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@ Procédé de restructuration d'un ensemble de particules fines.

@ Procédé de restructuration d'un ensembie de
particules fines, de granulométries inférieures & 100
microns, caractérisé en ce qu'on place lesdites parti-
cules a restructurer dans un bain de liquide cryogé-
nique inerte a I'égard desdites particules, on assure
I'opération de restructuration proprement dite, aprés
quoi on procéde au retrait du liquide cryogénique
par exemple par évaporation.

Applications & la réalisation d'alliages métalli-
ques, de polyméres spéciaux, de peintures, d'en-
cres, de noir de carbone, de céramiques spéciales
et de produits pharmeceutiques ou alimentaires.
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La présente invention concerne la restructura-
tion de poudres fines, de granulométrie inférieure &
100 microns (um), et notamment inférieure & 10
um.

On sait qu'il est généralement irés difficile de
mélanger des poudres fines de natures différentes,
qu'elles soient métalliques ou non ; il est encore
plus difficile de trier des poudres de granulométries
différentes dé&s qu'elles sont inférieures a2 100 mi-
crons. Pour les granulométries inférieures 2 1 mi-
cron, les grains s'agglomérent ou s'alignent sous
I'effet de forces de tension superficielle ou de
forces électriques : le tri, le mélange et I'utilisation
4 I'échelle du grain de poudre deviennent donc
impossibles.

La présente invention vise un procédé de res-
tructuration de poudres ou particules fines, de gra-
nulométries inférieures 2 100 microns, qui permet
de réaliser les opérations usuelles de restructura-
tion, 4 savoir la fourniture de poudre fine sous
forme homogéne, de mélanges intimes de poudres
ou une séparation - tri de poudres de granulomé-
trie et/ou de natures différentes.

Selon l'invention, on place les particules a res-
tructurer dans un bain de liquide cryogénique iner-
te 2 I'égard des dites particules, on assure !'opéra-
tion de restructuration proprement dite, aprés quoi
on procéde au retrait du liquide cryogénique, par
exemple par évaporation.

On a en effet observé que, placées dans un 1
iquide cryogénique, tel que azote, argon, hélium,
CO2, N2O, CHs, ou dans un liquide cryoscopique
tel qu'un mélange de neige carbonique et d'acéto-
ne, d'éther ou d'alcool, les poudres se séparent
grain 4 grain & cause de la trés basse tension
superficielle, ce qui réduit grandement les risques
de floculation. De plus, la plupart de ces liquides
sont inertes vis-a-vis des produits pulvérulents utili-
sés et leur élimination pour récupérer des poudres
séches et homogénes est trés aisée.

On a également observé que la vitesse de
décantation a4 granuloméirie égale, est 10 fois plus
grande que dans un liquide tel que I'eau, grace &
la faible viscosité des liquides cryogéniques purs.

Ces observations permettent d'utiliser les liqui-
des cryogéniques pour fraiter les poudres fines de
différentes fagons, hors de poriée des moyens
habituels.

EXEMPLES DE MISE EN OEUVRE:

1 -SEPARATION

La vitesse de décantation étant élevée, on peut
aisément séparer des particuies métailiques de 1
micron de particules de 0,1 micron, en les plagant
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dans un liquide cryogénique tel que 'azote liquide.
Les premiéres décantent de 15 par heure, les
secondes de 0,15 par heure : dans l'eau, aucune
des deux granulométries ne décante.

Du point de vue pratique, on peut accélérer
encore le phénoméne par centrifugation.

De plus, du fait que les grains ne sont pas
agglomérés, on peut trouver des filires qui laissent
passer 0,01 micron et qui arrétent 0,1 micron.

2 - HOMOGENEISATION

On disperse dans un liquide cryoscopique une
poudre de trés fines particules, on brasse, on lais-
se reposer et on extrait le liquide, par exemple par
évaporation naturelle ou forcée. La poudre recueil-
lie est exempte d'agrégats et parfaitement fluide,
ce qui permet son exploitation, notament aprés
filtration, sans risques de colmatage ou de coales-
cence, en patticulier dans des procédés de projec-
tion.

3 - MELANGES

Placées dans un liquide cryogénique ou cryoscopi-
que, les particules sont séparées et il est aisé de
mélanger de fagon trés homogéne et intime des
poudres de natures différentes.

Il est ainsi aisé de réaliser un mélange trés
intime de particules métalliques et/ou non métalli-
ques dans un mélange d'acétone et de neige car-
bonique & - 86° C. Des résultats particuliérement
intéressants ont été obtenus pour un mélange trés
intime de zircone (ZrOz) de granulométrie 0,1 um
avec du noir de carbone de granulométrie 0.2 um,
de silice de granulométrie 0,2 um avec du noir de
carbone de granulométrie 0,2 um, et de silice et de
zircone ainsi que d'alumine et de zircone, tous
deux de granulométrie 0,2 um. Ces mélanges ho-
mogénes de poudres sont particuliérement adaptés
pour 'obtention de céramiques, réalisées par extru-
sion ou moulage par injection, sensiblement
exemptes de dislocations aprés frittage.

On a également réalisé des mélanges intimes
de particules d'alumine et de zircone de granulo-
métrie inférieure & 0,2 um dans de {'azote liquide,
I'homogénéisation de la suspension étant accélérée
par I'application d'ultrasons de faible puissance.

Le procédé selon l'invention trouve également
son application avec des composés polymeres,
notamment de polyéthyléne ou de polystyréne :
placés un bain cryogénique inerte vis-a-vis d'elles,
des particules de polyméres offrent un plus nom-
bre de radicaux libres disponibles que dans un
milieu de suspension & température ambiante, ce
qui favorise des réassociations stables lorsque le
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liquide cryogénique est évaporé.

Comme autre application, on citera également
le mélange de tel les particules de polymeres avec
des pigments minéraux ou organiques.

4 - APPLICATIONS

Quand on évapore progressivement le 1 iquide
cryogénique, la densité de la suspension augmen-
te. Si on place une suspension épaisse sur un
support chaud (par rapport au liquide cryogénique),
la suspension n'entre pas en contact avec le sup-
port tant qu'il reste du liquide, par suite du phéno-
méne de caléfaction. Ce phénoméne peut &tre mis
3 profit pour répartir de fagon réguliére et homoge-
ne de la poudre sur une surface-support.

Les domaines d'applications de ce procédé
sont vaste et on peut citer en particulier la prépara-
tion de :

-poudres métalliques, alliages mécaniques,
-polyméres spéciaux,

-peintures,

-encres, noir de carbone,

-céramiques spéciales,

-pharmacie,

-alimentation.

Dans ces deux derniers domaines, les mélan-
ges de particules s'effectuent plus rapidement et
de fagon plus intime que dans les suspensions
acqueuses qui nécessitent I'emploi de surfactants
et un séchage ultérieur prolongé et colteux en
énergie.

Revendications

1. Procédé de restructuration d'un ensemble
de particules fines, de granulométries inférieures 2
100 microns, caractérisé en ce qu'on place les
particules & restructurer dans un bain de liquide
cryogénique inerte a I'égard des particules, on
assure l'opération de restructuration proprement
dite, aprés quoi on procede au retrait du liquide
cryogénique, par exemple par évaporation.

2. Procédé selon la revéndication 1, du genre
ol I'opération de restructuration est une opération
de séparation des particules en fonction de leur
granulométrie, caractérisé en ce que ladite opéra-
tion s'effectue par décantation différentielle dans le
liquide cryogénique.

3. Procédé selon la revendication 1, du genre
ol V'opération de restructuration proprement dite
est une opération de mélange de particules fines
de granulométrie différentes, caractérisé en ce que
ladite opération est assurée en brassant les parti-
cules dans le liquide cryogénique, que I'on évapore
ensuite progressivement.
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4. Procédé selon I'une guelconque des reven-
dications 1 & 3, caractérisé en ce que le liquide
cryogénique est choisi parmi les liquides suivants :
azote, argon, hélium, gaz carbonique, monoxyde
d'azote, méthane ou autres hydrocarbures, mélan-
ge de neige carbonique et d'acétone, alcool ou
éther.

5. Applications du procédé selon I'une quelcon-
que des revendications 1 2 4 & l'obtention de
poudres fines de granulométrie spécifiées, pour la
réalisation d'alliages métalliques, de polyméres
spéciaux, de peintures, d'encres, de noir de carbo-
ne, de céramiques spéciales et de produits phar-
maceutiques ou alimentaires.
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