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Procédé de préparation d’un matériau polymérique
cellulaire et prémélanges utilisables pour la préparation
de ce matériau

La présente invention concerne un procédé de préparation de
matériaux polymériques cellulaires, notamment de mousses de
polyuréthane, mettant en oeuvre un agent gonflant physique au
potentiel destructeur de 1’ozone (ODP) nul, réalisable & pression
modérée. Elle concerne aussi des prémélanges utilisables pour la
préparation de mousses de polyuréthane.

Dans les procédés de préparation de matériaux polymériques
cellulaires, tels que des mousses de polyuréthane, le trichloro-
fluorométhane (CFC-11), le dichlorodifluorométhane (CFC-12) et
dans une moindre mesure, le chlorodifluorométhane (HCFC-22), le
trichlorotrifluoroéthane (CFC-113) et le dichlorotétrafluoro-
éthane (CFC-114) ont été pendant longtemps utilisés comme agents
gonflants. En raison de sa trés faible conductibilité thermique,
le CFC-11 permet d’obtenir des mousses de polyuréthane rigides
particuliérement isolantes, lesquelles sont utilisées intensi-
vement comme isolants thermiques, notamment dans les domaines du
bitiment, de la réfrigération et des transports.

Toutefois, les chlorofluoroalcanes complétement halogénés
(CFC) traditionnellement utilisés comme agents gonflants sont
aujourd’hui suspectés de provoquer la destruction de la couche
d’ozone stratosphérique. L’influence qu’un produit peut avoir
sur la couche d’ozone est quantifiée par son potentiel
destructeur de l’ozone (ODP) et est exprimée relativement & 1’0DP
du CFC-11.

Les hydrofluoroalcanes exempts de chlore ou de brome sont
jnertes vis-a-vis de la couche d’ozone et ont dés lors été
proposés comme agents gonflants dans la fabrication de matériaux
polymériques cellulaires. C’est ainsi que dans la demande de
brevet WO 91/12289 (DOW CHEMICAL), on propose de préparer une

mousse de polyuréthane rigide & cellules fermées en présence d’un



10

15

25

ne2n1151

agent gonflant physique comprenant un polyfluorocarbure en Cy-Cg
qui ne contient pas d’atomes de chlore ni de brome. Dans cette
demande de brevet, le 1,1,1,2-tétrafluoroéthane (HFC-134a) est
préféré. Dans les exemples, le HFC-134a est mis en oeuvre
conjointement avec au moins 50 % molaire de dioxyde de carbone,
généré par la réaction d’eau avec l'isocyanate.

Dans le brevet US-4945119 (DOW CHEMICAL) et dans la demande
de brevet EP-477920 (ECP ENICHEM POLIMERI), on utilise, pour la
fabrication de mousses de polyuréthane, des agents gonflants
comprenant des hydrofluoroalcanes. Parmi les hydrofluoroalcanes
cités, le 1,1,1,2-tétrafluoroéthane est chaque fois préféré.

Le 1,1,1,2-tétrafluoroéthane présente cependant certains
inconvénients. Il est gazeux dans les conditions normales de
température et de pression (point d’ébullition a4 pression atmos-
phérique = - 26,5 °C). Sa solubilité dans les polyols ou dans
les isocyanates mis en oeuvre pour la préparation des mousses de
polyuréthane, ainsi que dans le polystyréne, est trés faible. A
pression atmosphérique et température ambiante, la quantité de
HFC-134a dissoute dans un polyol classique est de l’ordre d’a
peine 2 & 5 % en poids, quantité insuffisante pour obtenir des
matériaux polymériques cellulaires de densité adéquate. Certes,
a pression plus élevée, des quantités plus importantes peuvent
atre dissoutes dans le polyol. Cela impose toutefois de recourir
a un équipement approprié et cofiteux, comportant généralement des
installations de stockage et de mélange pressurisées. Lorsque le
1,1,1,2-tétrafluoroéthane est utilisé comme agent gonflant, on
observe fréquemment un phénoméne de moussage immédiat lors de la
formation de la mousse polymérique, connu sous le vocable anglo-
saxon "frothing", 1ié & la trop rapide vaporisation de 1l’agent
gonflant. Ce phénoméne de moussage rend la fabrication des
matériaux cellulaires plus difficile et en limite les appli-
cations possibles. On cbserve par ailleurs fréquemment 1'appa-
rition de crevasses dans les mousses ée polyuréthane fabriquées
en utilisant du 1,1,1,2-tétrafiuoroéthane comme agent gonflant.
Un autrz inconvéniant de lfutilisation du 1,1.1,2-térrafluoro-

éthane comme agent gonflant es® lié a la formation d’une
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proportion pouvant étre importante de cellules ouvertes dans les
matériaux cellulaires. Ces différents inconvénients sont &
l’origine d’une augmentation de la conductibilité thermique des
matériaux cellulaires obtenus avec le 1,1,1,2-tétrafluoroéthane
et d’une chute de leur résistance mécanique.

La présente invention a pour objet un procédé de préparation
de matériaux polymériques cellulaires mettant en oeuvre un agent
gonflant physique dont 1’impact sur la couche d’ozone est nul et
qui ne présente pas les inconvénients sus-mentionnés.

La présente invention concerne un procédé de préparation
d’un matériau polymérique cellulaire selon lequel on traite une
composition & expanser en présence d’une composition d’expansion
physique, qui se caractérise en ce que la composition d’expansion
comprend du 1,1,2-trifluoroéthane (HFC-143).

Par composition d’expansion physique, on entend désigner un
composé volatil ou un mélange de composés volatils qui sont
sensiblement inertes chimiquement vis-a-vis des matériaux
polymériques ou de leurs monoméres précurseurs et qui, par
passage & l’état gazeux, sont capables de provoquer une expansion
volumique desdits matériaux. Par la suite, un tel composé
volatil est appelé agent gonflant physique.

Contrairement aux autres fluoroéthanes, tels le
1,1,1,2-tétrafluoroéthane, qui ne permettent pas, lorsqu’ils sont
utilisés comme seuls agents gonflants physiques, d’obtenir des
matériaux polymériques cellulaires satisfaisants, il a été
trouvé, de maniére surprenante, que le 1,1,2-trifluoroéthane est
un excellent agent gonflant physique pour la production de
matériaux polymériques cellulaires, en particulier pour ceux a
base de polyuréthane. La qualité des matériaux polymériques
cellulaires produits en utilisant cet agent gonflant physique est
sensiblement identique & celle des produits obtenus convention-
nellement, par exemple a 1’aide de CFC-11.

En raison de l’absence de chlore dans sa structure molécu-
laire, le 1,1,2-trifluoroéthane présente l’avantage de posséder
un ODP nul.

Dans le procédé selon l’invention, la composition
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d’expansion physique peut étre constituée uniquement de
1,1,2-trifluoroéthane. De préférence, elle comprend en outre un
ou plusieurs autres agents gonflants physiques. La composition
d’expansion physique comprend cependant toujours au moins 10 %
molaire de 1,1,2-trifluoroéthane, de préférence au moins 20 %
molaire de 1,1,2-trifluoroéthane. De maniére particuliérement
préférée, elle en contient au moins 40 % molaire.

L’autre agent gonflant est le plus souvent un hydrochloro-
fluoroalcane choisi parmi le 1,1-dichloro-1l-fluoroéthane, le
1-chloro-1,1-difluoroéthane, le chlorodifluorométhane et un
hydrofluoroalcane autre que le 1,1,2-trifluoroéthane, répondant a
la formule générale CyFH(9x,7_z) dans laquelle x représente un
nombre entier de 1 & 4 et z un nombre entier de x+1 & 2x+1l. Des
hydrofluoroalcanes répondant & la formule générale CyFzH(9x.2.2)
qui peuvent avantageusement étre mis en oeuvre comme agents
gonflants physiques autre que le 1,1,2-trifluoroéthane dans le
procédé selon 1’invention sont notamment le difluorométhane, le
1,1-difluoroéthane, le 1,1,1-trifluoroéthane, le 1,1,1,2-tétra-
fluoroéthane, le pentafluoroéthane, le 1,1,1,3,3-pentafluoro-
butane ou le 1,1,1,4,4,4-hexafluorobutane, Des mélanges de ces
autres agents gonflants peuvent également étre utilisés. Parmi
ces autres agents gonflants, ceux étant ininflammables sont
préférés. Les hydrofluoroalcanes sont particuliérement préférés.
Le 1,1,1,2-tétrafluoroéthane est tout particuliérement préféré.
Une composition d’expansion physique tout particulierement
préférée dans le procédé selon 17invention comprend un mélange de
1,1,2-trifluoroéthane et de 1,1,1,2-tétrafluoroéthane. Dans
cette composition d’expansion physique tout narticuliérement

référée, le rapport molaire 1,1,1,2-tétrafluoroéthane /
P pp

L
n
t

1,1,2-trifluoroéthane est généralsament supériaur a 0,i. Il
de préférence supérieur a 0,3. De maniére particuliérement
praférée, il est supérieur & 0.5. Ce rappor: molaire
1,1,1,2-tétrafluoroéthane / 1 1, 2-trifluoroechane est
généralement inférieur a 9. I est de prérferance inferisur a 5.
De mani3ra particulidrement or2férée, il est inférieur a 3. Les

rapports molaires de 0.8 a 2 sont tout particuliérement preféreés.
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Lorsque la composition d’expansion physique comprend un
agent gonflant autre que le 1,1,2-trifluoroéthane ininflammable,
la proportion entre le 1,1,2-trifluoroéthane et cet agent
gonflant est de préférence réglée de maniére telle que la
composition d’expansion soit ininflammable.

Dans le procédé selon l’invention, les matériaux
polymériques cellulaires sont obtenus par mise en contact intime
de la composition d’expansion avec une composition 4 expanser.
Selon la nature des matériaux cellulaires fabriqués, la
composition & expanser renferme soit des monoméres réactifs,
formant le matériau polymérique par polymérisation, soit le
polymére d’ores et déja synthétisé. La composition a expanser
peut renfermer divers additifs, tels que des surfactants, des
stabilisants, etc. Lorsque la composition & expanser contient
les monoméres réactifs, elle renferme généralement en outre
d’autres additifs utiles & la polymérisation.

Dans certains cas, tels que dans les procédés de préparation
de mousses de polyuréthane, on peut, a titre auxiliaire, recourir
en outre & un agent gonflant chimique constitué d’un composé
gazeux généré chimiquement in situ, dans la composition a
expanser, par la réaction de précurseurs de ce composé gazeux i
avec certains constituants précurseurs du matériau polymérique. B
Le dioxyde de carbone, généré par réaction de l’eau avec un exces
d’isocyanate, est un agent gonflant chimique préféré. Par
rapport aux procédés antérieurs, le procédé selon 17invention
permet d’obtenir des matériaux polymériques cellulaires de trés
bonne qualité au moyen d’agents gonflants physiques ayant un oDP
nul, sans devoir mettre conjointement en oeuvre un agent gonflant
chimique en proportion majoritaire. La proportion d’agent
gonflant chimique dans la composition du gaz occupant les
cellules des matériaux polymériques cellulaires obtenus par le
procédé selon l’invention peut varier dans de larges mesures.
Habituellement, elle ne dépasse pas 50 % molaire. De préférence,
elle ne dépasse pas 40 % molaire. De maniére particuliérement
préférée, elle ne dépasse pas 35 % molaire. Lorsque le procédé

selon 1’invention est appliqué & la préparation de mousses de
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polyuréthane, la proportion molaire de ces agents gonflants
chimiques dans la composition du gaz occupant les cellules des
mousses est le plus souvent supérieure a 5 % molaire, de
préférence, supérieure & 10 % molaire.

La composition d’expansion physique est mise en oeuvre dans
le procédé selon 1’invention en une quantité adaptée a la densité
du matériau polymérique cellulaire que 1’on cherche & obtenir.

I1 est possible de préparer, grace au procédé selon 1/invention,
des matériaux polymériques cellulaires de demnsité variant entre
10 et 200 kg/m3, de préférence entre 15 et 100 kg/m3, de maniére
particuliérement préférée entre 20 et 80 kg/m3. La quantité de
la composition d’expansion physique & mettre en oeuvre dans le
procédé selon l’invention varie aussi selon la nature du matériau
polymérique, selon la technique utilisée pour la mise en forme du
matériau, selon que la mousse désirée est une mousse rigide ou
flexible, etc. Généralement, la quantité de la composition
d’expansion physique & mettre en oeuvre peut étre facilement
déterminée par 1’homme du métier. En régle générale, la compo-
sition d’expansion physique est avantageusement présente en
quantité de 0,5 & 20 % du poids total de la composition a
expanser et de la composition d’expansion physique. De préfé-
rence, la composition d’expansion physique est présente en
quantité de 1 & 18 % du poids total de la composition a expanser
et de la composition d’expansion physique. De maniére particu-
liérement préférée, elle est présente en quantité de 1,54 15 %
du poids total de la composition a expanser et de la composition
d’expansion physique. De maniére tout particuliérement préférée,
elle est prasente en guantité de 2 3 12 % du poids total de la
composition i expanser et de la composition d’expansion physique.

L‘empioi de compositions d’expansion physigque selon
1’invention est possible dans les différents procédés de prépa-
ration de ma-ériaux polymériques cellulaires, sotamment dans les
arocidés connus de nréparacion de mousses polymérigues dans
lesquels les réactifs monomériques sont d’abord mélangés avec la
composiiion <’ 2zpancion phvsigque, 2ventuellemen: conserveés sous
forme :ie priméianges. puis znsuite polymerisés, le caractérs

axothermique de la s2action entrainan: la vaporisation de 1a
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composition d‘expansion physique, ce qui provoque 17expansion du
matériau polymérique. L’emploi des compositions d’expansion
physique selon l’invention est aussi possible dans d'autres
procédés d’expansion connus, consistant en 1’injection sous
pression de la composition d’expansion physique a l’état liquide
dans le matériau polymérique, suivie d’une décompression qui
provoque le passage de la composition d’expansion physique sous
forme gazeuse et, de ce fait, 1’expansion du matériau
polymérique.

A titre d’exemples de matériaux polymériques cellulaires qui
peuvent étre produits par le procédé selon 1’invention, on peut
mentionner les matériaux suivants : les polyuréthanes, les poly-
amides, les polysulfones, les polyoléfines, telles que le poly-
éthyléne et le polypropyléne, le polystyréne, le polycarbonate,
le polyéthyléne téréphtalate, le polychlorure de vinyle, les
résines phénoliques, et les copolyméres de ces différents
matériaux. Différentes techniques de mise en oeuvre bien connues
permettant de fabriquer ces matériaux cellulaires sont décrites,
par exemple, dans "Encyclopedia of Polymer Science and
Engineering", Vol. 3, 1985, pages 1 a 60.

Le procédé selon l’invention peut avantageusement étre
appliqué & la préparation de polystyréne cellulaire. On a en
effet observé que le 1,1,2-trifluoroéthane présente une
solubilité satisfaisante dans le polystyréne. Des matériaux
cellulaires en polystyréne peuvent étre préparés en mettant en
oeuvre des méthodes conventionnelles d’extrusion. Typiquement,
une composition d’expansion physique comprenant du
1,1,2-trifluoroéthane est injectée sous pression dans un flux de
polystyréne plastifié par chauffage, & 1’intérieur d’une
extrudeuse, la décompression obtenue & la sortie de 1’extrudeuse
entrainant le passage de l’agent gonflant physique sous forme
gazeuse et, de ce fait, l’expansion du polystyréne par soufflage.

Dans la production de mousses de polystyréne, la composition
d’expansion physique est typiquement mise en oeuvre a raison de 5
a 20 % du poids du polymére.

Des résultats particuliérement intéressants ont été obtenus
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lorsque le procédé de 1’invention est appliqué a la préparation
de mousses de polyuréthane. On a en effet observé que le
1,1,2-trifluoroéthane est particuliérement soluble dans les
polyols mis en oeuvre dans la préparation des mousses de
polyuréthane., On peut dés lors obtenir des matériaux cellulaires
de densité souhaitée sans devoir travailler a une pression
élevée. Le phénoméne de moussage (frothing) est trés limité,
voire inexistant. De plus, les mousses obtenues par le procédé
selon 1’invention possédent une proportion de cellules ouvertes
trés faible, voire nulle. Il en résulte 1’obtention aisée d’un
matériau cellulaire présentant une conductibilité thermique
faible et une résistance mécanique élevée.

De maniére trés surprenante, on a observé en outre, dans la
préparation de mousses de polyuréthane, que lorsque la compo-
sition d’expansion physique comprend un mélange de
1,1,2-trifluoroéthane et de 1,1,1,2-tétrafluoroéthane, la
quantité de 1,1,1,2-tétrafluoroéthane dissoute dans le polyol, a
température et pression identiques, est plus importante que
lorsque ce produit est utilisé seul. Il en résulte que le
procédé de l’invention permet de préparer des mousses de
polyuréthane d’excellente qualité de maniére plus aisée que les
procédés dans lesquels le 1,1,1,2-tétrafluoroéthane est le seul
hydrofluoroalcane utilisé comme agent gonflant physique.

Par polyuréthane, on entend désigner aux fins de la présente
invention tous les polyméres issus de la réaction de polyols et
d’isocyanates comprenant des fonctions uréthanes :

0
LI
“NHTCTO"T

Le vocable "polyuréthane" englobe donc les polyméres issus
de la réaction de polyols et d’isocyanates qui contiennent outre
des fonetions urdthanes d’autres types de fonctions, telles que

par exemple des fonctions isocyanuriques



10

15

20

25

(D

D
o
O
U1

habituellement désignés sous le vocable "polyuréthane modifié" ou
"polyisocyanurate". Il est bien connu que 1’obtention de
polyuréthane ou de polyuréthane "modifié" dépend essentiellement
de 1l’excés d’isocyanate mis en oeuvre.

Selon 1’invention, les mousses de polyuréthane telles que
définies ci-dessus sont obtenues par réaction et expansion de
polyols et d’isocyanates en présence des ingrédients usuels bien
connus de 1’homme de l’art et de la composition d’expansion
physique. Une large gamme de polyols déja divulgués dans l’art
antérieur peut étre utilisée, comprenant notamment les polyéthers
polyols et les polyesters polyols. De méme, une large gamme
d’isocyanates déja divulgués dans l’art antérieur peut étre
utilisée dans le procédé de l’invention. Des isocyanates
classiquement mis en oeuvre sont, par exemple, des isocyanates
aliphatiques, tels que le diisocyanate d’hexaméthyléne et des
isocyanates aromatiques, tels que le diisocyanate de tolyléne ou
le diisocyanate de diphénylméthane (MDI).

Comme il est bien connu, la réaction de polymérisation
nécessite la présence d’un catalyseur. N’importe quel catalyseur
habituellement utilisé dans les procédés antérieurs de prépa-
ration de mousses de polyuréthane convient au procédé selon
1’invention. On peut citer les composés aminés comme, par
exemple, la N,N-diméthylcyclohexylamine (DMCHA), la N-méthyl-
morpholine (NMM), la N,N-diméthylbenzylamine (DB), la triéthyl-
amine, la N,N,N’,N’-tétraméthylénediamine, la diméthyléthanol-

amine, la triéthylénediamine ou encore les composés de métaux
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jourds comme des composés d’étain ou de plomb. En général, la
quantité de catalyseur utilisée varie d’environ 0,05 % a environ
2 % en poids par rapport a la quantité de polyol mis en oeuvre.

Fn fonction des caractéristiques désirées pour le matériau
cellulaire, de nombreux autres additifs peuvent étre incorporés
dans la composition & expanser, notamment de 1’eau, des stabi-
lisants, des surfactants comme des huiles de silicone, des agents
réticulants, comme la glycérine, des agents plastifiants, des
agents antioxydants et des agents retardateurs de flamme.

La quantité d’eau mise en oeuvre est adaptée a4 la proportion
de dioxyde de carbone souhaitée dans la composition du gaz
occupant les cellules des mousses obtenues par le procédé selon
1’invention. )

Lorsque le procédé selon 1/invention est appliqué aux
mousses de polyuréthane, celles-ci sont préparées par réaction
des monoméres (polyols et isocyanates) contenus dans la compo-
sition & expanser, avec les différents additifs, dans les
proportions requises, en présence de la composition d’expansion
physique. En pratique, il est commode de mettre en oeuvre des
prémélanges dans lesquels la composition d’expansion physique et
divers additifs sont combinés avec un des monoméres réactifs, le
plus souvent avec le polyol, éventuellement conservés sous cette
forme pendant un certain temps, puis mélangés avec l’autre
monomére réactif juste avant la préparation de la mousse. Les
réactions de polymérisation, d’expansion et de durcissement et
les conditions dans lesquelles sont menées ces réactions sont
bien connues dans 1/art antérieur et ne sont quasiment pas
affectées par l’utilisation de 1,1,2-trifluoroéthane comme agent
gonflant physique.

L’invention concerne également des prémélanges utilisables
pour la préparation de mousses de polyuréthane, comprenant au
moins un polyol et une composition d’expansion physique, qui se
caractérisent en ce que la composition d‘expansion physique
comprend du 1,1,2-trifluoroéthane. Les prémélanges selon
1'iavention peuvent &ventuellement comprandrs i’autr2s agents

gonilants, tels que définis pius haut.
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Les polyols compris dans les prémélanges selon 17invention
sont typiquement les polyols classiquement mis en oeuvre dans la
préparation de mousses de polyuréthane, tels que des polyéthers
polyols et des polyesters polyols.

Classiquement, les prémélanges selon 1’invention peuvent
comprendre en outre divers additifs choisis parmi les catalyseurs
de polymérisation, les stabilisants, les surfactants tels que les
huiles de silicone, les agents réticulants tels que la glycérine,
les agents plastifiants, les agents antioxydants et les agents
retardateurs de flamme.

La composition d’expansion physique constitue généralement
de 1 & 30 %, de préférence de 2 & 25 %, du poids du prémélange.

Les prémélanges selon 1l’invention présentent, 4 méme
quantité molaire globale de la composition d’expansion physique,
une tension de vapeur trés nettement inférieure & celle de
prémélanges renfermant du 1,1,1,2-tétrafluoroéthane comme seul
agent gonflant physique. Leur manipulation et leur stockage s’en
trouvent fortement facilités.

Les exemples 1 et 2 suivants illustrent 1’/invention. Les
exemples 3c et 4c ont été réalisés a titre de comparaison.
Exemples 1-4c

Dans 1’exemple 1, une mousse de polyuréthane rigide a été
préparée au départ d’une composition comprenant un diisocyanate
de diphénylméthane polymérique DESHODUR 44V20 commercialisé par
BAYER, un polyol aminé ARCOL<:)377O commercialisé par ARCO, un
surfactant siliconé TEGOSTABB 1048 commercialisé par
Th. GOLDSCHMIDT, de la N-méthylmorpholine (NMM), de 1l’eau et une
composition d’expansion constituée exclusivement de 1,1,2-tri-
fluoroéthane. Le diisocyanate de diphénylméthane (MDI) et le
polyol ont été introduits dans des rapports tels que l’index soit
de 110.

Dans 1’exemple 2, la composition d’expansion physique est
constituée de 1,1,2-trifluoroéthane et de 1,1,1,2-tétrafluoro-
éthane.

A titre de comparaison, dans 1l’exemple 3c, la composition

d’expansion a consisté en 100 % de 1,1,1,2-tétrafluoroéthane et,
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dans l’exemple 4c, en 100 % de trichlorofluorométhane.

Les mousses ont été préparées par ajout progressif de la
composition d’expansion physique préalablement liquéfiée par
refroidissement, au mélange de tous les ingrédients 4 1’exception
du MDI, préalablement refroidi & - 28 °C. Dans 1’exemple 2, le
1,1,2-trifluoroéthane a d’abord été ajouté, puis ensuite le
1,1,1,2-tétrafluoroéthane.

Dans l’exemple 3¢, du 1,1,1,2-tétrafluoroéthane a été ajouté
en large excés, de maniére & atteindre la limite de solubilité du
1,1,1,2-tétrafluoroéthane dans le polyol.

Aprés addition de la composition d’expansion, la température
du prémélange était, dans chaque cas, d’environ - 7 °C. La
quantité d’agent gonflant physique dissoute dans le prémélange a
été mesurée par pesée.

Le MDI, préalablement refroidi & environ 3 °C, a ensuite été
ajouté au prémélange. La composition obtenue a été mélangée
intimement pendant 25 secondes au moyen d’un agitateur de type
multipale tournant & 1600 tours par minute, puis transvasée dans
un moule & expansion libre.

Les formulations mises en oeuvre, les paramétres de réacti-
vité, la teneur en agents gonflants dans la mousse et les
propriétés des différentes mousses obtsnues sont rassemblés au

tableau I.
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TABLEAU I
EXEMPLE N° 1 2 3c 4e
FORMULATION (parts en poids)
MDI DESMODUR 44V20 141,5 |141,5 |141,5 141,5
Polyol ARCOL 3770 100 100 100 100
Silicone TEGOSTAB B 1048 2 2 2 2
Eau 1 1 1 1
NMM 3,5 3,5 3,5 3,5
1,1,2-trifluoroéthane 13,2 10 - -
1,1,1,2-tétrafluoroéthane - 10,5 7,5 -
trichlorofluorométhane - - - 28
REACTIVITE
Temps de créme, sec 37 40 40 19
Temps de fil, sec 66 110 72 50
Temps de montée, sec 105 160 98 80
Temps hors colle, sec 95 140 85 65
Temps de durcissement, min 4 4,5 5 4,5
CARACTERISTIQUES DES MOUSSES
Densité, kg/m3 33,3 | 32,0 | 51,6 | 32,4
Quantité d’agent gonflant
dans la mousse (g/kg mousse)
Dioxyde de carbone (1) 9,5 9,1 9,5 8,8
1,1,2-trifluoroéthane (2) 50,6 18,3 - -
1,1,1,2-tétrafluoroéthane(2)| - 26,3 20,3 -
Conductibilité thermique,
W/m.K
aprés 1 jour a temp.amb. 0,023| 0,024/ 0,024; 0,020
7 jours & 50 °C 0,027 0,028 0,028} 0,024
21 jours & 50 °C 0,030| 0,0307 0,030 0,027

(1) quantité théorique; (2) quantité mesurée
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Une comparaison des résultats des exemples 1 et 2 avec ceux
de 1’exemple 3c fait apparaitre l’avantage lié a lrutilisation
d’une composition comprenant du 1,1,2-trifluoroéthane pour ce qui
concerne la légéreté de la mousse produite.

Une comparaison des résultats des exemples 2 et 3c montre
que, lorsque 1l’agent gonflant physique comprend un mélange de
1,1,2-trifluoroéthane et de 1,1,1,2-tétrafluoroéthane, la
quantité de 1,1,1,2-tétrafluoroéthane dissoute dans le
prémélange, & température et pression identiques, est plus impor-
tante qu‘en absence de 1,1,2-trifluoroéthane. De méme, la
quantité de 1,1,1,2-tétrafluoroéthane incorporée dans la mousse
est plus importante en présence de 1,1,2-trifluoroéthane.

Ces exemples montrent que, dans des conditions identiques de
température et de pression, il est possible, de préparer des
mousses de polyuréthane de densité satisfaisante au moyen de
HFC-143 ou d’un mélange de HFC-143 et de HFC-134a, comme agent
gonflant physique. Cela n’est par contre pas possible avec du

HFC-134a seul.
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REVENDICATIONS

1 - Procédé de préparation d’un matériau polymérique
cellulaire selon lequel on traite une composition & expanser en
présence d’une composition d’expansion physique, caractérisé en
ce que la composition d’expansion comprend du 1,1,2-trifluoro-

éthane.

2 - Procédé selon la revendication 1 caractérisé en ce que
la composition d’expansion comprend en outre un hydrochloro-
fluoroalcane ou un hydrofluoroalcane autre que le 1,1,2-tri-

fluoroéthane.

3 - Procédé selon la revendication 2 caractérisé en ce que
17hydrofluoroalcane autre que le 1,1,2-trifluoroéthane répond a
la formule générale CyF H(9y,7_z) dans laquelle x représente un

nombre entier de 1 & 4 et z un nombre entier de x+1 a 2x+1.

4 - Procédé selon la revendication 3 caractérisé en ce que

1'hydrofluoroalcane est le 1,1,1,2-tétrafluoroéthane.

5 - Procédé selon la revendication 3 caractérisé en ce que
la composition d’expansion comprend le 1,1,2-trifluoroéthane et
le 1,1,1,2-tétrafluoroéthane dans un rapport molaire
1,1,1,2-tétrafluoroéthane / 1,1,2-trifluoroéthane compris entre
0,1 et 9.

6 - Procédé selon l’une quelconque des revendications 1 & 5,

caractérisé en ce que la composition d’expansion est présente en
quantité de 0,5 & 20 % du poids total de la composition a

expanser et de la composition d’expansion.

7 - Procédé selon une quelconque des revendications 1 a 6
dans lequel le matériau polymérique cellulaire est une mousse de

polyuréthane.

8 - Procédé selon une quelconque des revendications 1 & 7
dans lequel le matériau polymérique cellulaire est une mousse de

polystyréne.
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9 - Prémélanges utilisables pour la préparation de mousses
de polyuréthane, comprenant au moins un polyol et une composition
d’expansion physique, caractérisés en ce que la composition

d'expansion comprend du 1,1,2-trifluoroéthane.

10 - Prémélanges selon la revendication 9 caractérisés en ce
que la composition d’expansion constitue de 1 a 30 % du poids du

prémélange.
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