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« COMPOSITION SILICEUSE ET PROCEDE D'OBTENTIQN » 

La presente invention se rapporte a une composition 

5 pulverulente a base de silice pour soudure ceramique, en particulier par 

projection, et a son procede d'obtention. 

De telles compositions sont bien connues de 1'etat de la 

technique, voir par exemple le document W092/19566 ou encore de 

GB2170191 ou US2599236. 

10 De nos jours, de telles compositions pulverulentes a base de 

silice pour projection de type soudure ceramique sont plutot preparees a 

partir de grains refractaires en silice transformee (cristobalite et/ou 

tridymite), de particules combustibles {Si, A!) et d'elements d'addition. Les 

grains refractaires en silice transformee d'une granulomere bien definie sont 

15 obtenus a partir d'un traitement par broyage ou criblage de pieces 

refractaires, comme par exemple des briques, le plus souvent issues d'un 

declassement par ie producteur de refractaires. 

Malheureusement, un tel traitement engendre la formation de 

particules fines en forte proportion, qui sont et doivent etre ecartees, ce qui 

20 conduit a un rendement global de I'ordre de 50 a 60% pour la tranche 

granulometrique desiree. Les fines doivent ensuite etre traitees, ce qui 

represente un cout important (mise en decharge, agglomeration). 

De plus, la disponibilite d'une telle matiere est bien sur 

tributaire du stock existant et/ou de la fraction declassee dans la production 

25 normale des pieces refractaires en silice. 

Enfin, la composition pulverulente obtenue apres broyage et 

coupure granulometrique de ces pieces refractaires, en particulier declassees 

est une fonction de la composition de ces pieces refractaires. Typiquement, 

les pieces refractaires, obtenues a partir de Si02 sont soumises a une cuisson 

30 qui a pour but de transformer majoritairement la silice variete quartz en une 

silice composee de cristobalite, de tridymite et de quartz residuel. Dans le 

cadre des pieces refractaires, cette teneur residuelle en quartz est 
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d'importance mineure car le quartz de la silice des pieces refractaires 

continue sa transformation en cristobalite au cours du temps, in situ, apres les 

avoir positionnees. Par exemple, lorsque de telles pieces refractaires sont 

utilisees pour une paroi de four, lors du fonctionnement du four, !a silice 

5 termine sa cuisson jusqu'a obtenir environ 100% de silice transformee sous 

forme cristobalite et/ou tridymite, leur ratio dependant de ia temperature de 

service. 

Lors de reparation de parois refractaires en silice par 

projection d'un melange pulverulent, I'utilisation d'une composition en teneur 

10 variable en cristobalite/tridymite reste plus problematique car elle ne permet 

pas d'une part une reproductibilite des caracteristiques de la soudure et 

d'autre part une utilisation pour toutes les applications potentielles, comme 

par exemple dans le cas de la verrerie. L'invention a pour but de pallier les 

inconvenients de I'etat de la technique en procurant un procede permettant 

15 de reduire serieusement le taux de fines produites et de briser la dependance 

vis-a-vis de la fraction de pieces refractaires declassees tout en procurant une 

large gamme d'applications ainsi qu'une stabilite des caracteristiques de la 

soudure ceramique. 

Pour resoudre ce probleme, il est prevu suivant ('invention une 

20 composition, tel qu'indique au debut, comprenant: 

a) de 10 a 90 % d'une phase de particules siliceuses 

comprenant au moins 80 % en poids de cristobalite et au plus 20% en poids de 

tridymite, de preference au plus 17% en poids de tridymite, par rapport au 

poids total de la composition, 

25 b) de 90 a 10 % en poids d'additifs conventionnels formant 

une phase liante, par rapport au poids total de la dite composition, 

lesdites particules siliceuses presentant une taille moyenne de 

particules par tamisage d50 comprise entre 350 et 800 ^m, de preference 

entre 400 et 500 |im. 

30 La notation dx represente un diametre de particules moyen par 

tamisage, exprime en nm, par rapport auquel X % des particules ou grains 

mesurees sont plus petites. 
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Comme on peut le constater la composition selon la presente 

invention presente avant projection une teneur en cristobalite deja elevee 

ainsi qu'une granulomere adequate pour de bonnes conditions de 

projection. En consequence, lorsque des fissures sont reparees a I'aide d'une 

5 telle composition, ia conversion de la tridymite residuelle a lieu in situ et la 

soudure atteint rapidement une conversion presque totale en cristobalite. 

Avantageusement, dans la composition selon la presente 

invention, lesdites particules siliceuses presentent un da^axde 1100 p.m, de 

preference de 1000 tim. 

10 La notation dx max represente un diametre de particules 

maximal obtenu par tamisage, exprime en urn, par rapport auquel X % des 

particules ou grains mesurees sont plus petites. 

Dans une forme de realisation particuliere, dans la composition 

selon la presente invention, lesdites particules siliceuses presentent un d3mjn 

15 de 150 nm, de preference de 200 |jm, ce qui conduit a une composition ou la 

teneur en particules fines est tres limitee, sans toutefois devoir ecarter une 

fraction fine importante, ce qui diminue de maniere significative I'impact 

environnemental et le cout de traitement de ces fines. 

La notation dXmin represente un diametre de particules minimal 

20 obtenu par tamisage, exprime en urn, par rapport auquel X % des particules 

ou grains mesurees sont plus petites. 

De preference, dans la composition selon la presente invention, 

lesdites particules siliceuses presentent une teneur en Si02 superieure ou 

egale a 97%, de preference, superieure ou egale a 98%, de maniere plus 

25 preferentielle superieure ou egale a 99% en poids, par rapport au poids total 

de particules siliceuses. 

Ainsi la purete desdites particules siliceuses est tres elevee, 

ameliorant la qualite du refractaire obtenu, en particulier, par soudure 

ceramique. 

30 Avantageusement, selon la presente invention, la composition 

comprend de 20 a 85 % en poids de phase de particules siliceuses et de 80 a 

15 % en poids de phase liante, par rapport au poids total de la composition. 
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De maniere preferentielle, la composition selon la presente 

invention comprend de 50 a 85 % en poids de phase de particules siliceuses et 

de 50 a 15 % en poids de phase liante, par rapport au poids total de la 

composition. 

5 Plus particulierement, ladite phase liante de la composition 

selon la presente invention comprend au moins un des elements ou composes 

suivants : Al, Si, Mg, Ca, Fe, Cr, Zr, les oxydes Al203, Si02, MgO, CaO, Fe203, 

Cr203, Zr02, BaO, SrO, les peroxydes Ca02, Mg02, Ba02, Sr02. 

Dans un mode de realisation prefere de la composition selon 

10 I'invention, ladite phase liante comprend au moins un des elements ou 

composes choisi dans le groupe constitue de CaO, MgO, xCaO.yMgO ou x et y 

represente des fractions massique dont x+y < 100, et comprend au moins 

MgO, eventuellement a partir de I'oxyde mixte xCaO.yMgO ou x et y 

represente des fractions massique dont x+y < 100. 

15 D'autres formes de realisation de la composition suivant 

I'invention sont tndiquees dans les revendications annexees. 

L'invention a aussi pour objet un procede de preparation d'une 

composition pulverulente a base de silice pour soudure ceramique, en 

particulier par projection. 

20 On connait egalement des procedes de fabrication de 

cristobalite par traitement thermique de quartz. 

Par exemple, le procede selon FR1008888 ou GB686876 

consiste a fondre (a 1700°C) du sable siliceux tres pur {99,8 % en poids de 

silice), en presence d'une quantite catalytique d'un oxyde de metal alcalin ou 

25 alcalino-terreux. Le document FR1008888 souligne par ailleurs que cette 

quantite depend de I'oxyde mais doit etre assez notable pour que la masse de 

sable fondue cristallise en cristobalite lors de son refroidissement. Cet oxyde 

joue le role d'un catalyseur de devitrification. 

Les procedes decrits dans ces deux documents permettent 

30 d'eviter le broyage et done le triage de la matiere premiere et du produit 

refractaire obtenu. En fait, la masse de produit refractaire obtenue est friable, 

s'ecrase facilement et se transforme en poudre fine, qu'il faut ensuite tamiser 
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pour retenir la tranche granulometrique desiree, ce qui a pour resultat un 

rendement aleatoire 

Le document FR1005233 se rapporte a une version amelioree 

du procede de FR1008888 dans laquelle la silice quartzeuse est prealablement 

5 tamisee, a une grosseur aussi faible que possible (tamis de 100 mesh = < 150 

|o.m) et ensuite aspergee d'une solution de soude ou de sels alcalins ou 

alcalino-terreux en concentration catalytique (1% en poids). 

Malheureusement, un tel procede recourt a nouveau a 

I'utilisation de catalyseurs et ne reste qu'applicable a des particules de quartz 

10 de petite taille. 

Le document GB485871 se rapporte a une composition 

refractaire et focalise sur I'elimination ou !a minimalisation du changement de 

volume de la matiere inherente au processus de transformation du quartz en 

varietes transformees pour materiau refractaire, permettant ainsi de travailler 

15 a plus basse temperature. 

Malheureusement, ce document recourt a nouveau a I'emploi 

d'agents de croissance granuiaire constitues de sels de metaux alcalins ou 

alcalino-terreux, en particulier d'halogenure de ces metaux pour pre-

transformer la matiere premiere quartzeuse en tridymite et/ou en 

20 cristobalite. Ceile-ci est ensuite additionnee d'un agent liant pour fatponner et 

cuire des produits refractaires dans de meilleures conditions. 

Les documents EP283933 et EP 451818 se rapportent a un 

procede de fabrication de silice agglomeree de type cristobalite. Selon le 

document EP283933, le procede comprend 

25 1) une etape d'addition d'au moins un compose d'un metal 

alcalin (de 5 a 500 ppm) a de la silice amorphe, tres fine (micronique, surface 

BET = 50 m2/g); 

2) un traitement a une temperature comprise entre 1000 

et 1300°C, de preference entre 1200 et 1300°C, pour transformer au moins 

30 partiellement la silice en cristobalite ; et 

3) une etape d'elimination du metal alcalin par chauffage 

du materiau a des temperatures superieures a 1300°C pour former une masse 
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refractaire agglomeree comprenant de la cristobalite, facilement 

fractionnable en poudre. 

Selon le document EP451818, le procede, alternatif a celui 

divulgue dans EP283933, est un procede dans Sequel de la silice amorphe est 

5 transformee en cristobalite sans I'utilisation de metaux alcalins mais plutot en 

presence de cristobalite (d'au moins 5 % en poids) a une temperature 

comprise entre 1400 et 1700°C, cette cristobalite etant elaboree dans une 

premiere etape par le procede decrit dans EP283933. 

Le procede selon la presente invention est caracterise en ce 

10 qu'il comprend les etapes de : 

a) preparation d'une phase de particules siliceuses 

comprenant au moins 80 % en poids de cristobalite et au plus 20% en poids, 

en particulier au plus 17% en poids, de tridymite, par rapport au poids total de 

la phase de particules siliceuses ; 

15 b) melange de ladite phase de particules siliceuses avec un 

ou plusieurs additifs conventionnels formant une phase liante pour la soudure 

ceramique, 

ladite etape de preparation de ladite phase de particules 

siliceuses comprenant une amenee de particules de sable de quartz de 

20 carriere presentant une taille moyenne de particules obtenue par tamisage, 

dso, comprise entre 350 et 800 p.m, de preference entre 400 et 500 |jm, dans 

un four rotatif atteignant un temperature comprise entre 1400°C et 1500°C 

dans une zone appelee la plus chaude et une cuisson pendant une periode de 

temps predeterminee avec obtention de ladite phase de particules siliceuses. 

25 Dans le procede selon la presente invention, les particules de 

sable de quartz sont selectionnees pour leur grande purete et leur 

granulomere particuliere qui permet d'obtenir la phase de particules 

siliceuses de la granulomere finale souhaitee, sans devoir necessairement 

passer par des etapes de broyage et de coupure granulometrique qui 

30 presentent un impact environnemental assez important, que ce soit par 

I'energie de broyage necessaire ou par Sa generation de fines particules a 

mettre au rebut. 
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De plus, il est apparu de maniere relativemerit surprenante que 

les particules de sable de quartz de carriere selectionnee gardent leur 

granulometrie apres cuisson, sans donner lieu a des particules fines a traiter 

ulterieurement et peuvent etre utilisees, tel quel dans le melange pulverulent 

5 pour les applications ulterieures, en particulier de soudure ceramique. En 

outre, le rendement de conversion en cristobalite est ameliore, aussi par le 

choix particulier de la qualite et de la granulometrie des particules de sable de 

quartz de carriere. 

En consequence, le procede selon la presente invention 

10 presente de multiples avantages: d'une part, il permet de briser la 

dependance vis-a-vis de I'approvisionnement de la fraction declassee des 

pieces refractaires et de maintenir la qualite des particules siliceuses, apres 

choix du gisement de sable de quartz de carriere et, d'autre part,, il permet 

d'obtenir un rendement tres eleve de la transformation du quartz en 

15 cristobalite, tout en preservant la granulometrie souhaitee et en n'engendrant 

que de tres faibles pertes de matieres. II assure en outre une grande 

reproductibilite des caracteristiques du sable transforme et a fortiori du 

melange pour soudure ceramique. Enfin, il ameliore les performances et la 

fiabilite du materiau obtenu par soudure ceramique. En effet, lors d'une 

20 projection par soudure ceramique, il est important de martriser la distribution 

granulometrique du melange pulverulent, car elle influence le debit massique 

dudit melange projete vers la paroi refractaire a reparer. 

Ceci revet une grande importance pour garantir une energie 

cinetique reproductible aux particules qui impactent la paroi refractaire. Cette 

25 energie cinetique des particules peut par exemple etre caracterisee et ajustee 

par des mesures acoustiques realisees durant le transport du melange gaz 

propulseur - composition pulverulente pour soudure ceramique afin d'eviter 

des problemes de segregation de ladite composition pulverulente durant son 

transport pneumatique (tuyau + lance de projection) et a fortiori durant son 

30 trajet vers la paroi refractaire a reparer. Une caracterisation optique en sortie 

de lance par une camera a grande vitesse d'obturation est un moyen 

complementaire. » 
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Avantageusement, lesdites particules de sable de quartz de 

carriere presentent un d5 min de 150 nm, de preference de 200 |am, 

permettant des le depart, par le choix de la fraction granulometrique des 

particules de sable de quartz de carriere, de limiter le taux de fines entrant 

5 dans le procede. 

De preference, lesdites particules de sable de quartz de carriere 

presentent avant cuisson, une teneur en SiC>2 superieure ou egale a 97%, de 

preference, superieure ou egale a 98%, de maniere plus preferentieile 

superieure ou egale a 99% en poids, par rapport au poids total de particules 

10 de sable de quartz de carriere, les particules de sable de quartz de carriere 

etant choisies en outre pour leur grande purete. 

Avantageusement, dans le procede selon la presente invention, 

la zone appelee la plus chaude presente une temperature superieure ou egale 

a 1430°C, de maniere plus preferentieile superieure ou egale a 1450°C. Ceci 

15 permet de favoriser ia phase cristobalite, laquelle est stable a partir de 1450°C 

au detriment de la tridymite. 

Avantageusement, lesdites particules siliceuses presentent un 

d3maxde 1100 pm, de preference de 1000 pm. En effet, apres cuisson, il n'y a 

pas de frittage ou d'agglomeration observee. Les particules presentent la 

20 granulometrie generalement souhaitee pour la projection a savoir la quasi-

absence de particules presentant une taille de particules superieure a 1000 

pm. 

De maniere tout aussi avantageuse, lesdites particules 

siliceuses presentent un d3 min de 150 pm, de preference de 200 pm. Les 

25 particules siliceuses (done apres cuisson) ne contiennent typiquement pas ou 

peu de fines particules a mettre ulterieurement au rebut. 

Dans une forme de realisation preferentieile, lesdites particules 

siliceuses presentent une teneur en Si02 superieure ou egale a 97%, de 

preference, superieure ou egale a 98%, de maniere plus preferentieile 

30 superieure ou egale a 99% en poids, par rapport au poids total de particules 

siliceuses, ce qui represente une purete tres elevee permettant un large panel 

duplications. 
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Dans un mode de realisation particulierement preference!, 

ladite phase de particules siliceuses comprend au moins 80 % en poids de 

cristobalite et au plus 15% en poids de tridymite, par rapport au poids total de 

la composition de la phase siliceuse. Dans ces particules siliceuses, la teneur 

5 en cristobalite est d'ailleurs avantageusement superieure a 96%, de 

preference superieure a 97%, de maniere plus preferentieile, superieure a 

98% et de maniere encore plus avantageuse, superieure ou egale a 99% en 

poids, par rapport au poids total de particules siliceuses 

Avantageusement, dans le procede selon la presente invention, 

10 lors de ladite etape de melange, de 20 a 85 % en poids de phase de particules 

siliceuses et de 80 a 15 % en poids de phase liante, par rapport au poids total 

de la composition, sont amenees dans une cuve de melange. 

Preferentiellement, dans le procede selon I'invention, lors de 

ladite etape de melange, de 50 a 85 % en poids de phase de particules 

15 siliceuses et de 50 a 15 % en poids de phase liante, par rapport au poids total 

de la composition, sont amenees dans une cuve de melange. 

Dans une forme de realisation avantageuse du procede selon !a 

presente invention, ladite phase liante comprend au moins un des elements 

ou composes suivants : Al, Si, Mg, Ca, Fe, Cr, Zr, les oxydes A!203, Si02, MgO, 

20 CaO, Fe203, Cr203, Zr02, BaO, SrO, les peroxydes Ca02, Mg02, Ba02, Sr02. 

Dans une autre forme de realisation preferee du procede selon 

la presente invention, ladite phase liante comprend au moins un des elements 

ou composes choisi dans le groupe constitue de CaO, MgO, xCaO.yMgO ou x 

et y represente des fractions massique dont x+y < 100, et comprend de 

25 preference au moins MgO, eventueilement a partir de I'oxyde mixte 

xCaO.yMgO ou x et y represente des fractions massique dont x+y < 100. 

D'autres formes de realisation du procede suivant I'invention 

sont indiquees dans les revendications annexees. 

D'autres caracteristiques, details et avantages de i'invention 

30 ressortiront de la description donnee ci-apres, a titre non limitatif et en 

faisant reference aux exemples. 
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Exemple 1.-

Un sable de quartz de carriere est selectionne pour sa purete 

chimique (Si02>99 %) et sa granulometrie convenant pour son application 

dans un melange pour soudure ceramique {> 1000 p.m < 5 % : d50 entre 400 et 

5 600 p.m et <200 (am < 5 %). 

II est introduit en alimentation continue dans un four rotatif 

industriel atteignant 1500 °C dans sa zone la plus chaude, ou il sejourne 2 a 3 

heures. Apres refroidissement, il est analyse sur un plan mineralogique 

(diffraction RX) et granulometrique (par tamisage). 

10 Resultats (sur echantillon moven resultant de plusieurs 

prelevements) 

Mineralogie : cristobalite = 89 % ; tridymite = 10 % ; quartz 

residue! = 1 % ; Granulometrie : > 1000 |am = 1-2 % ; d50 = 400-500 urn ; <200 

Hm = 1-3 % 

15 La transformation du quartz est done bien totale (Q residuel = 

1%), elle conduit a un produit constitue en grande majorite de cristobalite 

avec une teneur mineure en tridymite (= 10%) ; sa granulometrie apres 

transformation est pratiquement semblable a celle avant traitement 

thermique, sans generation significatives de fines a ecarter. 

20 Apres addition a cette silice transformee par le procede des 

autres ingredients qui completent le melange pour soudure ceramique (15% 

de silicium metal en poudre + 3% de chaux vive), un test de soudure 

ceramique en four pilote est realise ; la masse ceramique obtenue est 

caracterisee : densite apparente = 2.2g/cm3 ; porosite ouverte = 6 vol % ; 

25 resistance mecanique en compression (ecrasement d'un cylindre) = 80 MPa. 

Ces caracteristiques sont bien superieures a celle d'une brique de silice 

conventionnelle (porosite = 18-22 vol % ; R. compression = 30-40 MPa). 

De plus, de fafon inattendue, la masse ainsi obtenue par 

soudure ceramique presente une dilatation thermique nettement moins 

30 elevee (AL/L = 0,6 % lineaire a 1000°C) par rapport a celle d'une brique de 

silice classique (AL/L = 1,2 % lineaire a 1000°C). En effet, I'analyse 
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mineralogique revele une forte proportion de silice vitreuse (fraction 

amorphe = 60%) et une teneur en cristobalite diminuee (cristobalite = 15%). 

Cet abaissement du coefficient de dilatation thermique confere 

a cette masse ceramique une meilleure tenue aux chocs thermiques, utile par 

5 exemple dans une zone proche de la porte d'une chambre de four a coke. 

Une etape de recuisson a temperature elevee (5 jours a 

1200°C) a permis une recristallisation de cette fraction amorphe en 

cristobalite, ce qui renforce la tenue a haute temperature et est favorable a 

une longue duree de vie en service. En effet, sous I'effet de cette recuisson, 

10 les valeurs mesurees par affaissement sous charge (refractoriness-under-load) 

passent de TO,5 = 1490 a TO,5 = 1530 °C. 

Exemple 2 

L'effet d'une diminution de la teneur en cristobalite issue du 

procede est illustre en realisant le melange suivant: 3/4 de silice transformee 

15 en cristobalite issue du procede et 1/4 de silice transformee issue de briques 

rebroyees, les autres ingredients (Si + CaO) etanttei que dans l'exemple 1. 

La masse ceramique obtenue par soudure ceramique presente 

une dilatation thermique plus elevee (AL/L = 1,0 % lineaire a 1000°C), proche 

de celle d'une brique de silice classique (AL/L = 1,2 % lineaire a 1000°C). Cela 

20 est du a la teneur en fraction amorphe qui n'atteint plus que 30% au lieu de 

60% (Exemple 1), la teneur en cristobalite remontant de 15 a 45%. 

Comme dans l'exemple 1, l'etape de recuisson (5 jours a 

1200°C) a permis une recristallisation complete (fraction amorphe nulle et 

teneur en cristobalite remontee a 65%), ce qui renforce la tenue a haute 

25 temperature. 

Exemple 3 

A partir de la meme preparation de silice transformee 

thermiquement en cristobalite, on a realise un melange pour soudure 

ceramique, dans tequel on a substitue la chaux vive CaO par de la magnesie 

30 MgO. La masse ceramique ainsi obtenue par soudure ceramique a ete 

caracterisee : sa dilatation thermique est devenue extremement faible (AL/L = 
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0,05% lineaire a 1000°C) grace a une augmentation de sa teneur en fraction 

amorphe (70%), revelee par I'analyse mineralogique. 

Cette dilatation thermique quasi nulle confere a la masse 

ceramique ainsi obtenue une excellente tenue aux chocs thermiques. 

5 Comme dans ies exemples 1 et 2, une etape de recuisson de 5 

jours a 1200°C a confirme que cette fraction amorphe est capable de se 

recristalliser en cristobalite, si la temperature de service depasse les 1100°C, 

ce qui est le cas au cosur d'une chambre de four a coke. 

Exemple 4 

10 Comme dans l'exemple 2, la silice transformee thermiquement 

par le procede peut egalement etre utilisee en melange avec de la silice issue 

d'une operation classique de broyage-tamisage de briques refractaires de 

silice {cristobalite + tridymite). 

A cet effet, le melange pour soudure ceramique est cette fois 

15 constitue de 3/4 de silice transformee issue du procede et de 1/4 de silice 

rebroyee, les autres ingredients (Si et MgO) etanttel que dans I'Exemple 3. 

La masse ceramique obtenue par soudure ceramique.presente 

les caracteristiques mentionnees dans le tableau. 

Tableau.-

Caracteristiques Apres projection Apres 

recuisson 

(1200°C/5j) 

Densite apparente (g/cm3) (mesuree 

selon la norme EN993-1) 

2,17 2,22 

Porosite ouverte (vol%) (mesuree selon 

la norme EN993-1) 

5 6 

Resistance a I'ecrasement a froid (MPa) 

(mesuree selon !a norme EN993-5) 

100 150 

Resistance a 1'abrasion (projection de SiC 

selon la norme ASTM C704) - Perte de 

volume (cm3) -11 -9 
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Dilatation a 1000 °C AL/L (lin%) +0,2 +1,2 

Affaissement sous charge TO,5 (°C) 1450 1610 

(mesuree selon la norme IS01893) 

Mineralogie (phases princtpaies) 

Cristobalite 15 55 

tridymite 5 15 

phase amorphe 60 nulle 

Par rapport a l'exemple 2 (passage de CaO a MgO), 

I'abaissement de la dilatation thermique (de 1,0 a 0,2 % lineaire a 1000°C), 

favorable a la tenue aux chocs thermiques, est a souligner. Cela est du a la 

5 teneur elevee en phase amorphe (60%). 

Grace a ia recristallisation par recuisson, on observe un 

renforcement des caracteristiques thermiques et mecaniques, ce qui devrait 

se traduire par un allongement de la duree de vie en service, par exemple en 

four a coke. 

10 II est bien entendu que la presente invention n'est en aucune 

fatpon limitee aux formes de realisations decrites ci-dessus et que bien des 

modifications peuvent y etre apportees sans sortir du cadre des 

revendications annexees. 
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« REVENDICATIONS » 

1. Composition pulverulente a base de silice pour soudure 

ceramique, en particulier par projection, comprenant 

c) de 10 a 90 % d'une phase de particules siliceuses 

comprenant au moins 80 % en poids de cristobalite et au plus 20% en poids de 

5 tridymite, de preference au plus 17% en poids de tridymite, par rapport au 

poids total de la composition, 

d) de 90 a 10 % en poids d'additifs conventionnels formant 

une phase liante, par rapport au poids total de la dite composition, 

lesdites particules siliceuses presentant une taille moyenne de 

10 particules par tamisage d50 compris entre 350 et 800 fairt/ de preference entre 

400 et 500 urn. 

2. Composition seion la revendication 1, dans laquelle 

lesdites particules siliceuses presentent un d3maxde 1100 |im, de preference 

de 1000 |am. 

15 3. Composition selon la revendication 1 ou la 

revendication 2, dans laquelle lesdites particules siliceuses presentent un d3 

min de 150 urn, de preference de 200 urn. 

4. Composition selon i'une quelconque des revendications 

precedentes, dans laquelle lesdites particules siliceuses presentent une 

20 teneur en Si02 superieure ou egale a 97%, de preference, superieure ou egale 

a 98%, de maniere plus preferentieile superieure ou egale a 99% en poids, par 

rapport au poids total de particules siliceuses. 

5. Composition selon I'une quelconque des revendications 

precedentes, comprenant de 20 a 85 % en poids de phase de particules 

25 siliceuses et de 80 a 15 % en poids de phase liante, par rapport au poids total 

de la composition. 

6. Composition selon I'une quelconque des revendications 

precedentes, comprenant de 50 a 85 % en poids de phase de particules 
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siliceuses et de 50 a 15 % en poids de phase liante, par rapport au poids total 

de la composition. 

7. Composition selon I'une quelconque des revendications 

precedentes, dans laquelle ladite phase liante comprend au moins un des 

5 elements ou composes suivants : Al, Si, Mg, Ca, Fe, Cr, Zr, les oxydes Ai203, 

Si02, MgO, CaO, Fe203, Cr203, Zr02, BaO, SrO, les peroxydes Ca02, Mg02, 

Ba02, Sr02. 

8. Composition selon la revendication 7, dans laquelle 

ladite phase liante comprend au moins un des elements ou composes choisi 

10 dans le groupe constitue de CaO, MgO, xCaO.yMgO ou x et y represente des 

fractions massique dont x+y < 100. 

9. Composition selon la revendication 7 ou 8, dans 

laquelle ladite phase liante comprend au moins MgO, eventuellement a partir 

de I'oxyde mixte xCaO.yMgO ou x et y represente des fractions massique dont 

15 x+y < 100. 

10. Procede de preparation d'une composition pulverulente 

a base de silice pour soudure ceramique, en particulier par projection 

comprenant les etapes de : 

a) preparation d'une phase de particules siliceuses 

20 comprenant au moins 80 % en poids de cristobalite et au plus 20 % en poids, 

en particulier au plus 17% en poids, de tridymite, par rapport au poids total de 

la phase de particules siliceuses ; 

b) melange de ladite phase de particules siliceuses avec un 

ou plusieurs additifs conventionnels formant une phase liante en soudure 

25 ceramique, 

ladite etape de preparation de ladite phase de particules 

siliceuses comprenant une amenee de particules de sable de quartz de 

carriere presentant un d50 compris entre 350 et 800 p.m, de preference entre 

400 et 500 (im, dans un four rotatif atteignant de 1400°C a 1500°C dans une 

30 zone appelee la plus chaude et une cuisson pendant une periode de temps 

predetermines avec obtention de ladite phase de particules siliceuses. 
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11. Procede de preparation selon la revendication 10, dans 

lequel les dites particules de sable de quartz de carriere presentent un d5(riax 

de 1100 ^im, de preference de 1000 ^im. 

12. Procede de preparation selon la revendication 10 ou la 

5 revendication 11, dans lequel lesdites particules de sabie de quartz de carriere 

presentent un d5 min de 150 pm, de preference de 200 pm. 

13. Procede de preparation selon I'une quelconque des 

revendications 10 a 12, dans lequel lesdites particules de sable de quartz de 

carriere presentent avant cuisson, une teneur en Si02 superieure ou egale a 

10 97%, de preference, superieure ou egale a 98%, de maniere plus 

preferentieile superieure ou egale a 99% en poids, par rapport au poids total 

de particules de sable de quartz de carriere. 

14. Procede de preparation selon I'une quelconque des 

revendications 10 a 13, dans lequel la zone appelee la plus chaude presente 

15 une temperature superieure ou egale a 1430°C, de maniere plus preferentieile 

superieure ou egale a 1450°C. 

15. Procede de preparation selon I'une quelconque des 

revendications 10 a 14, dans lequel lesdites particules siliceuses presentent un 

d3 ma!( de 1100 pm, de preference de 1000 nm. 

20 16. Procede de preparation selon I'une quelconque des 

revendications 10 a 15, dans lequel lesdites particules siliceuses presentent un 

d3 min de 150 ]im, de preference de 200 urn. 

17. Procede de preparation selon I'une quelconque des 

revendications 10 a 16, dans lequel lesdites particules siliceuses presentent 

25 une teneur en Si02 superieure ou egale a 97%, de preference, superieure ou 

egale a 98%, de maniere plus preferentieile superieure ou egale a 99% en 

poids, par rapport au poids total de particules siliceuses. 

18. Procede de preparation selon I'une quelconque des 

revendications 10 a 17, dans Sequel ladite phase de particules siliceuses 

30 comprend au moins 80 % en poids de cristobalite et au plus 15% en poids de 

tridymite, par rapport au poids total de 1a phase de particules siliceuses. 
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19. Procede de preparation selon I'une quelconque des 

revendications 10 a 18, dans lequel lors de ladite etape de melange, de 20 a 

85 % en poids de phase de particules siliceuses et de 80 a 15 % en poids de 

phase liante, par rapport au poids total de la composition, sont amenes dans 

5 une cuve de melange. 

20. Procede de preparation selon Tune quelconque des 

revendications 10 a 19, dans lequel lors de ladite etape de melange, de 50 a 

85 % en poids de phase de particules siliceuses et de 50 a 15 % en poids de 

phase liante, par rapport au poids total de la composition, sont amenes dans 

10 une cuve de melange. 

21. Procede de preparation selon I'une quelconque des 

revendications 10 a 20, dans lequel ladite phase iiante comprend au moins un 

des elements ou composes suivants : Al, Si, Mg, Ca, Fe, Cr, Zr, les oxydes AI2O3, 

Si02, MgO, CaO, Fe203, Cr203, Zr02, les peroxydes Ca02, Mg02, Ba02, Sr02. 

15 22. Procede de preparation selon la revendication 21, dans 

lequel ladite phase liante comprend au moins un des elements ou composes 

choisi dans le groupe constitue de CaO, MgO, xCaO.yMgO ou x et y represente 

des fractions massique dont x+y < 100. 

23. Procede de preparation selon la revendication 21 ou 22, 

20 dans lequel ladite phase liante comprend au moins MgO, eventuellement a 

partir de I'oxyde mixte xCaO.yMgO ou x et y represente des fractions 

massique dont x+y < 100. 


