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COMPOSITION PULVERULENTE REDISPERSABLE DANS L EAU OE POLYMERES FIU40GENES 

La presente invention a pour objet des poudres redispersables dans J'eau de 
polymeres fifmogenes prepares a partir de monomeres a insaturation ethylenique. leur 
procede de preparation et leur utilisation. 

10 On connait dejc\ des poudres redispersables obtenues par pulverisation et 

sechage de dispersions de polymeres filmogenes acryliques, et surtout de dispersions 
de polymeres cf esters vinyliques. 

Les polymeres filmogenes prepares a partir de monomeres a insaturation 

ethylenique sont utilises frequemment comme adjuvants dans ies compositions de Jiants 
15 mineraux hydrauliques pour en ameliorer la mise en oeuvre et tes proprietes apres 

durcissement telles que !'adhesion sur divers substrats. 1'6tanchltite. la souplesse, tes 
proprietes mecaniques. 

Les poudres redispersables presentent J'avantage par rapport aux dispersions 
aqueuses de pouvoir Atre premelang'8s avec le ciment sous forrne de compositions 

20 pulverulentes prttes a l'emploi utilisables par example pour ta fabrication de mortiers et 
betons destines a &tre accroches sur des materiaux de construction, ou pour ta 
fabrication de mortiers-colles ou pour la realisation d'enduits de protection et de 
decoration a l'interieur OU a l'exterieur des bltiments. 

Pour parvenir a obtenir des poudres ne s'agglomerant pas au cours du stockage 
25 sous l'effet de la pression et de la temperature et convenablement redispersables dans 

l'eau. on a coutume de leur acfioindre des quantites relativement importantes de 
substances inertes et de colloides protecteurs. 

Ainsi, ii a defa ete propose d'aiouter aux dispersions. avant pulverisation, des 
produits de condensation melamine-formaldehyde-sulfonate (US-A-3784648) OU 

30 naphtalene-formaldehyde-sulfonate (OE-A-3143070) ettou des copotymeres 
vinylpyrrolidone-acetate de vinyl {EP-078449). 

35 

Le brevet tran9ais FR-A-2 245 723 vise une preparation sechee par congelation, 
stable et dispersabfe dans l'eau contenant une poudre d'un latex de polymere et un 
agent dispersant hydrosoluble qui est un saccharide. 

Le but de la presente invention est de proposer une nouvelle composition 
pulverutente redispersable totalemant OU presque totmement dans l'eau, qui SOit a base 
d'un polymere fitmogene prepare a partir de manomeres a insaturation tthylenique. 
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Un autra but de la present• invention est de proposer une p0udre redispersable 
du type ci-dessus qui soit stable au stockage sans agglomeration. 

Un autre but de la prasente invention est de proposer. un procede de preparation 

des poudres de type ci-ctessus a partir de latex de polymere filmogene. 

5 Un autre but de la presente invention est de proposer une poudre redispersable 

du type ci-dessus qui, sous forrne de poudre ou aprl}s eventueUe redispersion dans 

l'eau sous forrne de pseudo latex, soit utilisable dans tous les dornaines d'application 

des latex pour realiser des revlttement (notamment peintures, composition de couchage 

du papier} ou des compositions adhesives (notamment adhesits sensibles a la pression. 

10 coRes carrelage). 

Un autre but de la presente invention est de proposer une poudre redispersable 

du type ci-dessus (ou le pseudo-latex en decoulant) plus particulierement en vue de son 

utilisation comme additifs a des Uants hydrauliques du type mortiers ou batons. 

Ces buts et d'autres sont atteints par la presente invention qui concerne en effet 

15 une composition pu!verulente redispersable dans l'eau comprenant : 

- une poudre d'au moins un polymere fitmogene insoluble dans f'eau et prepare a 
partir d'au mains un monomere a insaturation ethylenique, 

• au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi Jes derives polyoxyalkylen6s, 

- au moins un compos6 hydrosoluble choisi parmi les polyelectrolytes appartenant 

20 a la famille des polyacides faibles. 
L'invention a de m•me pour objet un procede de preparation de telles 

compositions consistant a : 
• eliminer l'eau d'un emulsion aqueuse constituee dudit potymere filmogene 

insoluble dans l'eau prepar6 par. polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au 

25 moins un tensio-actif non ionique, au moins un compose hydrosoluble et eventueUement 

au mo.ins un tensio-actif suppJementaire ou un agent anti-mottant. 

- et pulveriser le residu sec en une poudre de granulometrie d&siree. 

Les compositions seton l'invention presentent l'avantage de se redisperser 

spontanement dans l'eau. pour donner a nouveau une emulsion presentant une 

30 granutometrie voisine de celte de remulsion initiate. 

D'autres avantages et caracteristiques de !'invention apparaitront.plus clairement A 

la lecture de la description et des examples qui vont suivre. 

L'invention conceme tout d'abord une composition pulvel'\Uente redispersab&e 

35 dans reau cornprenant : 

• une poudre d'au moins un potymere fllmogtne insoluble dans l'eau et prepare i 
partir d'au moins un monomn i insaturation ethylenique. 

• au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives polyoxyalkylenes. 
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- au moins un compos6 hydrosoluble choisi parmi les polyelectrotytes appanenant 
A la famille des polyacides faibles. 

Les polymeres filmogene insolubles dans l'eau sont prepares a partir de 
monomeres t insaturation Ath~nique. notamment de type vinylique etJou acrylate. 

5 Les polym'res film•nes insolubles dans l'eau sont de preference des 
homopolymeres vinylique ou acrylate. ou des copolymeres acetate de vinyle, 
styrene/butadiene, styrene/acrylate, acrylate et styrene/butadienetacrylate. 

Les polymeres filmogenes ont de pr6ference une temperature de transition 
vitreuse comprise entre environ ·20°C et +50°C, de pr~ference entre 0-C et 40°C. Ces 

10 polymeres peuvent Aire prepares de maniere connue en soi par polymerisation en 
emulsion de monomeres a insaturation ethylenique a !'aide d'amorceurs de 
polymerisation et en pritsence cfagents emulsifiants etlou dispersants usuels. La teneur 
en polymere dans l'emulsion se sltue generaJement entre 30 et 70% en polds, plus 
specifiquement entre 35 et 65% en poids. 

15 A titre de monomeres, on peut citer Jes esters vinyliques et pjus particulierement 
!'acetate de vinyle; les acrylates et methacrylates d'alkyle dont le groupe alkyle contient 
de 1 A 1 O atomes de carbone par exemple Jes acrylates et methacrytates de methyle, 
ethyle. n-butyle, 2-ethylhexyle ; les monomeres vinylaromatiques en particulier le 
styrene. Ces monomeres peuvent 6tre copolymerises entre eux ou avec d'autres 

20 monomeres a insaturation ethylenique. 
A titre d'exemples non limitatifs de monomeres copatymerisables avec l'ac6tate de 

vinyle et/ou les esters acryliques etlou le styrene on peut citer !'ethylene et tes ol6fines 
comme J'isobutene ; les esters vinyliques d'acides monocarboxyliques satures. ramifies 
ou non, ayant de 1 a 12 atomes de carbone, comma le propionate. le "versatate• 

25 (marque deposee pour las esters d'acides ramifies en Cg-C11), le pivatate, le laurate de 
vinyJe ; les esters d'acides insaturils mono. OU di-carboxytiques poss6dant 3 a 6 atomes 
de carbone avec tes atcanols possedant 1 ~ 1 O atomes de carbone, comme les 
malltates, fumarates de methyls. d'6thyle, de butyle, d'ethylhexyte ; les monom6res 
vinytaromatiques tels que tes mltthytstyrenes, les vinyltoluenes ; Jes halogenures de 

30 vinyle tels qua le chJorure de vinyfe, le chlorure de vinylidene, les diolefines 
particulierement le butadiene: 

La polymerisation en emulsion des monomeres est mise en oeuvre en pr•sence 
d'un emulsifiant et d'un initiateur de polymerisation. 

Les monomeres mis en oeuvre peuvent 6tre introduits en melange ou separement 
S5 et simultanement dans le miJieu reactionnel, soit avant le debut de la polymerisation en 

une seule fois. soit au cours de la poiymitrisation par fractions successives ou en 
continu. 
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En tant qu'agent emulsHiant, on met en oeuvre generalement tes agents 
anioniques classiques representes notamment par les sels d'acides gras, las 
alkyisulfates. les alkylsulfonates, ies alkylarylsulfates, !es alkylarylsulfonates, las 
arylsulfates. tes arylsulfonates, les sulfosuccinates, les alkylphosphates de metaux 

5 alcalins, les sels de l'acide abietique hydrogenes ou non. lls sent employes a raison d~ 
0,01 a 5% en pcids par rapport au poids totaf des monomeres. 

L'initiateur de polym8riaation en 6mulsion, qui est hydrosoluble, est represent6 
plus particulierement par tes hydroperoxydes tels que feau oxygenee. l'hydroperoxyde 
de cumene, l'hydroperoxyde de diisopropylbenzene. l'hydroperoxyde de paramenthane, 

1 o et par les persulfates tels que le persulfate de sodium. le persulfate de potassium* le 
persulfate d'ammonium. II est employs en quantites comprises entre o.os et 2% en 
poids par rapport au total des monomeres. Ces initiateurs sont eventuellement associes 
a un reducteur. tef que fe biSUJfrte OU te formaldehydesulfoxylate de sodium, Jes 
polyethyleneamines, les sucres : dextrose. saccharose, les sels metalliques. Les 

15 quantites de reducteur utilises varient de 0 a 3% en poids par rapport au poids total des 

monomeres. 
La temperature de reaction, fonction de l'initiateur mis en oeuvre. est 

generalement comprise en1re 0et1ooac, et de preference. entre 30et1oac. 
On peut utiliser un agent de transf ert dans des proportions all ant de O a 3% en 

20 poids par rapport au(x) monomtwe(s). generalement choisi parmi tes mercaptans tels 
que le N-dodecylmercaptan, le tertiodod6cylmercaptan ; le cyclohexene ; les 
hydrocarbures halogenes tels que le chloroforme, le bromoforme, le tetrachlorure de 
carbone. II permet de r6gler ta proportion de polymere grette et ta longueur des chaines 
moleculaires greffees. II est ajoute au milieu reactionnel soit avant la polymerisation, soit 

25 en cours de polymerisation. 
Selon un mode pr6"rll de rinvention. le pofymere filmogene de ta composition 

seton !'invention presente une surface farblement cal1>oxylee et done un taux d'acidite 
de surface faibJe. 

Ainsi, iJ presente de prjference un taux d'acidite de surface d1au plus 100 
30 microequivafent de fonction ·COOH par gramme de Polymere, de prMerence d'au plus 

50 microequivalent de fonction -COCH par gramme de polymere. 

Les compositions pulverulentes salon nnvention comprennent en outre au moins 
un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives pofyoxyalkyt6nes. 

35 Plus particulierement. on peut clter : 
- les alcools gras ethoxyles ou ethoxy-propoxyles 
- les triglyc6rides 6thoxyi9s OU ethoxy-propoxylits 

- les acideS gras ethoxylitS OU 6thoxy-propoxyles 
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• lea asters de sorbitan ltthoxytes ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les amines grasses .utoxyl6es ou •thoxy·propoxylees 

• les di(phenyl· 1 •thyl) phllnolS ethoxyles OU ilthoxy-propoxyles 

- les tri(ph6nyl-1 ethyl) phenols ethoxytes OU ethoxy-propoxytes 

5 • les alkyls ph6nols ethoxyJes OU ethoxy-propoxyles 

PCTIFR96/GJ640 

Le nombre de motifs oxy8thylene COE) etlou oxypropyjene (OP} de ces tensio­

actifs non ioniques vane habitueflement de 2 a 100 salon la HLB (balance 

hydrophilie/lipephilie) souhaitee. Plus particulierement. le nombre de motifs OE etlou OP 

se situe entre 2 et 50. De preference, le nombre de motifs OE eVou OP est compris 

10 entre 10 et 50. 
Les alcooJs gras Mhoxyles OU ethoxy·propoxyles comprennent generalement de 6 

a 22 atomes de carbone, tes motifs OE et OP etant exclus de ces nombres. Oe 

preference, ces motifs sont des motifs 6thoxyles. 

Les triglycerides ethoxyles OU ethoxy-propoxyfes peuvent !tre des triglycerides 

15 d'origine vegetale ou animate (tels que fe saindoux, le suit, l'huile d'arachide. l'huile de 

beurre. l'huile de graine de coton, l'huile de lin, l'huile d'olive, l'huile de poisson, l'huile de 

palme, l'huile de pepin de raisin, t'huile de soja, rhuile de ricin, rhuile de colza. l'huile de 

coprah, l'huile de noix de coco) et sent de preference ethoxytes. 

Les acides gras ethoxyl6s OU ethoxy·propoxy16s sont des esters d'acide gras (tels 

20 que par exemple l'acide oleique, l'acide stearique), e1 sont de preference ethoxyles. 

Les esters de sorbitan ethoxyle~ cu ethoxy·propoxyles sont des esters du sorbitol 

cyclises d'acide gras comprenant de 1 O a 20 atom es de carbone comme l'acide 

taurique, l'acide stearique au l'acide oteique, et sont de preference ethoxyles. 

Le terme triglyc6ride ethoxyle vise dans la presents invention, aussi bien les 

25 produits obtenus par ethoxylation d'un triglyceride par l'oxyde d'ethytene que ceux 

obtenus par transest6rification d'un triglyceride par un potyethylenegJycol. 

De rn6me, le terme acide gras 6thoxyl6 inclue aussi bien les produits obtenus pas 

6thoxytation d'un acide gras par l'oxyde d'ethytene que ceux obtenus par 

transesterification d'un acide gras par un polyethyteneglycol. 

30 Les amines grasses ~thoxytes OU ethoxy.propoxyles ont generalement de 10 l 22 

· atomes de carbone, les motifs OE et OP etant exclus· de ces nombres, et sont de 

pr6terence ethoxytes. 

Les alkylphenols •1hoxytes ou ethoxy-propoxyle sent generalement 1 ou 2 

groupes alkyies. fintfaires ou ramifilts. ayant 4 a 12 atomes de carbone. A titre 

35 d'exemple on peut clter notamment las groupes octyles, nonyles ou dod6cyles. 

A titre d'exernples de tensio-actifs non ioniques du groupe des alkylphenols 6thoxy 
ou 61hoxy-propoxyl6s, des di(phenyl-1 j1hyl) phenols tthoxyles et des tri(phenyt-1 6thyf) 

phenols ethoxy ou ethoxy-propoxytes, on peut citer notamment le di(phenyl-1 
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~hyOphenol tthoxyle avec 5 motifs OE. le di(phenyl-1 ethyl)phenol 6thoxyfe avec 10 

motifs OE, le tri(phenyl-1 ethyl)phenot ithoxyle avec 16 motifs OE, le tri(phenyl-1 

ethyl)phenol ethoxyle avec 20 motifs oe. te tri(phenyl-1 ethyt)phenol ethoxyle avec 25 

motifs OE. le tri(phenyl-1 6thyl)phenol ethoxyle avec 40 motifs OE, les tri(pheny1~1 

5 6thyl)phlmols 6thoxy-propoxyl6s avec 25 motifs OE+ OP, le nonytph6nol ethoxyle avec 

2 motifs OE, le nonylph6nol tthoxyl& avec 4 motifs OE, le nonylphenol ethoxyle avec 6 

motifs OE. le nonylphenol 6thoxyl6 avec 9 motifs OE, les nonylptltnols ethoxy­

propoxyles avec 25 motifs OE+ OP, les nonyJphenots ethoxy-propoxytes avec 30 motifs 

OE + OP, les nonylphenots 6thoxy-propoxyles avec 40 motifs OE + OP, tes 

1 o nonylphenots ethoxy-propoxyles avec 55 motiis OE + OP. les nonylphenofs 6thoxy­

propoxyJes avec 80 motifs OE + OP. 

Les compositions pulverulentes selon l'invention comprennent en outre au moins 

un compostt hydrosotuble choisi parmi les polyelectrolytes appartenant a la famille des 

15 polyacides faibles. 

Par polyacide faible. on entend des pofyacides presentant un pKa compris entre 3 

et6. 
Plus particulierement, ce compose est un solide. 

Selon un mode de r6alisation particulier de l'invention, ce compose hydrosoluble 

20 est choisi panni !es poly{tlectrolytes de nature organique issus de la polymerisation de 

monomeres qui ont la formule generale suivante : 

25 

R1 
\ 

c 
I 

R2 

-c 

R, 
I 

formule dans taquelle Ri, identiques ou differents representent H, CH3, Cel2H. 

30 (CH2>n C<>2H avec n • 0 • 4. 
A titre d'exemples non limitatifs, on peut citer les acides acrylique. m•tacrytique, 

maleique, fumarique. itaconique, crotonique. 

Conviennent egatement A l'invention, les copolymeres obtenus a partir des 

monomeres repondant A la formula gen6rale precedente et ceux obtenus a f aide de ces 

35 monomeres et d'autres monomeres, en particulier les derives vinyliques comma les 

alcools vinyliques et tes vinyl amides telle que la vinylpyrrolidinone. On peut 6galement 

citer les copolymeres obtenus a partir d'alkyle vinyl ether et d'acide maleique ainsi que 

ceux obtenus a partir de vinyl styrene et cracide maleique qui sent notamment d9crits 
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dans f'encyc)op6die KIRK-OTHMER intitule ·eNCYCLOPEDIA OF CHEMICAL 
TECHNOLOGY" • Volume 18 • 3 eme 6cfation - Wiley interscienoe publication - 1982. 

Conviennent egatement A l'invention les potymeres peptidiques derives de la 
potycondensation d'acides amines, notamment de racide aspartique et glutamique ou 

5 des precurseurs des diaminodiacides. Ces polymeres peuvent 6tre aussi bien des 
homopolymt\res derives de l'acide aspartique ou glutamique qua des copotym•res 
d6riv6s de l'acide aspartique et de racide glutamique en proportions quelconques, ou 
des copolym~res d6rives de l'acide aspartique et I ou glutamique et d'aminoacides 
autres. Pannf les aminoacides copolymerisables, on peut citer la glycine, l'alanine. ta 

10 leucine, J'isoleucine, ta ph6nyl alanine. ta methionine. !'histidine, la profine, la lysine, ta 
serine. la threonine, la cysteme, ••• 

Les polyetectrolytes pr6feres presentent un degre de polymerisation faible. 
La masse moleculaire en poids des polyelectrolytes est plus particulierement 

imerieure a 20000 g/mole. De preference, elle est comprise entre 1000 et 5000 g/mole. 
15 Bien entendu, U est 1out a fait envisageable d'utiliser ces differents types de 

composes hydrosolubles en combJnaison. 

Les compositions pulverulentes de la presente invention peuvent contenir en outre 
un tensio-actif suppiementaire ionique. 

20 Les tensio-actifs supplementaires ioniques peuvent plus particulierement &tre des 
agents tensio-actifs amphoteres, fes alkyl-b6taines, les alkyldimethylbtataines, tes 
alkylamidopropyltWtaines, les alkylamido-propyldimethylbetaines, tes aJkyltrimilthyl­
sulfobetaines, les deriWs d'imidazoJine tels que les alkylamphoacetates, 
alkylamphodiacetates, alkytampho~propionates, aJkyl-amphodipropionates, les 

25 alkylsultaines ou tes afky'.amidopropyl-hydroxysultaines, les produits de condensation 
d'acides gras et d'hydrolysats de proteines, les derives amphoteres des alkylpolyamines 
comme l'Amphionic XL® commercialise par Rhone-Poulenc. Ampholac 7T/x® et 
Amphotac 70/x@ commercialises par Berol Nobel. 

Les compositions salon l'invention peuvent en outre comprendre au moins un 
30 agent tensio-actif supplementaire anionique. Ainsi on peut utiliser des sels 

hydrosoJubtes d'afkylsuffatas. d'alkylethersulfates. les · alkylisethionates et Jes 
alkyftaurates ou teurs sels, les alkylcarboxylates, tes aJkyfsuJfosuccinates ou les 
alkylsuccinamates, les alkylsarcosinates, les derives alkyles d'hydrolysats de proteines. 
les acylaspartates, les phosphates esters d'alkyte et/ou d'alkylether etlou 

35 d'alkylaryl6ther. 
Le cation est en general un metal atcarin ou alcatino-terreux, tets que le sodium, le 

potassium, le lithium. le rnagn6sium. ou un groupement ammonium NR4+ avec R, 
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identiques ou differents. representant un radical alk.yle substltue ou non par un atome 

d'oxygene ou d'azote. 

II est possible d'ajouter l la composition pulv8Nlente selon !'invention, tout additif 

ctassique salon le domaine d'appllcatlon desdites composi~ns. 

5 Dans les compositions pulverulentes seton rinvention. la teneur en poudre de 

polymt)re fifmogene est comprise. de manitlre avantageuse, entre 40 et 90 parties en 

poids dans la composition pulverulente. Salon un mode de realisation particulier de 
l'invention. la teneur en poudre de polymer& filmogene est d'au moins 70 parties en 

poids. 

1 O La Quantite de tensia.actif non ionique varie en general entre 0,2 et 30 parties en 

poids dans la composition pufverulente. Ce pr6ference. cette teneur est comprise entre 

1 et 20 parties en poids, encore plus preferentiellement entre 2 _et 1 O parties 

La quantite de compose hydrosoluble varie en general entre 7 et 50 parties en 

poids dans la composition pulverulente. Selon une variante particuliere, cette Quantite 
15 est comprise entre 8 et 25 parties en poids. 

Le rapport ponderaf des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 

compose hydrosotubfe, est compris en general entre 30 I 70 et 1O190. 

Dans le cas ou la composition putverulente de !'invention comprend au moins un 

tensio-actif supplementaire. le rapport ponderal des concentrations entre Je tensio-actif 

20 non ionique et le ou les tensio-actifs supptementaires, est compris en generaJ entre 5 et 

10. 
La composition selon !'invention peut comprendre en outre au moins une charge 

minerale presentant une granulometrie inferieure a 1 o µm environ. de preference 

inferieure a 3 µm. 
25 Comme charge minerale, on recommande d'utiliser une charge choisie notamment 

parmi le carbonate de calcium, le kaolin, le sulfate de baryum, l'oxyde de titane, le talc, 

ratumine hydratee, la bentonite et le sullfoaluminate de calcium (blanc satin}, la siliCe. 

La presence de ces charges minerales favorise la preparation de la poudre et sa 

stabilite au stockage en 9vitant l'aggr6gation de la poudre. c'est-a-dire son mottage. 

30 On peut ajouter cette charge min6rale directement a la composition pulverulente 

ou eHe peut 6tre issue du proc6de de preparation de la composition. La quantite de 

charge minerale peut ttre comprise entre 0,5 et 60, de preference de 1 o et 20 parties 

en poids, pour 100 parties de poudre de polymere filmogene insoluble dans l'eau. 

Les compositions pulvaNlentes obtenues sent stables au stockage ; elles peuvent 

35 6tre aisement redispersees dans l'eau sous forme de pseudo-Jatex et utilisees 

directement sous forme de poudre ou sous forme de pseudo.latex dans tous tes 
domaines d'application connus des latex. 
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Le procede de preparation de la composition putverulente va maintenant ttre 

deer it. 
Comme indique prec6demment, le proc6de consists a : 
- etiminer l'eau dune emulsion aqueuse constituee d'un polymere filmogene 

5 insoluble clans l'eau prepar6 par polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au_ 
moins un tensiQ..actif non lonique, au moins un compose hydrosoluble et eventuellement. 
au moins un tensio-actif suppl6mentaire ou un agent anti-mottant, 

• et a pulwriser le residu sec en une poudre de granulom6trie cf6sir6e. 
Bien evidemment, dans le cas oLi des additifs ctassiques sont utilises, on peut les 

1 O ajouter lors de la formation de l'emulsion. 
On part d'une ltmulsion aqueuse de la poudre de polymere filmogene insoluble 

dans l'eau obtenue par polymerisation en emulsion telle que definie precedemment. Ce 
type d'emulsion est cornmunement appelee latex. 

On ajoute a cette emulsion aqueuse les autres composants de la composition 
15 pulverulente: tensio-actif non ionique, compcse hydrosoluble, eventuellement le tensicr 

actif supplementaire et/ou l'agent anti-mottant. Les teneurs respectives des divers 
constituants sont choisies de telle sorte que les compositions pulverulentes sechees 
presentent la composition defmie auparavant. De preference, on part d'une emulsion 
presentant un extrait sec (polymere filmogene + tensio-actif non ionique + compose 

20 hydrosoluble + tensio-actif supplementaire + agent anti-mottant) compris entre 10 et 70 
~en pcids, encore plus pr6ferentiellement entre 40 et 60 %. 

L'eau de cette emulsion est ensuite 61iminee et le produit obtenu pulverise pour 
obtenir une poudre. Les etapes cflftlimination de l'eau de l'emulsion de latex et 
d'obtention d'une poudre peuvent &tre separees ou concomitantes. Ainsi, on peut utiliser 

25 un procede de congelation, suMe d'une etape de sublimation, ou de lyophilisation, de 
SBchage OU de sl!tchage par atomisation (pulverisation • sechage). 

Le sechage par atomisation est le procede prl!fere car ii permet d'obtenir 
directement la poudre a la granulomiJtrie desiree sans passer necessarrement par 
r6tape de broyage. La granulomiJtrie de la poudre est generalement interieure a 500 

30 um. 
Le sechage par atomisation peut s'effectuer de maniere habituelle dans tout 

appareil connu tel que par example une tour d'atomisation associant une pulverisation 
reafisee par une buse ou une turbine avec un courant de gaz chaud. 

La temp6rature d'entree du gaz chaud (en general de f'air). en tAte de colonne. est 
35 de preference comprise entre 100 et 11s•c et la temperature de sortie est de 

pr6ference comprise entre 55 et 65°C. 
La charge min6rale peut 6tre ajoutee A l'emulsion aqueuse de poJymere de d6part. 

Tout OU partie de la charge min6rale peut 6galement 6tre introduite lors de retape de 
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putririsatian ctans le proc6d6 de sltchage par atomisation. Jf est possible enfin d'ajouter 
la charge minerale directement l la composition pulverulente finale. 

Dans la plupart des cas, les compositions pulv6rulentes selon !'invention sent 
totalement redispersables dans l'eau i temp6rature ambiante par simple agitation. Par 

5 totalement redisperaables, on entend une poudre conforme a !'invention qui apr'8 
addition d'une quantite adaptee d'eau permet d'obtenir un pseudo-latex dent la 
granulomttrie des particufes est sensiblement identique A la granuJometrie des 
particules de latex presentes dans remulsion de depart. 

1 O L"invention conceme 6gatement le pseudo-latex obtenu par redispersion dans 
l'eau d'une composition putverutente telle que definie prec6demment. 

Entin, !'invention conceme !'utilisation des compositions pulverufentes decrites ci­

dessus dans l'industrie du batiment comme additifs aux melanges de liants mineraux 
15 hydraufiques pour la realisation d'enduits de protection et de decoration. des mortiers· 

colles et des ciments-colles destines a\ '8 pose de carrelages et de rev6tements de sots. 
Elles s'averent particullerement bien adaptees a ta preparation de produits en poudre 
pr6ts a l'empfoi a base de ciment ainsi que de plAtre. 

Les compositions pulverulentes de l'invention ou tes pseudo·latex en derivant sont 
20 utitisables en outre dans 1ous les autres domaines d'applicaticn des latex, plus 

particuli&rement dans le domaine des adh&sifs, du couchage du papier et des peintures. 
Les compositions pulv6rulentes selon nnvention peuvent comporter en outre les additifs 
usuels. en particulier des biocides. des microbiostats, des bacteriostatiques, et des anti· 
mousses silicones et organiques. 

25 
Les exemples suivants illustrent !'invention sans toutefois en Hmiter la portee. 

EXEMPLES 

30 ExempJe1 

35 

Dans un m6Jangeur, on prepare l'emutsion suivante : 

Composltjgn 

latex styreneJbutadiene (•) 
nonyl phenol ethoxyle avec 10 motifs OE {**} 

acide polyacrylique ( .. )(Mw • 2000) 

eau 

% en pojds 

BO 
1,2 

s.e 
10 
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(*} le latex styrene/butadiene presents un extrait sec de 50 % en poids. II est 
obtenu par polymerisation en emulsion d'un melange ponderal de 58 % de styrene et 42 
% de butadiene. La granutomitrie moyenne des particules de potyrnere mesuree A 

5 raids d'un granulometre BROOKHAVEN® est de 0,12 µm. Sa surface est faiblement 
carboxyfee : ii pr&sente une charge de surface egale i. 30 microequivalents de fonction -
COOH I g de polymt)re. 

( .. ) Le nonyl phenol ethoxyle est commercialise par RhOne-Poulenc sous le nom 
10 de Soprophor® BC10. 

( ... ) L'acide polyacrylique est commercialise par la societ~ Aldrich. 

1 kg de cette emulsion est atomise dans les conditions standards d'une cofonne 
d'atomisation type NfRO® (115°C en entree et 60°C en sortie). l'emulsion est 

15 coatomisee en presence d'une dispersion de kaolin de telles sorte que la quantite de 
kaolin dans le produit final est de 12 % en poids. Le produit final se presente sous la 
forrne d'une poudre coulable iormee de particutes plutOt spheriques presentant les 
caracteristiques suivantes : 

-la taille des particules est comprise entre 1 O et 100 µm, 
20 - rextrait sec de la poudre est de 99 %. 

25 

- la composition en poids de la poudre s~he est ta suivan1e : 
latex styreneJbutadiane 70 % 

nonyf ph6nol ethoxyle 2 % 

acide potyacrylique 
kaolin 

eau 

15% 

12% 

1% 

Le prcduit atomise se redisperse de maniete spontanee dans l'eau a temperature 
ambiante. La ta.ille moyenne des particules de !'emulsion obtenue, mesuree a faide d'un 

30 granulometre BROOKHAVEN®, est de 0,1311m. 

EXEMPLE2 

Dans un m6tangeur, on prepare remulslon suivante: 

35 % en oojds 

latex styrlmelbutadl•e 80 
nonyt phenol ethoxyl6 avec 30 motifs OE (*} 1.2 
acide polyacrytique (Mw • 2000) 8,8 
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eau 10 

(*) Le nonyl ph6nol tthoxyllt est commercialise par Rhone-Poulenc. 

Les autres constituants sont tes m6mes que dans l'exemple 1. 

Ce m61ange est atomis6 • l'aide d'un dispositif BUCHf® a~ec une temp6rature 

d'entr6e de 110-C et une temp6rature de sortie de 70°C. 

La poudre obtenue apres atomisation presente une dispersion spontanee dans 
l'eau. Le pseudo-tatex obtenu presente une granuiometrie identique a cetle du latex de 

10 depart. 

15 

20 

25 

EXEM:PLE3 

Dans un mi:llangeur, on prepare !'emulsion suivante : 

Composition 

latex styrene/butaditne 

nonyl phenol 6thoxyle avec 1 o motifs OE 
acide polyacrylique (*) (Mw = 5000) 

eau 

% en oojds 

80 

1.2 
17,6 

1,2 

(*) l'aclde polyacrylique est commercialise par ta societ• Aldrich et est en solution 

a 50 % poids dans de l'eau. 
Les autres constituants sont Jes mltmes que dans l'exemple 1. 

Ce m61ange est atomise a l'aide d'un dispositif BUCH!® avec une temperature 

d'entree de 110-C et une temperature de sortie de 7C°C. 

La poudre obtenue apres atomisation presente une dispersion spontanee dans 

l'eau. Le pseudo-latex obtenu presente une granulomiltrie identique a ceUe du latex de 

30 depart. 

35 

EXEMPLE4 
Dans un m61angeur. on prepare la composition suivante : 

Comppsitign 

latex styrenelbutadin 
nonyl phenol Mhoxyl6 avec 1 o motifs OE 
acide polyitaconique (* )(Mw • 2000) 

% en pPids 

80 

1.2 

8.8 
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(*) L'acide polyitaconique est commercialise par la sociSt6 Rh6ne-Poulenc. 

Les autres constituants sont les m6mes que dans l'exemple 1. 

Ce melange est atomis6 de la mime mani•re que dans l'exempfe 1. On obtiant 

une poudre qui se redisperse spontanement dans l'eau. Le pseudo-latex obtenu 
pr6sente une granutometrie moyenne tquivalente A celle du latex de depart. 
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REYENDICATIONS 

1. Composition pulverulen1e redispersable dans l'eau caracterisee en ce qu'elle 

5 comprend: 
- une poudre d'au moins un polymere filmogene insoluble dans l'eau et prepare a\ 

partir d'au mains un monomere a insaturation 6thyltmique, 

• au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives polyoxyalkyl6n6s, 

- au moins un compose hydrosoluble choisi parmi les poly81ectrolytes appartenant 

10 a la famille des potyacides faibtes. 

2. Composition pulverulente seton la revendication precedente caracterisee en ce que le 

polymere filmogene insoluble dans l'eau est choisi parmi Jes homopolymeres vinylique 

ou acrylate, ou tes copolymeres acetate de vinyle, styrene/butadiene, styrene/acrylate, 

15 acrylate et styrenelbutadieneJacrylate. 

3. Composition pulverulente selon l'une quelconque des revendications 1 ou 2, 

caracterisee en ce que le polymere filmogene insoluble dans l'eau presente un taux 

d'acidite de surface d'au plus 100 microequivalents de fonction -COOH par gramme de 

20 polymere. 

4. Composition pulv6rulente salon l'une quelconque des revendications 1 4 3, 

caracterisee en ce que le tensio-actif non ionique est choisi panni : 

- les alcools gras ethoxyles ou 6thoxy-propoxytes 

25 • les triglycerides 6thoxyl6S OU ethoxy-propoxyles 

- les acides gras ethoxytes ou 6thoxy-propoxyl6s 

• les esters de sorbitan ethoxyles ou 6thoxy·propoxyl8s 

• les amines grasses ethoxytees ou ethoxy-propoxylees 

• les di(phenyl-1 ethyl) phenols 6thoxyles ou ethoxy-propoxyles 

30 ·las tri(phenyl·1 ethyl) phenols 6thoxyles OU ethoxy-propoxyles 

• les atkyls phenols ethoxyles OU ethoxy·propoxyles 

5. Composition pulverutente selon rune quelconque des revendications 1 a 4, 

caractltrisee en ce que le compose hydrosoluble est choisi parmi les polyltlectrolytes de 

35 nature organique issus de la polymerisation de monomeres qui ont la formule generate 

suivante: 

liinirif 
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R1 Fti 
\ I 

c -c 
I \ 

R2 R3 

avec Ri, identiques ou differents, representant H ou CH3 ou C02H ou (CH2)n C02H 
avecn-Oi\4. 

10 6. Composition pulverulente selon la revendication precedente, caracterisee en ce que 
les poly81ectrolytes presen1ent une masse moleculaire en poids inferieure t. 
20000 g/mole. 

7. Composition pulverutente seton rune quetconque des revendications precedentes, 
15 caracterisee en ce qu'ils peuvent comprendre en outre au moins un tensio-actif 

supplementaire ionique. 

8. Composition pulverulente selon l'une quelconQue des revendications precedentes, 
caracterisee en ce que la teneur en poudre de polymere filmogene est comprise entre 

20 40 A 90 parties en poids dans la composition pulverutente. 

25 

9. Composition pulverulente selon rune quelconque des revendlcations precedentes, 
caract6risee en ce que la quantit6 de tensio-actif non ionique varie entre 1 et 20 parties 
en poids dans la composition pulverulente. 

1 O. Composition pulverulente selon rune quelconque des revendications prk8dentes. 
caracterisee en ce que la quantite de compose hydrosoluble varie entre 7 et 50 parties 
en poids dans ta composition pulwrulente. 

30 11. Composition pulverulente sefon t'une quelconque des revendications 7 a 1 O, 
caracterisee en ce que le rapport ponderal des concentrations entre le tensio-actif non 
ionique et le ou tes tensio-actifs supplementaires est compris entre 5 et 10. 

12. Composition pulverulente seton l'une quetconque des revendications precedentes, 
35 caracterisee en ce que te rapport pond6raJ des concentrations entre te tensio-actif non 

ionique et le compose hydrosoluble est compris entre 30170 et 1O/90. 

iii iii~ 
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13. Composition pulverulente selon rune quelconque des revendications pr8c6dentes. 

caract6ris6e en ce qu'etle comprend en outre une charge minerale en poudre de 

granulometrie inferieure i 1 O µm, de preference inf6rieure A 3 µrn. 

5 14. Proc6d6 de prtparation de la composition putverulente telle que d6finie A ru~e 

quelconque des revendications 1t13, caracteris6 en ce que: 

- an elimine l'eau d'une emulsion aqueuse constituee d'un polymers filmogene insoluble 

dans reau prepare par polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au moins un 
tensio-actif non ionique. au moins un composlf hydrosoluble et eventuellement au moins 

1 o un tensio-actif supplementaire ou un agent anti·mottant, 

15 

- et on pulverise le residu sec en une poudre de granutometrie desiree. 

15. Procede selon la revendication precedente, caracterise en ce que l'emulsion 

aqueuse presente un extrait sec compris entre 30 et 70 % en poids. 

16. Procede selon rune quelconque des revendications 14 ou 15, caracterise en ce que 
le procede choisi est le pracecte par sechage/pulverisation. 

17. Procede salon la revendication prk6dente, caracterise en ce que tout ou partie de 
20 la charge minerale est ajoutee a l'etape de pulverisation. 

18. Pseudo-latex obtenu par redispersion dans l'eau de la composition pulverulente telle 

que definie a rune quelconque des revendications 1 a 13. 

25 19. Utilisation des pseudo-tatex definis i la revendication 1 B et des compositions 
pulverulentes telles que d8finies aux revendications 1 a 13, comma additifs i des liants 

hydraufiques, des adhesifs. des compositions de couchage du papier et des peintures. 
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