  la  demanderesse  avec  éventuellement  un  graphitage  u l -  
t é r i e u r .  

L'exemple  qui  sui t ,   donné  à  t i t r e   non  l i m i t a t i f ,   i l l u s t r e   une  mise  en 

oeuvre  p a r t i c u l i è r e   du  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n .  



EXEMPLE : 

On  a  t r a i t é   par  le  procédé  selon  l ' i nven t ion   une  poufre  à  canon  d i t e  

poudre  B  19  T.  Il  s ' ag i t   d'une  poudre  à  simple  base  à  la  n i t r o c e l l u l o -  

se,  se  présentant   sous  forme  de  pe t i t s   cylindres  de  3  mm  de  diamètre 

et  de  4  mm  de  long  percés  axialement  de  19  trous.  La  composition  de 

cette  poudre  au  malaxage  est  la  s u i v a n t e  :  

Après  découpage  les  grains  de  poudre  contiennent  encore  21%  en  poids  
d 'é ther   éthylique  et  15%  en  poids  d 'a lcool   é thyl ique.   On  a  p a r t a g é  
les  grains  en  deux  l o t s  :  

Lot  A :  

On  a  t r a i t é   5,6  kg  de  poudre  B  19  T  dans  l ' a p p a r e i l l a g e   représenté  à 

la  figure  1. 

Cet  appare i l lage   se  compose  d'une  enceinte  thermostatée  1  c o n s t i t u a n t  
de  par  sa  forme  un  réacteur ,   ladi te   enceinte  étant  alimentée  par  un 
fluide  régula teur   2. 
Ladite  enceinte  est  recouverte  par  un  couvercle  5  re l ié   à  un  système 
d ' a s p i r a t i o n   permettant  l ' é l i m i n a t i o n   des  gaz  6.  Une  conduite  3  permet 
l ' a r r i v é e   du  gaz  de  barbotage  4.  Une  g r i l l e   métall ique  8,  si tuée  au 
dessus  du  niveau  de  l ' a r r i v é e   du  gaz  de  barbotage,  dont  les  trous  son t  
d'un  diamètre  i n fé r i eu r   à  la  t a i l l e   des  grains  de  poudre,  permet  d'em- 

pêcher  ces  derniers  de  boucher  l ' a r r i v é e   du  gaz  de  barbotage.  La  poudre 
et  la  phase  l iquide  sont  agitées au  moyen  de  l ' a g i t a t e u r   7.  Le  volume 
i n t é r i e u r   du  réacteur   est  de  35  l i t r e s   et  son  diamètre  interne  de 

30  cm. 



On  a  opéré  dans  les  conditions  s u i v a n t e s  :  

Après  ce  t ra i tement   les  grains  de  poudre  contenaient   10%  en  poids  
d 'a lcool   éthylique  et  0,10%  en  poids  d 'é ther   é thyl ique,   les  pourcen- 

tages  étant  exprimés  par  rapport  au  poids  total   des  matières  sèches .  

Lot  B 

Les  grains  de  poudre  du  lot  B  ont  été  essorés  de  façon  classique  à 

pression  normale  à  raison  de  8  heures  en  casier   à  température  ambiante 

et  de  20  heures  en  caisson  à  30°C  avec  en  plus  une  heure  de  r e f r o i d i s -  

sement. 

Les  teneurs  en  solvant  é t a ien t   alors  les  s u i v a n t e s :  

Il  ressor t   nettement  que, à  teneurs  d ' a lcoo ls ,comparab les ,   le  procédé 
selon  l ' i nven t i on   permet  une  é l iminat ion  très  supérieure  à  l ' é t h e r .  

A  t i t r e   de  comparaison  supplémentaire,   on  a  trempé  de  façon  c l a s s i q u e  
à  l 'eau  chaude  les  grains  de  poudre  des  lots  A  et  B. 

Lot  A 

On  a  effectué  un  trempage  unique  des  grains  d'une  durée  de  3  heures 
à  60°. 

Les  teneurs  f inales   en  solvants  des  grains  é ta ien t   les  s u i v a n t e s  :  

Lot B 
On  a  effectué  le  trempage  suivant  sur  les  poudres  du  lot  B : 



Les  teneurs  f inales  en  solvants  dans  ce  cas  é ta ien t   les  s u i v a n t e s  :  

Il  apparai t   que  le  procédé  selon  l ' i nven t ion   permet  à  la  fois  une 
meilleure  é l iminat ion  de  l ' é t h e r   et  une  réduction  considérable  de  l a  

durée  du  trempage. 

Les  poudres  des  deux  lots  ont  été  l i ssées   à  la  c e n t r a l i t e   ( d i é t h y l  

diphényl  urée  symétrique)  et  graphitées  selon  les  techniques  u s u e l l e s  

connues  de  l'homme  de  m é t i e r .  

Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   des  poudres  des  deux  lots  é t a ien t   les  s u i v a n t e s  :  

Les  poudres  des  deux  lots  ont  été  t i rées   dans  un  canon  de  30  mm,  l ' o b u s  

pesait   235  grammes  et  la  charge  de  poudre  é t a i t   de  48,2  grammes. 

Les  r é s u l t a t s   de  t i rs   ont  été  les  s u i v a n t s  :  

(1)  Vitesse  de  l 'obus  à  25  mètres  de  la  bouche  du  canon 

(2)  Pression  maximale  dans  la  c u l a s s e .  



On  observe  ainsi   qu'une  poudre  t r a i t ée   selon  l ' i nven t ion   donne  des 

r é su l t a t s   de  t i r   tout  à  fa i t   comparables  à  ceux  fournis  par  la  même 

poudre  t r a i t ée   de  façon  classique  mais  que  la  première  a  une  s t a b i l i -  
té  chimique  supérieure  à  la  seconde  à  basse  température,  ce  qui  montre 

que  la  n i t r o c e l l u l o s e   a  été  moins  dégradée  dans  une  poudre  t r a i t é e  
selon  l ' i nven t ion   que  dans  une  poudre  t r a i t ée   de  façon  c l a s s i q u e .  



1.  Procédé  d ' é l imina t ion   des  solvants  contenus  dans  les  grains  de 

poudres  fabriquées  selon  le  procédé  dit  avec  solvant,   l e sd i t s   so lvan t s  

étant  const i tués   par  le  mélange  d'un  alcanol  et  d'un  éther  d ' a l k y l e ,  
ca rac t é r i s é   en  ce  que  les  grains  de  poudre  sont  immergés  dans  une  pha-  

se  l iquide  hydroalcoolique  dans  laquelle   c i rcule   un  gaz,  ladi te   phase 

hydroalcoolique  étant  const i tuée  par  une  d i lu t ion   aqueuse  de  1 ' a l c a -  

nol  u t i l i s é   comme  solvant  de  ladi te   poudre  dans  des  proport ions  t e l l e s  

que  ladi te   phase  l iquide  hydroalcoolique  t i t r e   entre  20  et  70  degrés 

Gty  Lussac,  la  température  de  ladi te   phase  hydroalcoolique  étant  com- 
prise  entre  10  et  40°C. 

2.Procédé  selon  la  revendicat ion  1,  c a r ac t é r i s é   en  ce  que  le  r a p p o r t  
de  la  masse  de  poudre  à  t ra i te r  sur   la  masse  de  la  phase  l iquide  hy-  
droalcoolique  u t i l i s é e   est  i n f é r i eu r   ou  égal  à  l ' u n i t é .  

3.  Procédé  selon  la  revendicat ion  2,  c a r ac t é r i s é   en  ce  que  le  r a p p o r t  
de  la  masse  de  poudre  à  t r a i t e r   sur  la  masse  de  la  phase  l iquide  hy-  

droalcoolique  u t i l i s é e   est  voisin  de  1 /3 .  

4.  Procédé  selon  l 'une  quelconque  des  revendicat ions   1  à  3,  c a r a c t é r i -  

sé  en  ce  que  ladi te   phase  l iquide  hydroalcoolique  t i t r e   entre  30  e t  
50  degrés  Gay  Lussac.  

5.  Procédé  selon  l 'une  quelconque  des  revendicat ions   1  à  4,  c a r a c t é r i -  

sé  en  ce  que  la  température  de- ladi te   phase  l iquide  hydroalcoolique  e s t  

comprise  entre  15  et  25°C. 

6.  Procédé  selon  l 'une  quelconque  des  revendicat ions   1  à  5,  c a r a c t é r i -  

sé  en  ce  que  ledi t   gaz  est  l ' a i r .  

7.  Procédé  selon  l 'une  quelconque  des  revendicat ions   1  à  5,  c a r a c t é r i -  

sé  en  ce  que  ledi t   gaz  est  un  gaz  i n e r t e .  



8.  Procédé  selon  l 'une  quelconque  des  revendicat ions   1  à  7,  c a r a c t é r i -  

sé  en  ce  que  l 'on  assure  un  brassage  mécanique  énergique  des  g ra ins  
de  poudre  immergés  dans  ladi te   phase  l iquide  hydroa lcoo l ique .  






