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Résine thermoplastique biodégradable et sa fabrication

Arriére-plan de l'invention

1. Domaine de l'invention

La présente invention concerne une mousse de résine
thermoplastique biodégradable ainsi qu'un procédé de
fabrication de cette mousse. De maniére plus particu-
liére, 1l'invention se rapporte & une mousse de résine
thermoplastique biodégradable, constituée d'une résine
mixte d'une résine thermoplastique décomposable par des
micro-organismes et d'une résine thermoplastique non
décomposable par des micro-organismes et possédant une
densité apparente spécifique, ainsi qu'un procédé de
fabrication de 1la mousse, caractérisé en ce que 1l'on
malaxe,a l'état fondu, la résine mixte et un agent mous-
sant ou porogéne & haute température et & haute pression
et on améne le mélange malaxé dans une zone de Dbasse
pression pour obtenir une mousse de densité apparente

spécifique.

2. Description de la technique antérieure

En corrélation avec le traitement de déchets ou
ordures, un mouvement de prohibition ou de limitation de
l'emploi de matiéres plastiques & titre de matériaux
d'emballage a été encouragé ces derniéres années tant en
Europe qu'en Amérique. De maniére plus particuliére, des
matiéres plastiques biodégradables dans lesquelles on a
incorporé de 1l'amidon aux matiéres plastiques sont a
présent mises en service aux E.U.A. On parvient & 1la
désintégration des matiéres plastiques, dans ce cas, par
la décomposition chimique de l'amidon dans les matiéres
plastiques sous l'action de micro-organismes. On connait
des matiéres plastiques biodégradables de ce genre, par
exemple par les brevets US 4,016,117, 4,021,388,
4,133,784 et 4,337,181. Cependant, dans le cas ot la
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quantité d'amidon incorporée aux matiéres plastiques est
faible, 1la désintégration souhaitée ne se produit pas.
D'autre part, si la quantité d'amidon est importante, la
désintégration de la matiére plastique se produit avec
certitude, mais l'amidon incorporé est granulaire et
dépourvu de toute plasticité, en sorte que les produits
résineux obtenus, comme des feuilles résineuses, sont de
qualité nettement inférieure quant & leurs propriétés
mécaniques et a leur ouvrabilité secondaire, comme le
thermofaconnage par moulage sous vide, le moulage sous
pression, le moulage en matrice appariée, etc, en vue
d'en fabriquer des récipients et des produits analogues,
par comparaison aux matiéres plastiques ne contenant pas
d'amidon. De surcroit, l'utilisation de matiéres plasti-
ques biodégradables de ce genre se limite uniquement a
la fabrication de pellicules ou de sacs lorsqu'un trai-
tement de mise en oeuvre secondaire n'est pas tellement
nécessaire.

De toute maniére, la totalité des résines biodégra-
dables classiques connues ne donne pas satisfaction
quant aux propriétés mécaniques inhérentes vis-a-vis des
composants purs des résines et ces produits biodégrada-
bles sont difficiles & ouvrer en articles moulés.

En raison des circonstances précitées, il existe
une forte demande de développement de nouveaux types de
matiéres plastiques biodégradables qui permettent la
désintégration par des micro-organismes et empéchent
l'altération des propriétés mécaniques et du thermomou-
lage, par l'incorporation d'une substance décomposable

par des micro-organismes.

Bref résumé de l'invention

La présente invention a donc pour objet une mousse
de résine thermoplastique biodégradable, qui obvie aux

inconvénients des résines biodégradables de la technique
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antérieure quant aux problémes de difficulté de mise en
oeuvre secondaire de la résine en raison de la
détérioration de ses propriétés mécaniques.

La présente invention a encore pour objet wune
mousse thermoplastique biodégradable, constituée d'une
résine mixte, d'une résine thermoplastique décomposable
par des micro-organismes et d'une résine thermoplastique
non décomposable par des micro-organismes, en une
proportion spécifique et possédant une densité apparente
spécifique.

L'invention a également pour objet un procédé de
production d'une mousse de résine thermoplastique
biodégradable, caractérisé en ce que l'on malaxe a
1'état fondu la résine mixte et un agent moussant ou
porogéne, & température et pression élevées et en ce que
l'on améne le mélange malaxé dans une zone de basse
pression.

L'invention a encore pour objet l'utilisation de la
mousse de résine thermoplastique biodégradable pour la
fabrication d'articles moulés au départ de cette mousse.

Par suite des recherches intensives effectuées par
les inventeurs de la présente invention, en vue de
développer un nouveau type de résine biodégradable qui
obvie aux inconvénients des résines similaires de la
technique antérieure, on a découvert & présent qu'une
mousse obtenue & pa;tir d'une résine mixte, constituée
d'une résine thermoplastique décomposable par des micro-
organismes et d'une résine thermoplastique non décompo-
sable par des micro-organismes, mousse que l'on choisit
de maniére a obtenir une épaisseur de paroi cellulaire
spécifique des cellules individuelles constituant la
mousse et une densité apparente spécifique, possédait
une excellente biodégradabilité alliée & de bonnes pro-
priétés .mécaniques. La présente invention est fondée sur

cette découverte.
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Description détaillée de l'invention

Selon 1'une de ses formes de réalisation, 1la
présente invention a plus particuliérement pour objet
une mousse de résine thermoplastique biodégradable, qui
comprend, & titre de résine support, une résine mixte de
5 a 40% en poids d'une résine thermoplastique
décomposable par des micro-organismes et de 95 & 60% en
poids d'une résine thermoplastique non décomposable par
des micro-organismes, caractérisée en ce que les
cellules individuelles constituant la mousse possédent
une épaisseur de paroi cellulaire moyenne de 1 a 100 um
et en ce que la mousse posséde un poids spécifique
apparent (densité apparente) de 0,5 g/cm3, ou inférieur
aao,s g/cm3.

Selon une variante de 1la forme de réalisation
précitée, 1l'invention a pour objet une mousse de résine
thermoplastique biodégradable, dans laquelle une charge
est incorporée & la résine mixte en une proportion de 5
a 80 parties en poids, pour 100 parties en poids de la
résine mixte.

Selon une autre de ses caractéristiques, la
présente invention a également pour objet un procédé de
fabrication d'une mousse de résine thermoplastique
biodégradable, caractérisé en ce que l'on malaxe &
l'état fondu une résine mixte de 5 & 40% en poids d'une
résine thermoplastique décomposable par des micro-
organismes et de 95 & 60% en poids d'une résine
thermoplastique non décomposable par des micro-
organismes et un agent porogéne, qui est gazeux ou
liquide & 1l'état normal, & une température élevée
supérieure au point de fusion de la résine mixte, sous
pression élevée et on améne ensuite le mélange malaxe
dans une zone & basse pression, si bien que l'on obtient
une mousse possédant un poids spécifique apparent de 0,5

g/cm3 ou inférieur a 0,5 g/cm3, dans laquelle les
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cellules individuelles constitutives de 1la mousse
possédent une épaisseur de paroi cellulaire moyenne de 1
a 100 um.

Selon une variante de cette forme de réalisation,
la présente invention a pour objet un procédé de
production d'une mousse de résine thermoplastique
biodégradable, caractérisé en ce que l'on incorpore une
charge & la résine mixte, en une proportion de 5 a 80
parties en poids pour 100 parties en poids de la résine
mixte.

L'essence de la présente invention réside dans le
fait que la mousse se compose d'une résine mixte d'une
résine thermoplastique décomposable par des micro-
organismes et d'une résine thermoplastique non
décomposable par des micro-organismes, en une proportion
spécifique.

Une autre caractéristique essentielle de
1'invention réside dans le fait que la mousse posséde un
poids spécifique apparent de 0,5 g/cm3 ou inférieur a4 0,5
g/cm3 et posséde aussi une structure intercellulaire et
que ses cellules individuelles possédent une épaisseur
de paroi cellulaire moyenne de 1 & 100 um.

La résine thermoplastique décomposable par des
micro-organismes (que 1l'on appellera plus simplement
dans la suite du présent mémoire résine A) est un
produit classique connu. A titre d'exemples illustratifs
de la résine A, on peut citer une résine de polyester
aliphatique, un polymére a blocs d'un polyester
aliphatique d'un polyamide de faible poids moléculaire
et d'alcool polyvinylique. A titre d'exemples typiques
de la résine de polyester aliphatique, on peut citer un
produit de polycondensation d'un acide polycarboxylique
aliphatique, y compris un acide dicarboxylique, avec un
alcool polyhydroxylé aliphatique, vy compris un diol, un
produit de polycondensation d'un acide hydroxycarboxyli-
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que aliphatique et un produit de . polycondensation a
cycles ouverts d'une lactone. A titre d'exemples
spécifiques du polyester aliphatique, on peut citer des
esters de 1l'acide adipique de 1l'éthyléneglycol et des
homopolyméres ou copolyméres qui dérivent de la
propiolactone, de la caprolactone et de l'acide hydroxy-
butyrique. Ces polyméres sont tous capables d'étre hy-
drolysés sous l'effet de l'action essentielle d'un mi-
cro-organisme.

La résine thermoplastique non décomposable par des
micro-organismes (que 1l'on appellera plus simplement
dans la suite du présent mémoire résine B) englobe
diverses résines classiques bien connues, comme une
résine de polystyréne. La résine de polystyréne se
compose de styréne & titre de composant prédominant de
cette résine et englobe un homopolymére du styréne et
des copolyméres du styréne et d'un monomére vinylique
copolymérisable avec ce dernier, un copolymére ou un
mélange de polystyréne, & titre de composant prédominant
et d'un polymére de la série du caoutchouc, que 1l'on
appelle généralement résine de polystyréne & résistance
au choc élevée et un copolymére de styréne et d'un
monomeére de la série des diénes. On préfere le
polystyréne & résistance élevée au choc, étant donné gque
son emploi permet d'augmenter la souplesse et
l'élasticité de la mousse obtenue.

A titre d'exemples illustratifs de l'autre résine
B, on peut citer une polyoléfine, comme le polyéthyléne,
le polypropyléne, un copolymére de propyléne et
d'éthyléne, un copolymére de polybuténe ou de propyléne-
buténe, des résines contenant du chlore, comme le poly-
(chlorure de vinyle) ou le poly(chlorure de vinylidéne),
un polyester aromatique, comme le téréphtalate de poly-
éthyléne, le téréphtalate de polybutyléne et divers
types de polyamide (nylon).
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A titre d'agent porogéne, on utilise des hydrocar-
bures aliphatiques, des hydrocarbures halogénés et un
gaz du type flone contenant au moins un atome d'hydro-
géne dans sa molécule, individuellement ou sous la forme
de mélanges. A titre d'exemples spécifiques d'hydrocar-
bures aliphatiques, on peut citer le propane, le n-
butane, 1l'isobutane, le pentane, 1'isopentane et des
hydrocarbures inférieurs analogues. A titre d'hydrocar-
bures halogénés, on peut mentionner des dérivés de sub-
stitution par le chlore ou le brome des hydrocarbures
aliphatiques précités. A titre de gaz du type flone
contenant au moins un atome d'hydrogéne dans la molé-
cule, on peut mentionner, par exemple, le chlorodifluo-
rométhane, le trifluorométhane, 1le 1,2,2,2-tétrafluor-
éthane, 1le l-chloro-1,l1-difluoréthane, 1le 1,1-difluor-
éthane et le l-chloro-1,2,2,2-tétrafluoréthane. Lors de
1'utilisation d'un agent porogéne de ce genre, 1l est
nécessaire d'en choisir un qui posséde un point d'ébul-
lition (sous 1 atm.) inférieur & 80°C. Les agents poro-
génes qui possédent un point d'ébullition supérieur a
80°C sont d'efficience ou d'efficacité porogéne infé-
rieure et ne sont pas'économiques. A titre d'agents
porogénes, il est particuliérement souhaitable de choi-
sir ceux qui possédent un point d'ébullition qui se
situe dans la gamme de -20 & 20°C, & titre d'ingrédients
prédominants.

Conformément & la présente invention, la proportion
de résine A a la résine B, sur base du poids total des
deux résines, est telle que la résine A soit présente &
raison de 5 & 40% en poids, de préférence 10 & 30% en
poids et la résine B soit présente & raison de 95 a 60%
en poids, de préférence 90 & 70% en poids. Lorsque la
proportion de résine A est inférieure a la plage
précitée, on ne parvient que difficilement a obtenir une

mousse biodégradable. D'autre part, lorsque la propor-
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tion de la résine A est supérieure & la plage précitée,
le moulage de la résine mixte au cours de son moussage
devient difficile. La proportion de l'agent porogéne
varie de 1 & 60 parties en poids, de préférence de 2 a
50 parties en poids, pour 100 parties en poids de la
résine mixte, c'est-a-dire le poids total de la résine A
et de la résine B, et la proportion de l'agent porogéne
se détermine de facon appropriée en fonction de la
densité ou poids spécifique de la mousse que 1l'on
souhaite.

Comme on le décrit ci-dessous, on peut utiliser
divers procédés classiques connus pour le moussage et le

moulage de la résine mixte.

(1) Procédé de moussage et moulage par extrusion :

Un procédé d'obtention d'une mousse moulée qui
comprend le malaxage & 1l'état fondu d'un agent porogéne,
de la résine mixte et d'un additif facultatif dans une
extrudeuse et l'extrusion subséquente du mélange malaxé
4 Dbasse pression & travers une filiére située a
l'extrémité frontale de l'extrudeuse.

Selon ce procédé, on extrude la résine mixte sous
la forme d'une pellicule, d'une feuille ou d'une plaque
en fonction des buts. On transforme ensuite la feuille
ou la pelliculé moulée en un sac ou un récipient sous

chauffage.

(2) Un procédé de moussage et de moulage en
accumulateur :

Un procédé d'obtention d'une mousse moulée qui
comprend le malaxage & l'état fondu d'un agent porogeéne,
de la résine mixte et d'un additif facultatif dans une
extrudeuse, le maintien du mélange malaxé dans un
accumulateur avec la condition que l'on ne laisse pas le

moussage se produire et la décharge subséquente du
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mélange de l'accumulateur sous basse pression.
On extrude habituellement le mélange sous la forme
d'une plaque et on l'ouvre ensuite en n'importe quelle

forme convenable.

(3) Procédé de moussage et de moulage par injection :

Un procédé d'obtention d'une mousse moulée qui
comprend le malaxage & 1l'état fondu de 1l'agent porogéne,
de 1la résine mixte et d'un additif facultatif dans wune
extrudeuse et l'injection subséquente du mélange malaxé
dans une matrice de métal d'une forme souhaitée, montée
a l'extrémité frontale de l'extrudeuse.

On obtient par conséquent des produits moulés de
conformation analogue a la forme interne de la matrice

de métal.

(4) Procédé de moussage en perles

‘Un procédé d'obtention de perles moussées qui
comprend 1l'introduction de particules de 1la résine
mixte, d'un milieu aqueux et d'un additif facultatif
dans un autoclave, 1l'agitation du mélange avec un agent
porogéne & température élevée et sous pression élevée
pour imprégner des particules de résine de 1l'agent
porogéne et la sortie des particules de résine de
l1'autoclave & une température de moussage des parti-
cules, sous basse pression, ou un procédé d'obtention de
perles moussées qui comprend l'imprégnation preéalable
des particules de résine par un agent porogéne et 1l'in-
troduction de ces particules dans une machine de mous-
sage préliminaire dans laquelle on chauffes les parti-
cules a la vapeur d'eau pour former des perles moussées.

On moule ensuite les perles moussées ainsi obtenues
dans un moule de maniére & provoquer le moussage en une
matiére servant d'amortisseur, un récipient ou un

article analogue.
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Afin d'obtenir une mousse d'une excellente biodé-
gradabilité, conformément & la présente invention, il
est nécessaire de maintenir une structure de mousse
suffisante dans la mousse produite. Selon les recherches
des inventeurs, il s'est révélé que l'on obtenait une
mousse d'une excellente biodégradabilité en limitant
généralement le poids spécifique apparent de la mousse a
0,5 g/cm3 ou & moins de 0,5 g/cm3, de préférence, 0,3-
0,01 g/cm3 et en limitant l'épaisseur de paroi cellu-
laire moyenne des cellules individuelles constitutives
de 1la mousse & 1-100 um. Si la mousse posséde un poids
spécifique apparent supérieur & 0,5 g/cm3, la mousse ne
présentera pas une excellente biodégradabilité. D'autre
part, si l'épaisseur de la paroi cellulaire moyenne de
la mousse est inférieure & 1 um, les cellules abonderont
dans les parties de structure intracellulaire communi-
gquantes et poseront divers problémes & l'étape de mise
en oeuvre secondaire. Par exemple, le formage secondaire
sera faible au point de provoquer une absence de moulage
de feuiles ou des défauts dans les feuilles moulées,
sous chauffage, ou de former un article moulé possédant
un certain nombre de vides parmi les perles moussées au
cours du moulage de perles moussées, etc.

Le poids spécifique ou densité de la mousse et
1l'épaisseur de paroi cellulaire des cellules
individuelles peuvent s'ajuster aisément par la quantité
de l'agent porogéne que l'on utilise et également par la
guantité de ce que l'on appelle un agent de nucléation
cellulaire. A titre illustratif d'agents de nucléation
cellulaire, on peut citer en exemples des substances
inorganiques, comme le talc, le carbonate de calcium, le
carbonate de magnésium, l'argile, 1l'acide silicique
naturel, la bentonite, le feldspath, le noir de carbone,
la silice colloidale ou silice pyrogénée, le shirasu et

le gypse, des substances capables de dégager un gaz par
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décomposition & une certaine température dans une
extrudeuse, comme le bicarbonate de sodium, le carbonate
d'ammonium, des composés du type azide, 1l'azo-bis-
isobutyronitrile, le diazoaminobenzéne, le benzénesulfo-
nyl-hydrazide, ou une combinaison d'un acide et d'un
alcali capable de réagir 1'un sur l'autre & une certaine
température dans l'extrudeuse pour engendrer du dioxyde
de carbone gazeux, comme un mélange d'un sel de
monoalcali de l'acide citrique et d'un sel de métal
alcalin d'acide carbonique, un mélange d'un sel de
monoalcali de 1l'acide citrique et d'un sel de métal
alcalin d'acide Dbicarbonigue et des agents porogénes
chimiques analogues.

Lorsque l'on utilise la substance inorganique c¢i-
dessus & titre d'agent de nucléation cellulaire, on
l'emploie en une proportion de 0,01 &4 5 parties en
poids, sur Dbase de 100 parties en poids de 1la résine
mixte. Dans le cas de l'emploi.de 1l'agent porogéne
chimique susmentionné & titre d'agent de nucléation
cellulaire, on l'utilise similairement en une proportion
de 0,05-5 parties en poids.

Selon 1la présente invention, il est souhaitable
d'incorporer & la mousse de la résine mixte une charge
constituée des substances inorganiques illustrées ci-
dessus, en une proportion de 5 & 80 parties en poids sur
base de 100 parties en poids de la résine mixte. La
biodégradabilité de 1la mousse de la résine mixte a
laquelle on a incorporé une si importante quantité de
charge est nettement améliorée. Dans le cas de
l'utilisation d'une quantité particuliérement importante
de 1la charge, il est souhaitable d'adopter le procédé
de moussage et de moulage par extrusion susmentionné, le
procédé de moussage et de mouylage en accumulateur et le
procédé de moussage et de moulage par injection & titre

de procédé de moussage et de moulage de la résine mixte.
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Conformément & la présente invention, on peut
ajouter, si cela se révéle nécessaire, un agent
d'empé&chement du retrait & 1la résine mixte afin
d'empé&cher une sortie rapide de l'agent porogéne de la
mousse de résine mixte en inhibant ainsi le retrait de
la mousse. A titre d'agent d'empéchement du retrait, on
peut mentionner, par exemple, le monomyristate de
polyoxyéthyléne, le monomyristate de polyoxypropyléne,
le monopalmitate de polyoxyéthyléne, le monopalmitate de
polyoxypropyléne, le monostéarate de polyoxyéthyléne, le
monostéarate de polyoxypropyléne, le distéarate de
polyoxyéthyléne, un glycéride d'acide monolaurique, un
glycéride d'acide monomyristique, un glycéride d'acide
moﬁopalmitique, un glycéride d'acide monostéarique, un
glycéride d'acide monoarachidique, un glycéride d'acide
dilaurigque, un glycéride d'acide dipalmitique, un
glycéride d'acide stéarique, un glycéride d'acide 1-
palmito-2-stéarique, un glycéride d'acide 1l-stéaro-2-
myristique, un glycéride d'acide tristéarique et divers
esters aliphatiques analogues. On utilise de préférence
un tel agent d'emp&chement du retrait dans le cas de
l'emploi d'une résine de polyoléfine & titre de résine
B.

La mousse conforme & la présente invention se
caractérise par le fait de posséder une excellente
biodégradabilité, particuliérement sous l'influence des
micro-organismes présents dans la terre ou le sol. Une
telle biodégradabilité est obtenue par une structure
mousseuse spécifique et par l'incorporation d'une résine
thermoplastique & la résine décomposable par des micro-
organismes. Méme si les articles moulés possédent la
méme composition résineuse que celle décrite dans la
présente invention, ceux dépourvus de la structure
mousseuse spécifique ou ceux d'une structure non

mousseuse, ne présentent pas de bonne biodégradabilité.
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La mousse de résine thermoplastique biodégradable
selon la présente invention se désintégre aisément apreés
son rejet dans un environnement ol existent des micro-
organismes, en sorte gue son volume ou son encombrement
peut é&tre notablement réduit. Par conséquent, la
présente invention fournit un moyen efficace de résoudre
les problémes du traitement de matiéres plastiques
jetées. Méme lorsque la mousse est abandonnée dans un
environnement naturel aprés son rejet sans récupération,
elle est aisément désintégrée par des micro-organismes
et ne conserve aucune substance toxique, en sorte que la
mousse n'a aucun effet nuisible sur la vie des animaux
et des plantes que l'on rencontre dans la nature. En
outre, un avantage supplémentaire réside dans le fait
que la biodégradabilité de la mousse peut étre améliorée
par l'incorporation de la charge & cette mousse.

On illustrera & présent l'invention plus en détail
a4 l'aide des exemples et des exemples comparatifs qui
suivent. Dans ces exemples, toutes les parties figurent

en poids.

Exemples 1-4, exemples comparatifs 1-4

On a malaxé une résine mixte présentant la
composition indiquée dans le tableau 1, en une
proportion de 100 parties en poids, & laquelle on avait
incorporé un agent de nucléation cellulaire tel
gqu'également indigqué dans 1le tableau 1, en une
proportion similairement présentée dans le tableau 1 et
du Dbutane (n-butane:isobutane 7:3) & titre d'agent
porogéne, en la proportion indiquée dans le tableau 1,
a 1l'état fondu, soué une pression manométrique de
190 kg/csz, dans une extrudeuse capable de débiter son
contenu en une proportion de 50 kg/heure. On a ensuite

extrudé la masse malaxée a l'état fondu & travers une

—
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matrice circulaire montée & l'extrémité frontale de
1l'extrudeuse, & une température (température de mous-
sage) telle que présentée dans le tableau 1, sous la
pression atmosphérique et on a découpé le tube extrudé
dans la direction d'extrusion de fagon & former une
mousse se présentant sous la forme d'une feuille ayant
une épaisseur de 2,5 mm. On a observé l'état de moussage
de la mousse ainsi obtenue et on a mesuré son poids
spécifique apparent, 1l'épaisseur de la paroi cellulaire
moyenne des cellules individuelles et la biodégradabili-
té. Les résultats de l'observation et des mesures sont

présentés dans le tableau 1.

Exemples 5-7

On a obtenu une feuille moussée de la méme maniére
que celle décrite dans les exemples 1-4, sauf que l'on
n'a pas utilisé de talc & titre d'agent de nucléation
cellulaire et gque 1l'on a incorporé du carbonate de
calcium & titre de charge inorganique & la résine mixte
en une proportion de 5 (exemple 5), de 40 (exemple 6) et
de 75 (exemple 7) parties en poids, sur base de 100
parties en poids de la résine mixte. On a observé la
feuille moussée ainsi obtenue et on a procédé aux mémes
mesures que celles indiquées dans les exemples 1-4, la
maniére d'opérer étant également la méme que celle
indiquée dans les exemples 1-4 et les résultats ainsi

obtenus sont également présentés dans le tableau 1.

Exemple comparatif 5

On a réalisé l'opération de moussage de la méme
maniére que celle décrite & l'exemple 7, sauf que l'on a
utilisé 85 parties en poids de carbonate de calcium. On
a observé la feuille moussée ainsi obtenue et on en a
mesuré les propriétés de la méme maniére que celle
décrite dans les exemples 1-4, 1les résultats obtenus

i\)
J:.‘:.
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Tableau 1
Composition de la résine Quagtité Agl;gnt.de nui Eﬁfggégg-
Resine A | Resine B butaie . clegtion ce %Ufnnussage
Sor- %ga?gl— Sorte anngi— (Par-  |gorte Qua%gl*
te pds) tep o) ties) QO (Parfies) (°c)
Ex. 1 PCL 15 BS 85 S talc 1 135
Ex. 2 PCL 25 PS 75 5 talc 1 130
Bx., 3 PCL 35 BS 65 5 talc 1 125
Ex. 4 | PCL { 30 LDEE| 70 5 talc 1 105
Comp,1 } PCL 4 BS 96 5 talc 1 145
Comp.2 | PCL | 42 PsS 58 S talc 1 1290
Comp.3 | PCL 25 PS 75 1 talc 0.5 130
Comp.4 | PCL 25 Ps 75 10 talc 4.5 130
Bx. § BCL 25 PS 75 3 - - 130
Ex. 6 PCL | 25 es 75 3 - - 130
Ex., 7 PCL 25 PsS 75 3 - - 135
Comp.5 | PCL | 25 PS 75 3 - - 135
Tableau 1 (suite)
[Etat de |Poids spé- [Epaisseur de | Biodégradabilité
sy [EIE pERLmE | e
(g/cm ) ‘" les Aprés 8 h de |Aprés 16 h de
(Pm)*’ réaction réaction
Bx. 1 A 0.08 10 48 80
BEx. 2 A 0.08 10 60 100
Ex., 3 A g.1 10 110 180
Ex. 4 A 0.1 10 135 230
Comp. 1 A 0.1 10 0 S
Comp.2 | B - - - -
Comp. 3 A 0.7 105 12 20
Comp.4 B - - - -
Ex. § A 0.1 18 65 120
Ex. 6 A 0.25 15 70 160
Ex. 7 A 0.4 15 75 200
Comp.5 B - - - -
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Remarques :
*1 Mesure de 1l'épaisseur de 1la paroi cellulaire
moyenne des cellules individuelles :

On a découpé la feuille moussée & n'importe quel
endroit souhaité en direction de l'épaisseur et on a
choisi au hasard 5 points souhaités de 1la surface
coupée et on a mesuré l'épaisseur de la paroi cellulaire
des cellules a ces points dans la direction de 1l'épais-
seur. la valeur présentée dans le tableau est une moyen-

ne des 5 valeurs mesurées.

On a procédé a l'opération de mesure & l'aide d'une’

caméra en couleur MOS OV 100 (Olympus KK, Japon) montée
sur un microscope optique modéle BH-2 (de la méme
société que celle précédemment citée) et en mesurant
l'épaisseur de l'image vue & l'écran d'un appareil de

surveillance & travers un vidéo-microscaler modéle 1IV-
550 (Hoei KK, Japon).

2% Essai de biodégradabiliteé :

Dans un flacon d'Erlenmayer d'une contenance de
100 ml, on a introduit 0,6 ml d'une solution de 1lipase
possédant un facteur capable de former 200 umoles
d'acides gras en une minute au départ d'huile d'olive, 2
ml d'une solution de tamponnement du pH (pH 7), 1 ml
d'un surfactif, 16,4 ml d'eau et 1l'échantillon (sous
forme de 100 mg de résine A dans 1l'échantillon). On a
ensuite laissé réagir le mélange & 30°C pendant 16
heures et on a mesuré la quantité totale de matiére
organique formée aprés l'achévement de la réaction, sous
forme de carbone organigue (monoméres et oligoméres
constituant la polycaprolactone). Pour vérifier 1la
vitesse de décomposition de la résine, on a mesuré la
matiére organique hydrosoluble totale au moment ou le
mélange avait réagi pendant 8 heures. A titre d'essai

témoin, on a réalisé l'expérience de la méme maniere que
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celle décrite plus haut, & l'exception que 1l'on n'
utilisa pas de solution de lipase et les valeurs

mesurées furent corrigées sur l'essai témoin.

Les abréviations utilisées pour les résines

présentées dans .le tableau 1 sont les suivantes :

PCL : polycaprolactone (poids spécifique : 1,05
g/cm3, masse moléculaire moyenne en nombre :
70000)

PS : polystyréne (poids spécifique 1,05 g/cm3,

masse moléculaire moyenne en nombre : 250000)

LDPE : polyéthyléne de faible poids spécifique
(poids spécifique : 0,920 g/cm3, masse
moléculaire moyenne en nombre : 100000)

Dans le tableau 1, les symboles A et B utilisés a
propos de 1'état de moussage possédent les

significations suivantes

A le taux de cellules fermées est élevé et 1l'état de

la surface est bon.
B : 1le taux de cellules fermées est faible et il existe
un certain nombre de sites concavoconvexes & la

surface.

Ainsi qu'il résulte de toute évidence du tableau 1,
la mousse conforme & la présenfe invention manifeste une
excellente biodégradabilité. Contrairement & cela, les
mousses de l'exemple comparatif sont trés inférieures
quant a la qualité de 1la mousse et a ila
biodégradabilité. Par exemple, la mousse est notablement
altérée quant & sa biodégradébilité dans 1l'exemple
comparatif 1 ou la proportion de résine A était

inférieure a 5% en poids. D'autre part, la qualité de 1la

N
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mousse était altérée dans l'exemple comparatif 2 oua 1la
proportion de résine A fut supérieure a 40% en poids.
Dans le cas ou le rapport de moussage était inférieur ou
qu'une épaisseur de paroi cellulaire moyenne des
cellules individuelles était supérieure a celle de
l'exemple compratif 3, la mousse était altérée quant a
sa biodégradabilité. Au contraire, lorsque l'épaisseur
de la membrane moyenne fut plus faible, 1la qualité de
la mousse se réduisit au fur et & mesure que les
portions de structure intercellulaire communiquante
devinrent plus larges, comme ce fut le cas de l'exemple
4., La biodégradabilité de la mousse devint meilleure
lorsqu'une - importante proportion de charge fut
incorporée & la résine mixte, comme on peut le constater
dans 1les exemples 5-7. Lorsque la quantité de charge
ajoutée devint excessivement importante, comme c'était
le cas de l'exemple 5, la mousse présenta une qualité
altérée.

Par conséquent, la proportion de la résine A & la
résine B, 1la proportion de la charge & la résine mixte,
le poids spécifique apparent de la mousse et l'épaisseur
de paroi cellulaire moyenne des cellules individuelles
doivent étre spécifiquement limités comme cela se trouve
décrit dans les revendications qui suivent.

I1 est eévident que les exemples illustratifs
précédents peuvent varier dans le cadre et l'esprit de
la présente invention tant quant aux réactifs qu'aux
conditions réactionnelles, en donnant des résultats
sensiblement identidues, comme les spécialistes le
comprendront parfaitement.

Etant donné que de nombreuses modifications et
variantes peuvent &tre apportées & la présente invention
sans pour autant sortir de son cadre et de son esprit,
il est bien évident que 1l'invention ne se limite

nullement aux formes de réalisation spécifiques

PNY
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Revendications

1. Mousse de résine thermoplastique biodégradable, qui
se compose, & titre de résine support de cette derniére,
d'une résine mixte de 5 & 40% en poids d'une résine
thermoplastique décomposable par des micro-organismes et
de 95 & 60% en poids d'une résine thermoplastique non
décomposable par des micro-organismes, caractérisée en
ce que les cellules individuelles constitutives de 1la
mousse possédent une épaisseur de paroi cellulaire
moyenne de 1 & 100 uym et en ce que la mousse posséde un
poids spécifique apparent de 0,5 g/cm3 ou de moins de
0,5 g/cm3.

2. Mousse de résine thermoplastique biodégradable
suivant la revendication 1, caractérisée en ce qu'une
charge est incorporée & la résine mixte, en une
proportion de 5 & 80 parties en poids pour 100 parties
en poids de la résine mixte. '

3. Procédé de fabrication d'une mousse de «résine
thermoplastique biodégradable, caractérisé en ce qu'on
malaxe, a 1'état fondu, une résine mixte de 5 a 40
parties en poids d'une résine thermoplastique
décomposable par des micro-organismes et de 95 & 60% en
poids d'une résine thermoplastique non décoposable par
des micro-organismes et un agent porogéne, gqui est
gazeux ou liquide & l'état normal, & une température
élevée supérieure au point de fusion de la résine mixte
et sous pression élevée et on améne ensuite le mélange
malaxé dans une zone de basse pression, de maniére a
obtenir une mousse possédant un poids spécifique
apparent inférieur & 0,5 g/cm3 ol les cellules
individuelles constitutives de 1la mousse ont une
épaisseur de paroi moyenne de 1 & 100 um.

4, Procédé suivant la revendication 3, caractérisé en

ce que l'on incorpore une charge & la résine mixte, en

N\
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une proportion de 5 & 80 parties en poids

parties en poids de la résine mixte.
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