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Piece composite a base de métal et de polymeére, application notamment au

domaine de ’automobile

L'invention concerne une piéce composite a base de métal et de polymére,
son procédé de fabrication et son utilisation notamment dans le domaine de
automobile et des transports.

Les pieéces composites permettent de concourir a I'allégement des structures
automobiles.

Il est connu notamment du brevet FR 2 866 592 de fabriquer a cet effet une’
pieéce comportant une tole d’acier recouverte d’'un ou de plusieurs films adhérents
de polymére d’épaisseur d’au moins 0,1 millimétre. Cette piéce, a la base sous
forme de bobine, doit pouvoir supporter toutes les étapes de mise en ceuvre
(manutention, découpe, pliage, emboutissage, percage, ...).

Par ailleurs, ces piéces doivent impérativement supporter le passage en
cataphorése et I'application de toutes les couches de peintures sur la face coté
acier. Ainsi lintégralité du procédé de mise en peinture automobile est
transposable sur ce composite, comme sur une surface métallique classique,
avec les mémes peintures et les mémes épaisseurs, donc en final avec le méme

" aspect peint. La cataphorése est une technique de peinture industrielle, employée
notamment dans lindustrie automvobile, qui consiste essentiellement a immerger
la piéce dans un bain de peinture en mettant la piéce en cathode et en faisant
migrer les particules de peinture en suspension dans le bain au moyen de courant
électrique. Ensuite, la peinture est cuite au four.

Par conséquent, la piéce doit donc pouvoir supporter un passage dans une
atmosphére a une température comprise entre 150 et 210 °C pendant environ 30
minutes et ne pas présenter de zones de retrait, de coulure, de fluage ou de
contraintes internes pouvant entrainer craquelage, fissuration, déformation ou une
délamination entre le métal et le polymere. Sa ‘stabilit¢ thermique doit étre
suffisamment élevée pour tenir durant les étapes de préparation de surface et de
traitement de surface du métal et toutes les étapes de cuisson des différentes
couches de peintures. Le cycle de cuisson de la couche de cataphorése est le

~ plus sévére pour le polymére comparativement aux autres cycles de cuisson des

couches de peinture : I'apprét, la base et le clear vernis.
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De plus, la fabrication de cette piéce doit étre compatible avec les sorties de
lignes et notamment la sortie de ligne de galvanisation ou de iigne de laquage,
dénommée aussi vernissage en bande ou laquage en bande. Cela suppose que
le film de polymere soit de forte épaisseur (typiquement 300um) et se présente
sous la forme d’une bobine de grande largeur (typiquement 1,5m) afin d’étre
colaminé sur la tle d’acier a des vitesses pouvant aller jusqu’a 180 m/min.

Enfin, en service sur un véhicule automobile, la piece doit résister a des
variations thermiques allant de -40°C a 80°C.

Il est connu du brevet US4,229,504 de recourir a un polymére comprenant
10 a 70% de charges inorganiques et 30 a 90% d’'un mélange lui-méme constitué
de 50 a 75% d'une polyoléfine et de 25 a 50% d’un élastomére. Ce polymére,
associé a un parement métallique, ne flue pas lors de I'étape de cataphorése.
Cependant les fortes proportions d’élastomére et de charges inorganiques,
nécessaires a la résistance au fluage, détériorent les propriétés mécaniques du
polymére, telles que sa rigidité et son allongement, et empéchent également la
fabrication de films homogeénes et de grande largeur par extrusion.

L'invention a pour but de remédier aux inconvénients de l'art antérieur en
fournissant un mélange polymérique extrudable sous une forme compatible avec
le procédé de fabrication de la piéce composite et une piéce composite résistant a
I'étape de cataphorese.

A cet effet, la piece composite de l'invention comprend au moins une téle
d’acier revétue d’au moins un film polymérique préalablement formé par extrusion
d’'un mélange polymérique comportant au moins les éléments suivants :

— un polymere formé d'une dispersion de nodules d’élastomeére dans une
matrice polypropyléne, la proportion d’élastomére dans la matrice étant
inférieure @ 20% en poids de I'ensemble formé par la matrice et
I'élastomeére,

— un premier antioxydant de la famille des antioxydants phénoliques pour
une teneur en poids supérieure ou égale a 0,2%,

— un deuxieme antioxydant de la famille des antioxydants décomposeufs
d’hydropéroxydes pour une teneur en poids supérieure ou égale a
0,1%,

— des charges de renforcement pour une teneur en poids inférieure a
10%.
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La piece composite de linvention peut également comporter les caractéristiques

optionnelles suivantes prises isolément ou en combinaison :

la proportion d’élastomeére dans la matrice est comprise entre 8 et 20%
en poids de 'ensemble formé par la matrice et I'élastomeére,

le premier antioxydant est présent dans le mélange polymérique a

“hauteur de 0,2% et que le deuxieme antioxydant est présent dans le

mélange polymérique a hauteur de 0,1%,

les charges sont du microtalc,

la piéce composite comporte en outre une couche polymérique de
polyoléfine fonctionnalisée en sous-face du film polymérique. '

le film polymérique est recouvert d’'une couche polymérique de
polyoléfine fonctionnalisée.

La piéce composite comporte en outre, entre la tole d’acier et le film
polymérique, un primaire appliqué sur la téle d’acier et/ou une colle

appliquée sur le primaire.

L’invention concerne également un procedé de fabrication de la piece

composite essentiellement caractérisé en ce qu’il comprend au moins une étape

d'extrusion du mélange polymérique sous la forme d'un film et une étape de

colamination du film polymérique obtenu sur la téle d’acier, éventuellement

recouverte d’'un primaire et d’'une colle. Optionnellement le mélange polymérique

est co-extrude avec la couche polymérique de polyoléfine fonctionnalisée.

Enfin, invention porte sur l'utilisation de la piéce composite de l'invention

précédemment décrite dans le domaine de I'automobile.

L'utilisation de la pieéce composite de l'invention peut également comporter

les caractéristiques optionnelles suivantes prises isolément ou en combinaison :

la piece composite est mise en forme par emboutissage, estampage,
hydroformage ou profilage.
La piece composite est utilisée pour la fabrication de piéces par

surmoulage.

Dans I'ensemble du texte, on entendra par tdle d’acier un substrat d’acier

éventuellement recouvert d’'un revétement métallique par galvanisation ou

électrodéposition et éventuellement recouvert d’un traitement de surface tel qu’un

traitement de conversion.
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L'invention sera mieux comprise a la lecture de la description qui suit :

De fagcon surprenante, il a été constaté par les inventeurs que la
combinaison d’un polymére formé d’une dispersion de nodules d’élastomere dans
une matrice polypropyléne et de faibles quantités d’antioxydants et de charges
minérales telles que du micro-talc permettait d’obtenir, d’'une part, un mélange
polymérique extrudable sous la forme d’un film de forte épaisseur et de grande
largeur et, d’autre part, une piéce composite résistant a I'étape de cataphorese.

Le mélange polymérique est basé sur une matrice polypropyléne qui offre le
meilleur compromis propriétés d'usage (mécaniques, d’isolation et
d’insonorisation), codt, impact environnemental (réduction de poids, diminution
des composés organiques volatils relargués). Cette matrice peut étre constituée
d’'un seul polypropyléne ou d'un mélange de plusieurs polypropylenes. De
préférence, on aura recours a un polypropyléne isotactique de masse molaire en
poids d’environ 400 000 g/mole et de MFI (indice de fluidité) d'environ 2, qui
participe a la résistance du film polymérique a -40°C.

A cette matrice est ajouté un élastomére dans des proportions allant de 8 a
20% en poids d’élastomére dans la matrice polypropyléne. Cet elastomeére pourra
étre par exemple un EPR (Ethylene/Propylene Rubbers) ou un EPDM
(Ethylene/Propylenediene terpolymer). Il est introduit dans la matrice
polypropyléne sous la forme d’'une phase dispersée, ce qui signifie que des
nodules d’élastomeéres sont uniformément répartis dans la hatrice polypropyléne.

Ces nodules d’élastomére jouent le réle de concentrateur de contrainte ce
qui arréte la propagation des fissures. L'ajout d’élastomére permet dans ce cas de
passer d’'un mode de rupture fragile & un mode de rupture ductile.

En-dessous de 8% en poids d’élastomére dans la matrice, la tenue a froid du
film polymérique est jugée insuffisante. Au dela de 20% d’élastomére, la
dispersion des nodules d’élastomére dans la matrice polypropylene se dégrade et
I'élastomére commence a se dissoudre dans la matrice et plastifie celle-ci. Cette |
plastification est particulierement pénalisante car elle conduit & une perte de la
rigidité du film polymérique.

Préférentiellement on aura recours a de 'EPR, dans des proportions
comprises entre 14 et 17%, ce qui présente le meilleur compromis entre les
performances de tenue a froid du film polymérique et la qualité de la phase

dispersée.
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- Le rhélange polymérique selon l'invention subit trois phases successives de
fortes contraintes thermiques que sont I'extrusion, I'étape de cataphorése et la
phase de service pendant toute la durée de vie du véhicule. Afin de minimiser la
dégradation du mélange polymérique au cours de ces trois phases, ce mélange
incorpore des additifs complémentaires.

En premier lieu, afin d’éviter la dégradation lors de I'extrusion et I'étape de
cataphorése, le mélange polymérique contient un mélange de deux antioxydants.
Le premier antioxydant appartient a la famille des antioxydants phénoliques. Ce
premier antioxydant agira principalement lors de [I'extrusion du mélange
-polymérique en évitant 'oxydation du deuxiéme antioxydant.

Le deuxiéme antioxydant appartient a la famille des antioxydants
décomposeurs d’hydropéroxydes. Il va, entre autre, avoir un réle sur la tenue
thermique du film polymérique pendant la cataphorése.

La singularit¢ de ce mélange tient a une synergie entre ces deux
antioxydants qui permet au film polymérique fait a base d’un polymére qui seul ne
supporte pas la cataphorese, de passer cette opération sans dégradation ni zones
de retrait ou de contraintes dans le film organique pouvant entrainer la
délamination entre le métal et le polymére.

Cet effet de synergie n'est valable que pour des quantités respectives
specifiques de ces deux antioxydants dans le mélange polymérique a savoir un
minimum de 0,2% en poids du mélange polymérique pour le premier antioxydant
et un minimum de 0,1% en poids du mélange polymérique pour le deuxiéme
antioxydant.

Des tests effectués avec des pourcentages identiques de 0,1% en poids du
mélange polymérique pour les deux antioxydants ont montré que la piéce
composite résultante ne passait pas la cataphorése.

On choisira de préférence comme premier antioxydant du Tétrakis (3-(3,5-di-
t-butyl-4-hydroxyphényl)propionate de pentaérythritol) vendu sous les noms
commerciaux de IRGANOX® et ETHANOX®.,

Comme deuxiéme antioxydant, on choisira de préférence un phosphite
aromatique et plus spécifiquement du phosphite de tris (2,4-di-t-butylphényle)
vendu sous le nom commercial de ETHAPHOS®.

En second lieu, pendant toute la durée de vie d’une voiture, le polymére doit

se dégrader le moins possible. Ainsi, il est préférable que ce polymére, en plus de
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sa tenue en température tienne parfaitement sous l'influence de I'environnement :
vieillissement thermochimique (températures élevées), vieilissement thermo-
oxydatif (température et oxygéene), vieillissement chimique en milieu liquide (eau,
réactifs chimiques (sel, projection de boues sales et corrosives, essence,
huile...)). Par ailleurs, on cherche également a ce que le composite supporte, en
service, les changements climatiques (- 40°C a + 80°C) comme expliqué
précédemment et les agressions mécaniques (gravillons, chocs caddies).

A cet effet, on ajoute également dans le mélange polymérique des charges
de renforcement pour un pourcentage massique inférieur a 10%. Au dela de 10%,
les charges alterent I'allongement a la rupture du film polymérique et leur dureté
tend a marquer la surface des piéces composites mises en forme, rendant cette
surface d’une qualité impropre a I'utilisation de la pieéce composite dans le secteur
automobile. '

Ces charges permettent notamment de pouvoir diminuer la quantité
d’antioxydants présents dans le mélange polymeérique tout en bénéficiant de I'effet
synergétique décrit précédemment et d’éviter donc de modifier de facon trop
conséquente les propriétés du polymere. Les charges accroissent la résistance
therfnique et mécanique, elles conférent au film polymeérique une résistance aux
chocs satisfaisante a -40°C ainsi qu'une bonne rigidité a +80°C.

De plus, les charges contribuent sensiblement a la minimisation du retrait du
film polymérique lors de la phase de cataphorése. Ces charges agissent comme
des points de réticulation améliorant la stabilité des chaines amorphes et comme
des concentrateurs de contrainte. Elles améliorent ainsi la stabilité dimensionnelle
du film polymérique.

On peut utiliser tout type de charges (minérales, organiques, métalliques)
connues par exemple la dolomie, les carbonates de calcium ou de magnésium, la
chaux, le quartz, le nitrure de bore, le sulfure de zinc, le kaolin, la wollastonite, le
dioxyde de titane, la silice, la Montmorillonite (nano-argile), les billes de verre, les
fibres de verre ou de carbone, le talc, le mica ou encore le- noir de carbone, le
graphite lamellaire, les nano-tubes de carbone, les fibres d'inox, les phosphures
métalliques, les fibres de polyamide et charges cellulosiques.

De facon préférentielle, on utilise du micro-talc, qui comprend des plaquettes
de taille inférieure au micron. Il est notamment commercialisé sous forme de

granulé en mélange maitre (mélange maitre a base de polypropyléne et de micro-
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talc) par Multibése, Groupe Dow Corning. Le micro-talc sous forme de granulé en
mélange maitre est avantageux en ce quil permet d’obtenir une trés bonne
dispersion dans le mélange polymérique et donc au final un trés bon aspect de
surface. Par ailleurs, avec seulement entre 2 a 9% en poids de micro-talc, le film
polymérique conserve son allongement, son aspect et sa flexibilité, tout en
augmentant fortement les propriétés mécaniques du film polymere. Ce
pourcentage de micro-talc facilite également I'extrusion du film, en augmentant
légérement la viscosité du mélange polymérique. En revanche au dela de 10%,
les charges, qui sont d'une grande dureté, usent pi’ématurément les outils
d’extrusion.

De plus, durant I'étape d’extrusion du film, a la température d’extrusion du
polypropyléne, il n'apparait pas d’'incompatibilité ou d'interaction chimique entre
les anti-oxydants et le micro-talc pouvant entrainer une dégradation du film ou un
changement de sa structure semi-cristalline et une perte de ses propriétés ou de
son aspect ou de sa durabilité.

De plus, le recours au micro-talc diminue significativement le retrait du film
polymérique lors de I'étape de cataphorése comparativement a d’autres charges.
En effet, ce micro-talc est sous forme de plaquettes qui s’orientent dans le sens
de l'extrusion. Ces plaquettes contrent ainsi avec plus d'efficacité le retrait et
rendent celui-ci homogéne dans les deux directions ftransversales et
longitudinales de I'extrusion.

On peut en outre prévoir lintroduction de charges conductrices ‘(sphérique
ou lamellaire ou aiguille ou fibre) dans le mélange polymérique afin de rendre le
film polymérique conducteur et ainsi apte a recevoir une peinture (liquide ou en

poudre) déposée par voie électrolytique ou électrostatique.

Indépendamment de son utilisation dans le secteur de F'automobile, le fiim
polymérique doit adhérer de fagon optimisée sur la t6le d’acier.

Pour cela, on prévoit d’appliquer sur la tole, par exemple en sortie de bain de
galvanisation, un traitement de surface et un primaire organique déposé par
enduction (pour ligne de laquage). La technologie employée sur les lignes de
laquage des aciers plats consiste & appliquer au rouleau le primaire anticorrosion.
Ce primaire organique, classiquement entre 6 et 10 microns, assure la protection

du métal et la parfaite adhérence entre le métal et les couches organiques. De
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plus ce primaire doit étre extrémement flexible afin de permettre la mise en forme
du composite. Les primaires sont classiguement des mélanges a base de résine
polyester qui réticulent en présence de durcisseur de type mélamine et/ou
isocyanate. Ces primaires possédent également des pigments inorganiques et
des inhibiteurs de corrosion. Dans le cadre de ce composite, on privilégie
I'utilisation d’'un primaire extrémement flexible, a la base avec des masses
molaires trés élevées, avec une adhérence métal/polymeére exiréme. Au niveau
du composite, en raison du role sacrificiel du revétement métallique, également en
raison du traitement de surface sans chrome (traitement de conversion) et du
primaire, la corrosion sur tranche se trouve considérablement minimisée.

Ce primaire peut étre recouvert d'une colle. Cette colle est également
appliquée aux rouleaux par enduction, classiquement entre 3 et 20 um, elle doit
in’ipérativement former un film continu en appliquant les conditions de la ligne
industrielle (vitesse de la ligne jusqu’a 180 m/min). Cette colle peut étre de la
famille des époxydes mais aussi de la famille des polyesters. Elle devra
également étre sélectionnée en raison de sa parfaite compatibilité avec le primaire
et le polypropyléne mais bien sar en raison de son absence de retrait durant la
cuisson du composite. Grace a la colle, 'adhésion du film polymérique sur la tole
d’acier est améliorée. On peut choisir comme colle la colle MORAD® de Rohm &
Haas ou la colle de référence FL200 ou HL 406 qui sont commercialisées par
Kommerling.

Alternativement, on peut également prévoir, en restant dans le cadre de
Finvention, de remplacer la colle et/ou le primaire par une couche polymérique
adhérente constituée d'une polyoléfine fonctionnalisée de fagon a la rendre
polaire et donc adhérente entre la téle et le film polymérique, cette couche
assurant 'adhésion du film polymérique sur la tole. Cette couche adhérente sera
soit déposée directement sur le métal, soit coextrudée avec le mélange
polymérique selon linvention. Mais cette couche polymérique devra elle aussi
supporter le passage en cataphorése ainsi que les autres exigences requises
dans. le domaine automobile. On choisira de préférence un polypropyléne greffé
anhydride maléique a cet effet.

Le film polymérique est fabriqué de préférence selon un procédé classique

d’extrusion. Le polymére, les antioxydants et les charges sont introduits sous



WO 2010/142868 PCT/FR2010/000418

forme de granules dans le fourreau cylirndrique thermorégulé a lintérieur duquel
tourne une vis sans fin qui malaxe les granules et les transporte vers une filiere
pour obtenir un mélange homogéne en voie fondue. Puis la filiére confére a la
masse plastique la forme d’un film d'épaisseur d’environ 300 micrométres qui est
appliqué sur la téle éventuellement revétue du primaire, et le cas échéant de la

colle ou de la couche adhérente de polypropyléne greffé.

On obtient alors la piece composite qui, pour des applications automobiles,
sera ensuite mise en forme par exemple par emboutissage et soumise a la mise
en peinture (phosphatation, cataphorése, dép6t et cuisson de toutes les couches
de peinture). La piéce peut également étre découpée, percée et assemblée par
vissage, ou soudage avec d’autres thermoplastiques par ultrasons. Le film
polymére sera homogene, avec un aspect parfait afin de n’‘apporter aucune
marque lors de la mise en forme du composite. On notera en particulier que la
piéce composite selon l'invention a 'avantage d’étre formée d'un film polymerique
thermoplastique compatible avec le procédé de surmoulage consistant a mouler

de la matiére plastique sur ou autour d’une piéce.

On peut également prévoir que la face polymérique de la piéce composite
soit compatible avec les adhésifs et les mastics du secteur automobile. Pour ia
réalisation de certaines piéces automobiles, telles que, par exemple, des bas de
porte, il est en effet important que collent sur la face polymérique les adhésifs
structuraux ou semi-structuraux, les mastics d’étanchéité ou encore les mastics
de calage qui sont de nature chimique variée, telle que époxy, polyuréthane et
caoutchouc.

La matrice de polypropyléne utilisée dans le cadre de l'invention est d'une
nature chimique ne permettant pas 'adhérence des adhésifs et mastics. Afin de
pallier cet inconvénient, on peut soit fonctionnaliser la matrice soit déposer sur le
film polymérigue une couche adhésive compatible d'une part avec le
polypropyléne et d’autre part avec les adhésifs et mastics du secteur automobile.

De préférence on aura recours a une couche adhésive comprenant une
polyoléfine fonctionnalisée au moyen de fonctions polaires, telles que acrylates et
anhydride maléique. Cette couche adhésive sera soit déposée directement sur le

film polymérique par exemple par colamination ou par enduction, soit coextrudée

9



WO 2010/142868 PCT/FR2010/000418

avec le mélange polymérique selon I’}ﬁvention. Elle aura de préférence une

| épaisseur comprise entre 30 et 100um. De préférence on aura recours a une
couche de polypropyléne greffé énhydride maléique tel que le Priex®25050
commercialisé par la société Addcomp.

Enfin, on notera un avantage remarquable de la piéce composite de
Finvention qui réside dans le fait que I'adhérence entre le métal et le polymere est
tellement bonne que ainsi ce composite peut-étre recyclable ; il supporte ainsi un

broyage et un déchiquetage.

Afin d’illustrer 'invention, des essais ont été réalisés et vont étre décrits a

titre d’exemples non limitatifs.

Essais

Le module d’Young et lallongement a rupture sont mesurés selon la norme
ASTM D368 avec des éprouvettes de type M-Il formées du film polymérique seul,
pour une vitesse d’essai de 50 mm/min et a 23°C. Le module d’Young E doit étre
supérieur 4 1000 MPa et I'allongement a la rupture supérieur a celui de l'acier
utilise.

L’adhérence du film polymérique sur la tole d’acier est évaluée au moyen
d’un test de pelage normalisé (ISO11339). A partir d’éprouvettes de 200 mm x 25
mm, on introduit, d’'une part, I'extrémité du film polymérique dans un mors d’'une -
machine de traction et, d’autre part, 'extrémité du métal dans le second mors. La
force nécessaire au pelage du film pour une vitesse de déplacement des mors de
100 mm/min est indicative de I'adhérence du film. L'adhérence du film est juge
suffisante quand la force de pelage dépasse 2 daN/cm. Ce test est effectué d'une
part sur des éprouvettes vieillies a température ambiante et d’autre part sur des
éprouvettes ayant subi une étape de cataphorése, a savoir un maintien a 175°C
pendant 30 min.

Le retrait du film polymérique lors de I'étape de cataphorese est évalué en
soumettant uh godet, obtenu par emboutissage d’'une piéce composite, a une
température de 210°C pendant 45 min. Un disque de 150mm de diamétre est
découpé dans une piéce composite puis embouti a l'aide d'un poingon a 25

mm/min de facon a atteindre la profondeur de 50 mm. Aprés passage a 210°C
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pendant 45 min, le retrait éventuel du film est mesuré manuellement au niveau de
la collerette du godet. Le retrait du film polymérique doit étre inférieur a 2 mm en
tout point de la collerette.

La tenue en température du film polymérique est évaluée par un test de
fluage en exposant une piéce composite verticalement a une température de
210°C pendant 30 min. La tenue en température du film est satisfaisante s'il y a
absence de fluage.

La tenue a froid du film polymérique est évaluée en soumettant une piece
composite maintenue a -40°C au choc d’'une bille d’acier de 25mm de diametre et
66,8g lachée de 1 m. Au niveau du point d'impact, on mesure manuellement le
diamétre de la zone de rupture du film polymérique. Ce test est effectué sur des
éprouvettes ayant subi une étape de cataphorése, a savoir un maintien a 175°C
pendant 30 min. La rupture du film doit étre limitée a une zone trés reduite,
typiquement 1-2mm de diamétre.

Lors des essais d’extrusion du mélange polymérique, on veille également a
ce que lextrusion se fasse sans dépét filiere, c’est-a-dire sans formation
d’agglomérats sur les lévres de Fextrudeuse. Les mélanges entrainant des dépbts
filiere sont écartés en raison de 'inhomogénéité du film polymérique forme.

Lors des essais de colamination du film polymérique, on veille également a
ce que le film puisse étre colaminé a des vitesses supérieures a 50 m/min afin
que la fabrication de la piéce composite soit compatible avec les lignes de
galvanisation et de laquage.

La compatibilité de la face polymérique de la piece composite avec les
adhésifs et les mastics du secteur automobile est évaluée au moyen d’'un test de
traction sur une éprouvette formée d’'une languette de la piece composite selon
Iinvention et d’'une languette de métal nu, les deux languettes étant coliées sur
une partie de leur surface au moyen d'adhésifs et de mastic représentatifs de
ceux utilisés dans le secteur automobile. Les adhésifs retenus pour la réalisation
de l'essai sont les références BM1496V® (adhésif structural a base d’époxy
commercialisé par Dow), RB10BV® (adhésif semi-structural a base de
caoutchouc commercialisé par Revocoat) et Terostat1159® (mastic de calage
commercialisé par Henkel). La contrainte maximale obtenue lors de l'essai de
traction est comparée a une référence constituée de 2 languettes en métal nu. Le

résultat ne doit pas s’écarter de plus de 30% de la réféerence.
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Exemples

Le tableau 1 résume les caractéristiques de quelques piéces composites
formées et les propriétés obtenues. PP1 et PP2 sont deux polypropylénes
isotactiques se différenciant par leur taux de gel. lis sont vendus par Total
Petrochemicals respectivement sous les références PPC3650 et PPC3666 et
incorporent déja 'EPR.

Il est constaté que seules les piéces composites selon invention présentent
les caractéristiques techniques souhaitées. En effet :

— En labsence de charges de renforcement (essais n°5 et 6), le film
polymérique présente un module d'Young a 20°C insuffisant et peut
présenter un retrait important au test de retrait sur godet,

— En présence de forts taux de charges (essais n°7 et 8), on observe
notamment du dépét filire et une mauvaise résistance au choc a -
40°C. |

—  Sile pourcentage du premier oxydant est inférieur a 0,2% (essai n°9), le

film polymérique flue au test de fluage.
Le tableau 2 résume les résultats de compatibilisation avec les adhésifs et

les mastics du secteur automobile obtenus avec une couche adhésive coextrudée

avec le mélange polymérique selon l'invention.
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Essain° 1 2*
. ‘es Priex®
Nature de la couche adhérente Référence 25050
Contrainte maximale | BM1496V® 21,5 17,5
(Mpa) avec les RB10BV® 11,7 14,2
adhésifs et mastics Terostat 05 0.5
suivants 1159® ’ ’

Tableau 2 (* = piéce composite selon invention ; NE = non évalué)
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REVENDICATIONS

1. Piece con"Eposite comprenant au moins une tole d’acier revétue d’au moins
un film polymérique préalablement formé par extrusion d’un mélange polymeérique
comportant au moins les éléments suivants :

— un polymére formé d’une dispersion de nodules d'élastomére dans une
matrice polypropyléne, la proportion d’élastomére dans la matrice étant
inférieure @ 20% en poids de l'ensemble formé par la matrice et
I'élastomere,

— un premier antioxydant de la famille des antioxydants phénoliques pour
une teneur en poids supérieure ou égale a 0,2%,

— un deuxiéme antioxydant de la famille des antioxydants décomposeurs
d’hydropéroxydes pour une teneur en poids supérieure ou égale a
0,1%,

- des charges de renforcement pour une teneur en poids inférieure a
10%.

2. Piéce composite selon Ia> revendication 1, caractérisée en ce que la
proportion d’élastomeére dans la matrice est comprise entre 8 et 20% en poids de
Fensemble formé par la matrice et I'élastomere.

3. Piéce composite selon I'une quelconque des revendications précedentes,
caractérisée en ce que le premier antioxydant est présent dans le mélange
polymérique a hauteur de 0,2% et que le deuxiéme antioxydant est présent dans
le mélange polymérique a hauteur de 0,1%.

4. Piéce composite selon 'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisée en ce que les charges sont du microtalc.

5. Piéce composite selon Pune quelconque des revendications précédentes,
caractérisée en ce quelle comporte en outre une couche polymérique de
polyoléfine fonctionnalisée en sous-face du film polymérique.

6. Piéce composite selon 'une quelconque des revendications précedentes,
caractérisée en ce que le film polymérique est recouvert d’'une couche
polymérique de polyoléfine fonctionnalisée.

7. Piéce composi{e selon 'une quelconque des revendications précedentes,
caractérisée en ce quelle comporte en outre, entre la tole d'acier et le film
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polymérique, un primaire appliqué sur la tole d'acier et/ou une colle appliquée sur
le primaire. ‘

8. Procédé de fabrication d’une piéce composite selon 'une quelconque des
revendications 1 a 7, caractérisé en ce quil comprend au moins une étape
d’extrusion du mélange polymérique sous la forme d’'un film et une étape de
colamination du film polymérique obtenu sur la tole d’acier, éventuellement
recouverte d'un primaire et d'une colle. '

9. Procédé de fabrication selon la revendication 8 d’'une piéce selon la
revendication 5 ou 6 caractérisé en ce que le mélange polymérique est co-extrudeé
avec la couche polymérique de polyoléfine fonctionnalisée.

10.Utilisation de la piéce composite selon 'une quelconque des revendications
1 a7 dans le domaine de 'automobile.

11.Utilisation selon la revendication 10, caractérisée en ce que la dite piece
composite est mise en forme par emboutissage, estampage, hydroformage ou
profilage.

12.Utilisation selon 'une quelconque des revendications 10 ou 11 pour la

fabrication de piéces par surmoulage.
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