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Ls Minkstre des Affaires Economigques et de 'Energis,

Vu la loi du 24 mai 1854 sur les brevers d'invention ;

Vu la Convention d'Union pour lo Prowction Je ls Propriésd Indusisiclle;
Vu le procds-verbl dressé le 34 quillet 19 4 4 15 b 30

a Bervice de la Propriété industrielle;
ARRETE:
 Article V. — N est dilivé 418 St6 dlte:WESTERN ELECTRIC COMPANY IN-
CORFORATED,

195 Braadway, New-York 7, N.Y. (Etats-Unis d'imérique)

repr.par les Bureaux Vander L:.ghen & Bruxelles,

wn brevet de perfectionnement pow Procédé de fabrication de polyméres diw § !
latés,
breveté en sa faveur le ¢ avril 1964 sous le n¢ 646.188;
perfectionnement -qu’elle déclure avoir fait 1l'objet d'une
demande de brevet déposée aux Etuts~Unis d'Auérique le 7 f

aofit 1963 au nom de Mr R.H.Hansen dont elle est l'ayant
 droit. ’

Article 2, — Ce brever lul est déliveé sans examen préaluble, & ses rig.s et
perils, suns garantie soft de la réalité, de la nouveauté ou duy mérite de Iinvention, soli
de Fexactitude de la description, et sans pré judice du droit des tlers.

) Au présent grrété demeurera Joint un des doubles de la spécification de Tinvention
(mémoire descriptif er éventucllemeni dessins) signés par i‘lméressé el lposés & Yappul
de sa demande de brevet.

Bruxclles, le 14 aofit 1964
PAR DELECATION SPECIALE ;
Le Directowr Général,

e —

J. HAMELS.

1964 - hmpr. B Meyvact & Filg
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B.3Ted4d | | DESCRIPTION

AMPH.-
~ Jointe & una domands de " .
N BREVET BELGE |
déponés par  1a société dite s .
;
WESTERN ELECTRIC COMPANY INCORPORATED °
ayant pour objet ; " PROCEDE DE FABRICATION DE POLYMERES DILATEG®
~

Qualification proposée : BREVET DE PERFECTIONNEMENT AU EREVET BEIGE

DEPOSE LE 6 AVRIL 1964 SOUS:LE E* 518,770, §

° Priorité d‘une demande de brevet déposée aux Etats-Unis d'Amériqug

| le 7 s0Qt 1963 sous le n® 300,583, au nom de Ralph Holm HANSEN, f
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La préaente invention est relotive & dos procddés

de préparation de polymires expansée el aux compositions po=

1yméree pinsi produites et est une modifieation de lt'inventlon

» déeri~e et revendiquée dans la dcmande de brevet belge n°

518,770 du 6 avril 1964, Cette demande de brevet déerit un

, procédé pour préparer le la natidre tharmopluatique cellulaire

20

en mélangeant la natitre thcrmoplastique avec un produit dis-

continu en particules et en chauffant ;e mélange & une tempé-

rature en exces p:r rapport & son point de ramollissement,

‘sous la pression d'un gaz goluble dans la matilre thermoplasn=-

tique, le gaz saturant en principe la matidre thermoplastiques

_Des centres de chaléur og point$ chauds ge forment dans la ma-

_tidre thermoplastique gux endroits degparticules lors de l'ex-

trusion de la natidre dans une zone de ‘-isce pression, ce qui
fait que le gaz en gquittant la aolution s'asgenble en noyaux
gux endroits des particules. Le produit en particules peut Gtre
un régetif chinique qul se décompose egothermiquement par
chauffagé approprié, formant alnsi lea‘centres de chaleur. Ou
bien, le produit en particules peut Etre du noir de carbone

ue l'on irradie & 1la lumidre pour forfier les centres de chaleur.

la présente invention concerne un procédé de prépa~

1 ration d*une uatiéra thermoplastique cellulaire comprenant les

25

étapea suivantes 1 chauffage au-dessus de son point de ramollis-
sement de 1a matidre thermoplastique, mélangée h un produlil

diacontinu en particules, sous la presbion d'un gaz saluble
-2 -
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type déerit autour d'un fil conducteur,
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dans la matiére thermoplastique et la saturant en principe,
extrusion de la composition résultante dans une zone de basse

pr’eeion.dana des conditions telles que la matiire thermoplase

ticue est sursaturde par rapport au gaz, le produit discontinu

en particules présentant une conductibilité thermique de llorw

- dre de 0,001 & 1,0 (cal)(cm){sec)(om2)(°C) et une chaleur spé-

cifique de l'ordre de 0,003 & 0,3 cal/g, le gaz en quittant la
golution s'assemblant en noyaux aux endroits du produit en
particules;

Les centres de nucléation déerits dans le présént
mémoire présentent une conductibilité thermigue plua granﬁa
que la chal:ar spéeifique mais moindbe que celle de larmatiére
thermoplastique et sont insolubles dans ceile-ci. Cea centres

de nucléation agissent comme sources de 1'énergie therm&que

frequise pour le processus de désorpfion et dang une forme

d'exécution de 1l'invention, les centres de chaleur résultent '
de particules métalliques introduites dans le matidre thermo=-
plastique soit sous forme élémentaire soit sous forme d'un cone

posé capable de libérer le métsl élémentaire, par exemple, par

"décomposition due & l'application d'énergie, notamment l'énergle.

thermique ou l'énergie mécaniques Le second type de centre de

nucldation résulte de ltintroduction dans la matidre thermow

plastique d'un alliage finement divisé,

Dans une forme d'exécution spécifique, 1a présente

invention vise une technique d'extirusion de compositions du

La présente invention ‘sera micux comprise & l'aide

de la description détaillde suivante, en se référant au dessin

ci~annexé dans lequel @
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- 1la figure 1 est une vue en coupe d'une extrudeuse
convenant pour la réalisation pfatiqué de lsa préééhfe invention;
et ' '

-~ la figure 2 est une vue en coupe d'une filidre &
téte d'équerre pour guiper des fils, utilisée lors de i'ex—
trusion de polymdresexpansés autour d'un fil conducteur,

En se référant plus particulidrement & la figure 1,
on y voit une extrudeuse 11 & vis d'avancement 12 montde en
pouvant tourner daas un cylindre 13 chauffé au moyens arélré-
ments chauffants 14 & résistances électriques. Le cylindre da
1l'extrudeuse ést équipé d'une trémie d'alimentation 15 situde

tangentiellenent, cémportant un orifice d'amende ou d'alimenw

tation 16 situé & sa base, une entrée ou admission 17 pour

1ltintroduction de gaz dans 1textrudeuse, des thermocouples 18,
un manomdtre 19 et une filidre 20, La filldre de 1l'extrudeuse

est équipdée d'une plaque & écran 21 qui est placéeentre l'ex-

trénité de la vis 12 et la f1lidre 20 pour aider & établir un

gradient de pression le long de la vis. La vis de l'extrudeuse

_peut 8&ire sntrainée par n'importe quel moyen approprié, par

" exemple, un moteur électrique non représenté,

Dans la mise en oeuvre du procédd pour préparer des

compositions polyméres cellulaires, le polymére mélangé & un

7 produit discontinu en particules, congtitué par un mét métal 61lé~

mentaire ou par un composé—vnpable de se décomposer pour 1i-

bérer un métal élémentaire ou par un alliage, présentant une

" conductibilité thermique plus grande que 1a chaleur spécifique

nais plus petite que celle de la matitre thermoplastique, est

amené dans 1'extrudeusc par la trémie 15 et par 1l'orifice d'a. i

mentation 16, la vis 12 ﬁue par un moyeh approprié prend le

" mélange de polymdre et du produit en particules & partir de

ﬂ4~
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'vl'orifice d'alinentation et l'entratne & travers le cylindre

- 13 lequel est chauffé au moyen d'éléments chauffants 14 &

' 10

20

résistances électriques, Pondant ce temps, le mélange est
poussé en contact intine aved_lee;parois du'cylindre en glis=
sant le long d'elles et est ausel cisaillé et travaillé, ce
qui produit des effets de frottemeht. Les etfegs combinés du
eylindre chauffé et de la chaleur due & la friction interne
dans la matidre aménent la masse thermoplastique & fondre
pendant le temps ol elle & parcouru environ un guart de ia_
longueur du eylindre de l’extrudeuse, aséurant ainsi qu'élle
peutretre pousaée & travers le resserrenent vers la filidre de
l'extrudeuse ol elle regoi% la furme voulue,

Le nélange fondu parcourt le cylindre 13 et entre dans

wnefone Lbasse pression au voisinage de l'entrée de gaz 17, oh

-un gaz choisi est adnie sous pression dans le systéne, Onfre-

marquera que la basse préssion 2 laquelle on a fait allusion

n'est pas une exigence de la technique suivanf la présente ine

~ vention mais n'est qu'un moyen commode pour introduire un gBZ,

Conme le mélenge fondu poursuit son trajet & trevers le cyline-

dre 13 en direction de la plague & écran 2% le gaz adnis entre -

'dana la solution. La solution fondue de gaz dans lg natitre

thervmoplastique contenant une dispersion de produit en particue-

les passe ensuite d'une zone & haute pression dans une zone A

.basse pression au noment od elle sort de la filidre. lLa nuclé-

25

10

ation ou l'enseuencement de la solution & présent sursaturde

de gaz dans le polymdre est réalisé aux endroits ol le produit

discontirm er. particules a des propriétés telles que 633 enw

droits fonctionnent conmme sources d'énergie thermique et fae

oilitent la désorption sndothermique initiale du gas dissous

avec fornation concomitante do_plusieurs interfaces internce
-5 -
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gaz-liquide, o'est-d-dire de bulles, Le restant du gasz dimsous

diffuse rapidement vers les surfaces internes et externes ol

- 11 se dégage de la solution,

Corme an l'a“fazt'remarquenii est hautenent souhailtable

d'aboutir & une disiribution uniforme de petites cellules pour

" atteindre le degré d'efficacité voulu. La dimension finale des

cellules dépend en premler lieu de la quantité de gaz dissous

- et dn nonmbre de bulles assemblées on. noyaux, outre la comnpétiw

tioh qui s'établit concernant le gaz. dissous entre les surfaces
internes crées par les bulles assenbldes en noysux et la sur
face externe de 1l'objet soumis arexpénsion. Dans la situation
décrite, de nombreuses bulles sont anorcées per la matidre

discontinue en particules dans ltextrudat et le rapport de -

1laire de surface interne totale A 1'aire de surface externe
. e8t plus graﬁd ¢t Jdonc plus favorable 2 1la rétention et A

~ 1'utiligation du gaz dissous, L'existence d'une telle aive de

surface favbrable a pour résultat une. efficience plus grande

car une quantité de gaz proportionneliemc;c plus grande se sée

pare de la phase liquide par diffusion vers les surfaces des

© bulles et la quantité de grg perdu paf diffusion vers la sure

1 foece externe est done plus petite,

~ La matidre discontinue en particulea utilisde dans la -

pratique de 18 présente invention est:ineolublé dans le poly=~

pére et présente des conductibilitds ihermiquea de l'ordre de

-0,01 a1,0 (cal)(cmxlsec)(cm2)(°0),et:dee chaleurs spécifiques

de 1'ordre de 0,03 & 0,3 cal/g, reapeétivement. Les élénents

~ typiques utilisdes dans ce. cas sont des nétaux tels gque le plomb,

l'argoent, lé zine, 1l'dtain, le mercuré, 1'aluninium, le cuivre,

le yaladiuh. le bisnuth, etosss Des ailiages typiques sont le

-métal de Wood, le permalloy au molybdbhe et0ses OU bisn, 11

- § -
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peut @tre souhaitable dans certains cas choisis i'utiliser un
composé métallique qul se décompose pour libérer hn métal A
1'état élémentaire. Les matériaux typiques convenant dans ce
cas sont certains acétates, halogénures, oxalates de métaux

BLCoss

Dans tous les cas 4tudids, on a déterniné qu'une nuclé-

ation supérieure des gaz injectds a lieu quand on maihtient une

matitre discontinue en particules telle qu'un métal ou unval-
liage, & une température supérjeure & son point de fusion, La
nucléation du gaz dissous & l'aide de la matidre discontinﬁer
en particules, qu'elle soit liquid: ou solide, permet de bendre
ltopérati -n indépendante de la température, avanfage importaﬂi
du point de vue technique. i

Bien que la grésseur des particules de la matidre en
particuleé ne soit pas considérée comme critique, la préférence
va en général aux particules fines. Il s'est révélé qu'une ma~
tidre plus fine que 177 microns, contensnt des particules de
llordre de moins de 0,01 micron & plus de 80 microns en moyenne,
est satisfaisante,

Ia metidre en particules est généralement utilisée 3
raison de 0,005 & 10% par rapport au poids du polymére, une
quantité préférée étant d'environ 0,1 & 3,5%. L'utilisation
de quantités appréciesblement moindres que le minimuﬁ susdit
produ;t un degré de nucléation moins satisfaisant, tandis que
l'utilisation de quantités appriciablemert au-deld du maximum
susdit tend 4 dégrader les propriétés diclectriquen el est
considérée comme moine pratique. 7 |

Le polymdre convenant pour la présente invention peut
8tre n'importe quel polymdre ou mélange de polymdres normale=

ment solide, obtenu par polymérisation ou par ecopolymérisation
- 7 - .
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- exemple du type représenté & la figure 1. e
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d'oléfines aliphétiques telles quo 1'éthyléne, le propyléne ou
des mélanges de ces composés, des oléfines aliphatiques haloe
génées, telles que le chlorure de vinyle, des hydrocarbures
aronatiques insaturés tels que le styréne, des esters insaturés
tels que le méthacrylate de méthyle etc...

Le gaz qui est utilisé dans la pratique de l'invention
doit &tre soluble dans le polyadre soumis & ¢xpansion, dans
les conditions de température et de pression A l'intérieur de
1'appareillagé utilisé dans le procédé; doit &tre moins soluble
dans le polymére epreés qu'ii & quitté l'appareillage et doit
8tre capeble de diffuser vers les surfaces des bulles & une
vitesse qui est compatible évec la'production de bulles par
nucléation, Tous les gaz ordinaircs remplissent ces conditions,
Les gaz appropriés & cet fin, gont l'argon, l'azote, 1l'hélium,
1'air, l'anhydride carbonique etc... le gaz ainsi utilisé est

mélangé sous unc pression de l'ordre de 35,16 & 175,78 kg/em2

vdans des conditione telles quc la matidére thermoplastique fondue

est saturée en principe,
On donnera maintenant un apergu général des procédés dé-

erits et des ordres de grandcur des paramdtres opératoires utl-

- lisés dans le présent nénoire.

Dans la pratique de la préscnte invention, on obtient

una dispersiun de matidre on particules dans le polymdre en
s

‘chargeant les ingrédiehte dans un appareil mélangeur approprié

_tel qu'un mélangeur de peinture etc... ¢t on les mélange soiw

gneusenent pendant plusicurs minutes. Aprés avoir obténq une

dispersion ou un nélange conplet, on introduit directer nt la L

composition dans la trémic d'nlimentation d'une extrudaqgﬁ;"ﬁar

I

.

- B -
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Ensuite, on charge la composition dang le cylindre de

1'extrudeuse qui & &té préchauffée a une température_léghrement

- supérieure au point de ramollissement du polymére, t&piquement

& une températurs de 100 & 150°C pour une golyoléfine tclle que

le polyéthylénc, le polymdre étant travaillé compldtement et

-déplacé le long du cylindre au moyen de 1la vis de 1'extrudeuae}
' TLes températures peuvent varier depuis le point de ramollisses

 ment Jusqu'd 1a température de décomposition du polymére ce qui

permet une grande latitude dans le choix des conditions opérae

“toires, Par allleurs, le procédé est indépendant du temps de

séjour et lce considérations pratiques dictent le choix.

Aprds avoir parcourw environ 1/4 de la longueur du cy=-

lindre 13, le¢ mélange devient fondu. Le nélange fondu continuef

:d’nvancer dans le cylindre et quand 11 approche de 1'origico’

:17. un gaz approprié, soluble dans le polymére est admis sous

pression, Le nmélange avance cnsuite vers la plaque & écran qui
reetreint son dcoulcment et eréec unc contre-pression laquelle

eat typiquenent de l’prdré de 70,31 & 421,86 kg/cm2 emp@chant

ainsi 1’cxpansion du gez injecté,

Quand le compositicn passe & travers la plaque A& écfan,

~plle est dirigée vers une Jection de moulage comprenant une

filidre et passe ensuite par un orifice dans une gone de pres-
sicn réduite, d*habitude & la pression atmosphdrigue, dang la~

quelle a licu la dissolution du gaz dissous et l'expansion du

,'polym%re.

Dans certaines applications, il est cormude de dise

:poeer le corps d¢ la filidre et la filitre de l'extrudcuse de

fagon telle que le produit cxtrudé quitte l'extrudeuso ¢t soit
enlcvé dans une dircetion perpendioulsire & 1'axe do 1la viss

Ce type de filidro cat ooniu so6us le nom de tdte diéquarre ot
i “ga

Al SR . dor it
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eat utilisé dans les procédés dans lesquels on déaire introduire
wn filament continu dans la filidre comme dens le ces dfun fil

conducteur.

La figure 2 est une vue en,coﬁpe d'une t8te d'équerre ,
typiquenent utilinde dans ce genre d'applications pour le gul=
page ou gainage des fils., Dans cette figure eat représenté un

ensenmble formant plague & deran 21, un fil 22, un-guide~-fil 23
ittt A2

et un mandrin pour le éuide-fil 24, Dans ce typc d'appareil, la

mat: tre thermoplastique fondue ost poussée & travers 1'ensenble

formant plaque 2 éeron et est conduite vers lec mandrin du guide-

fil ou le point 24 lequel est formérde fagon tellc que la con-
position s'écoule sur les cbtds du mandrin ct se rejoint du
c8té éloigné 2u point d'amende, L'enncau complet de matidre
s'écoule ensuite vers l'orifice do la filidre et roncontre
finalerment le fil. Ainsl, un tube dc matidroe plnstique est dd~-
posé sur le fil qui se ddplace continucllement & travers la
tBte d'équerre ¢t agit comme un mandrin de moulage ou de fore
nage interne.

Les exenples suivants illustroront nmicux la tochnique
déerito. |

| EYEMPLE I,

{a) 1,000 granmcs de granulesde polyéthyléna ayont un
-poidé spéeifique de 0,92 g/en3 & 20°C et un indiece de fusion
de 0,2 & 0,4 & 190°C et 10 g dc poudre de plomb dont les portie-

 cules ont une dinension nmoyenne d'environ 5 & 10 nicrons, sont

_dintroduits dans un nélangeur de peinture ct mélangés conpldte-

ment. Le mélange résultant est ensuite chargd dans la trénie
d'unc extrudeusc & vis du type représenté i la figure 1, lc

cylindre ayant été préchauffé & unc tempé}ature de ltordre de

- 210°C pres de la trémic & 250°C pris de 1l'orifice d'entrée du

w 10 -
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gaz & environ 260°C prés de la plaque & ééran, tandis qu'on y
fait passer de llargon sous une pressioh»derss,aﬁ kg/éme. La

plaque & écran situde & la sortiec du cylindre de 1'extrudeuse
gert & réduire 1l'dcoulenent de la solution fondue d'argon dans

le polyéthyléne, créant ainsi une contre-pressibn dtenviron

168,74 ke¢/cm2, hprds celd, le polyéthyline fondu passe Altra-
‘vérs la t8tc et la filidre de l'extrudcuse et débouche pa§ un

X 2 - .
orifice dans 1'atmosphdre dans laguclle 11 cst expansé pour for ™

mer une negse colluleire, Le polydéthyline résultant présente

une distribution uniforme de petites Qellulea deant le diamdtre-
moyen est infériour & 381 microns. )

(b) On répdte les opéraiions de l'exemple Ié sauf
qu'on utilise de 1l'azote & une pression de 42,19 kg/em2 et
gu'on maintient l'extrudcuse & des températures de 1'ordre de
300°C & l'arridre & 350°C & la tlte, ces températures dtant
supéricures au point de fusion du plomb, Le ﬁolyéthyléne ré-
sultant présente une disiribution uniforme de petités-cellules
dont le diamétre noyen est inféricur & 76,2 microns.

(e) Pour la comparaison, on répéte les opérations

de 1'exemple Ia mais en 1tab.once de poudre de plombe Le poly=
~éthyltne résultant est pauvrement aexpansé et présente une dis-

'-tributionoau hasard de soufflures plut8t que de celluies, ces

soufflures ayéﬁt un diandtrc moyen d'cnviron 1778 nicrons,
EXEMPLE IT,

(a) 1.000 g de polyéthyldne ayant un poids spécifique’
de 0,92 g/cm3 & 20°C et un indicc de fusion de 0,2 & 0,4 &
190°C et 35 g d'oxalate d'argent dont les particules 6nt uhe
dimehsion noyenne d'environ 20 nicrons sont introduits dans un
nélangeur de peinture et mélangés conpletencnt, ﬁe mélange rée

sultant ¢st ensuite chargé dans la trémie d'une extrudeuse A

P s L L e
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R S _vie du type représenté & la-figufeA1, le cylindre aysnt été

- préchauffé & une tempéfature de l’prdreydé 210°C prés de la
trémié 4 260°C prés de l'orifice d'entrée dﬁ gaz, tandis qu'on
y fait passer de 1‘argon sous une pression de 70,31 kg/cm2,

5 o i'la tempgfature étant d'cnviron 270°C»pfba de le plague & écrdn,
-ces températuree étant suffisartes pour causor 1a décomposition
"de 1l'oxalate d'argent. La plaque & édcran placée A la sgortie du
cylindré de lf'extrudeuse sert & restreindre 1l'écoulement de la

, o , solution fondue d'srgon dans le polyéthyldne créant ainsi une

3# 10 contre-breaaion de 125,15 kg/en2, Ensuite, le polyéthyline fordu

‘passg par la t&te et la filidre de l'extrudeuse et arrive par

un orifice dans l'atmosphdire dans laquelle 1l est expansé pour

;l o h V'rormer une masse cellulaire, Le polyéthylénc résultant préscnte

4 | | une distribution uniforme de fincs cellules dont le diamdtre

- 15 moyen est iﬁrérieur & 127 nicrons, |

4 ; (b) Pour la conmparaison, on répdtc les opérations de

l'exeﬁple IIa en 1l'absence d'oxalate d'argent., Le polyéthyldne
résultgnt présente des soufflures et les cellules sont tris peu
nbmbreuses‘mais trés grandes,

Q 20 ;\ : : Pour la commodité et la bridvetd, les exemples sul-

‘> vants sont exposés sous forne de tableaux, Chaque série de don=-

;”ff' A f - nées représente un exemplc indépendant dans loquel on a»suivi‘

S ¥ . la manitre de faire générale décrite ci-dessus. '
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~ .. IABLEAU 1.
Bzem- Matidre ther- Agent de .(Gas Pression Tenpérature om Pressicn 22marques
ple poplastique nucléation m%a gaz  Arridre Milieu T2te daans la
(g) {g) tg/em2) , {(fi-  t8te
Hitre) (kg/cm2)
3 Polyéthyline Hg.Cl Argon 42,19 184 297 298 116,01 Distributiom wmifore
e 272 :
1000 g 10 g me de fines cellules
. dont le dianttre
) moyen est de 203,2 -
€ . 254 nicrons
o2 4 Polyéthyline Néant Avgon 42,19 168 158 176 225,70 Un petit nombre do 3
AM 1000 g cellules dont le dia-
i métre moyen est de
<&@ 1219,2 microms
5 Polyéthyléne mmmnwm Argon A2,19 166 155 173 217,96 De nonbreuses fines
1000 g 10 g cellules dont le dia-t
métre moyen est de .
254 ~ 304,8 picrons 7
: '
6  Polyéthyline Ag pous- Arcon 55,25 208 252 257 168,74 Distribution unifor-
: sigre , me de fines ccllules
1000 g 10 g dont le diamétre
moyen est de 387 nmi-
crons
7 Folyéthyline Néant rfrgon 56,28 208 252 257 168,74 -Un wmw»ﬂ ncmbre de m
1000 ’ cellules dont le dine '
g mtre moyen est de :
1270 - 1718 nicrons
8 Folyéthyléne Zn pous- Azete A2,1¢ 250 288 294 70,31 ™ Distribution unifor-
sidre , me de fineg cellules
1000 g 10 g j dont le diamdtre
; moyen est de 127 -
M 203,2 s»nnvau
m
- SEE
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TARLEAT I (suite)
Exem- Matiére ther- -Agent de Gaz  Pieesion Température °C Pre ,wwon Remarg
ple noplesiique nucléation de gaz Arrikre I'ilieu T8te ambw ia e ues
() (g) (rz/cm2) (Ti- tlte
litre) (kg/cm?2 )
9 Folyéthyléne néant Azote 17,19 280 288 294 70,31 Un petit nombre de
1000 - : cellules dont le
= diandtre noyen est
de 1270 microns
e 10 Fclyéthyléne Hétal ~ hzote 0,31 209 250 238 70,31 Distributior unifor-
A\ 1000 g de S me de fines cellules
v ‘ Wood dont le diandtre
in 5¢ noyen est de 76,2
@ unicrons
11 Polyéthyldne Néant 1zota. 7C,31 209 230 238 70,31  Un petit nombre de
1000 : cellules dont le '
s “ diandtre moyen ést <
\ de 1016 nicrons 1..
12 Polyéthyléne Mo- . ,_ . . . . ;
1000 g Permalloy. Az.te 123,04 199 244 199 84,37 Distribution unifor- o
: 81 Ni | me de fines celluled 7
2% ¥o ... doat-le diamdtre < ary
175 Fe H noyen est e e3,4 -~ B
10 g ! 50,8 nicrons R e
» A A S
13 Teflon Pb azote €56,25 ~350  ~3T0 ~A3T0  ~4T5478 Distribution unifor- ‘.«\ LA “
Résine FEP  poudre , , b ne de fines amwwcwmm\ 4
5 & dont 'le diamdtre . .y
1000 g W moyen ost de 76,2/5%
A 152,4 microns . [ |
Teflon - ~Néant Azote £356,25 350 370 ~370 ~175,7%3 Un petit nombre de’
Résine FEP . o cellules dont’le /
_ . diandtre moyen est
1000 g de 381 microns .
! P ‘._\. 3 L w

j‘- " i
4
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e , TABLEAU I (suite)
Exem- Matilre ther- Agemt de  ‘§as Preseion  Température °C Pression Remarques
ple noplastique nucléation - .40 gam  Arridre Nilieu T8te dans la
(g) (e) . Gkefemi) (£i- tete
— T I Lidre) (e/cn2) .
15 Polystyrtne Sn ,.,..Mw&e 59,76~ 186 212 202 59,76 Bistribution unifor-
1000 g - poudre comoete R - A ue de fines cellules
10 g e - dont le diamdtre -
. LT L e pld - noyen est de 76,2 -
o W e Thest e T e S e . .. . 17,8 nicrons -
o2 16 Polystyrine Néant =~ Azgtc 61,87-%7 186 - 212 202 61,87 Un petit nonbre de -
le] i = dont le diasnttre
& noyen est de 762 =
) . ot 1016 nicroas
17 Polynétha- Sn Az.te 59,76 - 185 22 216 63,28 me‘nwwuznwow mnifor- !
crylate de poudre S , . . me de fines cellules ¥
néthyle 10 g dont le diandtre '
1000 g . noyen est de 76,2 -~
, 77,8 microms . . -
i8 Polymétha- Néant Azote 59,76 185 222 216 63,28 Un petit riombre de
crylate de : o : cellules dont le
néthyle diamdtre moyen est
" 1000 g de 762 — i016 nicrons
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'\L ' . © On réptte les opérations déerites dens 1eé exemples
' . ~ . précédents sauf qu'on utilise une filidrc A tfte d'équerre du
| type représenté & la figure 2, tendis qu'on y fait passer &
rff ‘ ' : ' - vitesse variable un fil conducteur en cuivre de calibre 19, de
' 5  diamdtre égal & 254 microns. De nouveau, pour la bridveté ot
la commodité, les résultats sont exposés sous forme de t ableaux,
- chaque série de données représentant un exemple indépendant,
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¢ o TABLEAU II )

o _ :
._,., 5 . Exen-  Hatidre ther- Agent de Gaz Pression Température °C Pression Vitesse Résul tate
" ple moplastique nucléation ur gasz ¥ilieu Plaque T&te dans la du fil C :
(g) (g) (kg 2n2) & écran ' (fi-  tete cm/sec.
. _Hére cn2
15 Polyéthyline FPb Argon 125,56 180 213 179 165,23 36,1 Distribution
poids spéci- poudre : o _ uniforne de
, fique = 10 ¢g : fines cellules,
0,92 g/cn3 + dimension noyen-
1000. g nicrons
= : _ . , = Expansion 20,0%
: SR 16 Polyéthyldne FPb Iélrart 126, 5€ 179 213 180 179,29 37,6 Distribution
i o , poids spéci- poudre , . uni fornie de
A fique = 10 g fines cellules,
. 0 0,92 ~g/en3 dinension noyen-
: - w 3 23°C ne 152,4 - 228,6
5 1000 g , nicrons '
. 3 Expansion 22,5% o
e 17 Polyéthyléne mmmowm Azote 126,56 179 212 17F 177,88 25,4 Distibution .
e poids spéci~- 10%g , , uniforme de i
: fique = fines cellules,
: 0,92 g/fcn3 dinension moyen-
- a. 23°C . ne 25,4 ~ 50,8
1000 g microns
I Expansion 34,2%
a 18 Polyéthylene Métal de Argon 126,56 179, 213 179 172,96 55,9 Distributior
. poids spéci- Wood : wiifornme de
fique = 10 g fines cellules,
N . 0,92 g/em3 dimension noyen-—
ok a 23°C ne 50,8 - 76,2
- 1000 g . microns
o Expansion 32,5%
) s S

*
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N TEBLEAU II (suite)

Exen- Matidre ther- Agent de Gaz Pression Ternpérature °C Pression Vitesse Résultats

el - - ple moplastique nucléation (e gaz Milieu Plaque T8te dans la du fil
, o _ (&} (g) (k2/cn2} . & écrmn (fi-  tbte en/sec,
M : . litre) fup/crm2)
19 Polyéthyléne 2Zn pous- Argon 126,56 180 214 179 185,62 %t  Distribution
, Foids spéci~ sitre , o . uniforme de
. fique = 10 g . | v fines cellules,
i 0,92 g/em3 o : " dinension noyen-
b ‘A 23°C B R . , S ne 127 - 177,8
: o) 1000 g : SR : : o - '~ nicrons
xs . DU o , Expansion 27,5%
o2 . 20 Polyéthyline . Sn Argou . 126,56 . 179 . 214 - 179 - 179;29 32,5 Distribution =~
7 gt Poids spéci- 10 g , _ : : _ uniforne de
. Pl fique = , , L . o fines cellules,
W 0,92 g/cu3 . L AR , - dimension moyen-
- & 23°C : , : . . - ne 203,2 microns,
i S - : 1000 g _ , o , Expansion 25,8%
. o 21 Polyéthyline Sa Argon 119,53 253 240 203 175,78 30 Distribution 1
o - , : Poids spéci- 10 g . , : A - uniforme de .
\ - fique = . . fines cellules,
\ 0,92 g/en3 : : dimension moyen-
i & 23°C , : ne 50,2 nmicrons
: 1000 g 4 o _ . Expansion 31,7%
22 Polyéthyléne Ag Ar;on 122,45 180 214 180 179,29 32 Distribution
" Poids spéci-~- 10 g : , : uniforne de
fique = : : : . , , * , fines cdlules,
0,92 g/em3 - - . - \ dinension moyen-
3 23°C s , A , © ne 152,4 - 203,2

1000 & s S o : - . " nicrons
. . o o n ( , | Expansion 26,5%
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TABLEAU IT (suite)

_ Penpérature °C Pression Vite )
ple moplastique nucléation de raz Vilieu Plague Tote dans 1a  dy wam . Résultats
: (g) (g) (kg/c.a2) adcran (fi-  t8te . \,OE\mmo.v ;
— : , Lere) Gke/em?)

23 Polyéthyléne Oxalate Azote 121,64 171 200 173 186,31 32 Distribution
Foids spéei~ d'argent uniforme de
fique = 10 g fines cellules,
0,92 m\omu " . dinension moyen-
a4 23°C ne 50,8 - 101,6
1000 g microns

24 Polyéthyldine Acdtate Azote 140,62 260 207 214 224,59 32 Distritution
Poids spéci- nercurique uniforme de-
fique = 10 g fines cellules,
0,92 g/em3 dinension noyen-
a 23°c ne 50,8 - 101,6
1000 g nicrons

25 ¥arlex 5000 Sn Argon 45,70 258 240 202 137,10 7,62 Distribution

. Poids spéci- 10 g : uniforne de
fique = , fines cellules,
0,96 g/cn3 dirension npoyen-
1000 ¢ ne 25,4 - 50,8
nicrons .
Expansion 28,7

26 Chlorure de Métal de  Azote 130,07 199 169 141 175,78 31 Distribution
palyvinyle Wood uniforme de
Foids spéci~ 10 g fines cellules,
fique = dinension noyen-
1,31 g/en3 ) ne 25,4 - 50,8

- 1000 g microns

27 - Polypropy- Oxalate Azote 98,43 209 220 190 140,62 25,4 Distribution

; l2ne mercurigue - uniforme de
Fcids spéeci- 10 g fines cellules,
fique = ‘dimension noyen-—
0,91 g/en3 ne 25,4 - 50,8
1000 g ricrons
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BEVENDICATIONS, -
1e= Procédé de préparation-d'uhe.hafiére'thermoplas~
tique'ceilulaire comprenant les étapes suivontes : chauffage
dé la matiére thermoplastique mélangée & un produit discontinu

en particules au-dessus de son point de ramollissemont sous la

~pression d'un gaz qui est soluble dané'la matidre thermoples-

tique et la saturant en principe ¢t cxtrusion de la composition

résultante dans une zone de basse pression, dane des conditions
telles que la matiére thermoplastique est sursaturée par rap-

port au gaz, caractérisé en ce que le produit discontinu en

~ particules présente une conductibilité therisique de l'ordre de

0,001 & 1,0 (cal)(emMsec)(em)(°C) et une chaleur spécifique

de l'ordrec de 0,003 & 043 cal/g tandis que le gaz quittant la
solution s'assenble en ndyaux aux endroits du produit en partie
cules,

2.~ Procédé suivant la revendication 1, caractérisé

en ce que le produit cn particules est présent & raison de

0,005 & 10% en poids de la matidre thermoplastique.
3,- Procédé suivant la revendication 2, caractérisé

en ce que lc¢ produit en particules cat présent & raison de 0,1

. 3.5% en poids de la matidre thermoplastique;

4.~ Procédé suivant 1'une ou l'autre des revendica~

tions 1 & 3, caractérisé en ce que le produit en particules est

~ sous forme liquide 2 le tenpérature de chauffage de la matidre

thermoplastique.

5= Procédé suivant l'une ou 1'autre des revencica-

tions 1 & 4, caractérisé en cc que le produit en pnrﬁictﬂes est

/
sous forme d'un métal élémentaire, les particules étant(plus

. Tines que 177 nicrons et ncsurant, de préfércence, 0,01 ﬂ 80

- microns en noyenne. I J
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6.~ Procédé suivant 1'une ou l'autre dee revendica—

: tﬂ)nd 1 & 4, caractérisé en ce que le produit en particules

eat ‘gous forme d'un alliage, les particulea étant plus fines
que 177 microns et mesurant, de préférence, 0,01 & 80 micrgna
en moyenne,

| Te= Procédé suivant 1l'une ou 1l'autre des revendica=
tions 1 & 4, caractérisé en ce que le produl§ en particuléa est
gous forme d'un conposé métallique capable de sc décomposér én

libérant un métal pendant le chauffage de la matidre thermoplas-

. fi@hé, lee particules étant plus finee que 177 microns et me-

surant de préférence, 0,01 & 80 microns en noyenne,

8.~ Procédé suivant J'une ou l'autre des revendica-
tions précédentes, caractérisé en ce que la matidre thermbplas-
tiqua cellulaire esfvdéposée directement par extrusion autour -
d'un conductecur électrique.

9.~ Hatidre thermoplastique cellulaire préparée par
le procédé suivent 1'une ou 1l'autre des revendications précé-

dentes,
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