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Description
Titre de l'invention : Procédé de formation d’une couche mi-
croporeuse €lectroconductrice hydrophobe utile a titre de couche de
diffusion de gaz

Domaine technique
[0001]  La présente invention concerne un procédé de formation d’une couche microporeuse
électroconductrice apte a former une couche de diffusion de gaz a I’image de celles

mises en ceuvre dans les cellules constituant les piles a combustible.

Technique antérieure

[0002]  Pour rappel, une pile a combustible est formée par une unique cellule ou bien un em-
pilement de plusieurs cellules de pile a combustible et une cellule est classiquement
composée de deux électrodes séparées par un €lectrolyte échangeur d’ions, I’ensemble
étant pris en sandwich entre deux plaques bipolaires. Typiquement, ces électrodes
comprennent une couche active, chargée en catalyseur ol se passe la réaction électro-
chimique, et une couche de diffusion de gaz. Cette couche de diffusion de gaz, insérée
entre les couches actives (anode, cathode) et les canaux de distribution de réactifs (H,,
air ou O,), consiste en une structure poreuse, €lectroconductrice, et est généralement a
base de carbone. Elle assure de multiples roles (contraintes mécaniques, transport O, et
H, des canaux vers les couches actives, gestion de I’eau (liquide et/ou vapeur) de la
cathode vers les canaux, transport des €lectrons...).

[0003]  Ainsi, les performances d’une pile a combustible sont fortement conditionnées par
les propriétés de la couche de diffusion de gaz, qui est déterminante d’une part pour
I’alimentation de la couche active en combustible ou comburant, et d’autre part pour le
transfert des électrons de la couche active a la plaque bipolaire.

[0004]  Or, au cours de certaines réactions €lectrochimiques, de 1’eau est formée, ce qui peut
générer un phénomene de noyage préjudiciable aux performances de la pile a com-
bustible. Plus précisément, lorsqu’un phénomene de noyage a lieu, la diffusion des gaz
jusqu’a I’électrode est ralentie voire bloquée. Ce phénomene augmente en particulier
lorsque les pores de la couche de diffusion de gaz se remplissent d’eau liquide et est
donc exacerbé lorsque la cellule est soumise a une humidité relative plus €levée. Le
courant maximal que peut fournir une cellule est donc dépendant du mécanisme de
diffusion des gaz vers I’€lectrode.

[0005]  Pour limiter I’effet indésirable de ce phénomene de noyage, il est déja proposé
d’utiliser, a titre de couche de diffusion de gaz, une couche microporeuse électrocon-
ductrice (MPL) hydrophobe supportée sur un substrat de type par exemple carbone

fibreux.



[0006]

[0007]

[0008]

[0009]

[0010]

Selon une premiere variante, cette couche microporeuse électroconductrice hy-
drophobe est composée de polytétrafluoroéthylene (PTFE) dans lequel sont dispersées
des particules de carbone voire des fibres de carbone broyées ou élaborées en phase
vapeur (FR 3 028 352) nécessaires a la conduction électrique. Elle est typiquement
formée par dépdt sur un support carboné d’une dispersion de PTFE et de particules de
carbone en solution aqueuse puis traitement thermique, de type frittage, du dépot
formé, a une température supérieure a 200°C, généralement de I’ordre de 350°C (FR
3 028 352). Pour des raisons évidentes, cette étape de frittage peut €tre contraignante

en termes de cofit et de mise en ceuvre.
Dans une seconde variante, la dispersion déposée sur le support comprend un

polymere de polyfluorure de vinylidene dissous dans un solvant organique (FR 2 755
541). La couche microporeuse (MPL) est alors obtenue par coagulation du dépot formé
selon un procédé d’inversion de phase permettant de contrdler les propriétés de la
couche microporeuse (Bottino et al, International Journal of Hydrogen Energy, 40,
2015, 14690-14698). Cette variante de réalisation de formation d’une couche mi-
croporeuse ¢lectroconductrice hydrophobe, peut pour sa part, poser un souci
d’inhomogénéité de surface de la couche.

Il demeure donc le besoin de disposer d’une méthode simple, peu cofiteuse et en par-
ticulier industrialisable pour former une couche microporeuse ¢lectroconductrice
compatible avec la diffusion de gaz mais en revanche hydrophobe. L’invention vise
précis€ément a répondre a cette attente.

Exposé de l'invention

Ainsi, la présente invention a pour premier objet un procédé utile pour former une
couche microporeuse électroconductrice hydrophobe (MPL) en surface d’un support
comprenant au moins les étapes consistant a :

(a) Disposer d’une dispersion non aqueuse de particules de carbone,

(b) Former un dépdt de cette dispersion en surface d’un support,

(c) Sécher le dépot formé en étape (b) de manicre a former ladite couche mi-
croporeuse, ct le cas échéant,

(d) Laver ladite couche microporeuse obtenue a 1’issue de 1’étape (c),

caractérisé en ce que lesdites particules de carbone sont formulées dans ladite
dispersion avec au moins un polymere polypentafluorostyréne en solution dans un
solvant organique.

Au sens de I’invention, une couche est dite hydrophobe si la surface externe de son
matériau constitutif est telle qu’une goutte d’eau déposée ne s’y étale pas. En par-
ticulier, I’interface liquide/gaz de la goutte d’eau forme un angle de contact avec la

surface supé€rieur a 90°. Ce caractere hydrophobe est bien entendu également reproduit



dans toute I’épaisseur de la couche, en particulier dans la porosité du matériau. Il peut
notamment étre controlé par analyse XPS de la surface d’une coupe transversale de

cette couche.
[0011]  Par « dispersion non aqueuse », on entend une dispersion de particules solides dans

un solvant organique dénué d’eau ou a défaut contenant une trés faible quantité d’eau.

[0012]  Selon un autre de ses aspects, I’invention concerne une couche de diffusion de gaz
obtenue a partir du procédé tel que défini précédemment.

[0013]  Selon cet aspect, cette couche de diffusion de gaz est formée d’un support
conducteur, par exemple carboné, revétu d’une couche microporeuse électrocon-
ductrice hydrophobe conforme a I’invention.

[0014] Enfin, I’invention concerne 1’ utilisation d’une couche de diffusion de gaz conforme a
I’invention, en particulier dans une cellule de pile & combustible, notamment dans une
cellule de pile a combustible a membrane d’échange de protons.

[0015]  D’autres caractéristiques, variantes et avantages des différents objets de 1’invention
ressortiront mieux a la lecture de la description, des exemples et des figures qui vont
suivre, donnés a titre illustratif et non limitatif de I’invention.

[0016]  Dans la suite du texte, les expressions « compris entre ... et ... », « allantde ...

a...»et«variantde ... a ... » sont équivalentes et entendent signifier que les bornes
sont incluses, sauf mention contraire.
Description détaillée

[0017]  La présente invention a pour premier objet un procédé€ utile pour former une couche
microporeuse ¢lectroconductrice hydrophobe (MPL) en surface d’un support
comprenant au moins les étapes consistant a :

(a) Disposer d’une dispersion non aqueuse de particules de carbone,

(b) Former un dépdt de cette dispersion en surface d’un support,

(c) Sécher le dépot formé en étape (b) de manicre a former ladite couche mi-
croporeuse, ct le cas échéant,

(d) Laver ladite couche microporeuse obtenue a 1’issue de 1’étape (c),
caractérisé en ce que lesdites particules de carbone sont formulées dans ladite
dispersion avec au moins un polymere polypentafluorostyréne en solution dans un

solvant organique.

[0018]  Dans le cadre de I’'invention, la dispersion non aqueuse disposée a 1’étape (a)
comprend une solution de polypentafluorostyréne dans un solvant organique, dans
laquelle sont dispersé€es au moins des particules de carbone.

[0019]  Les polymeres polypentafluorostyréne (PPES) sont des polymeres intéressants pour
leurs propriétés hydrophobes et leur grande stabilité mécanique.

[0020]  Le polypentafluorostyréne convenant a I’invention possede une masse moléculaire
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[0027]

[0028]

[0029]

[0030]

[0031]

[0032]

moyenne en nombre M, comprise entre 10000 g.mol! et 1000000 g.mol"!, de
préférence entre 10000 g.mol! et 100000 g.mol!, et plus préférentiellement comprise
entre 12000 g.mol! et 50000 g.mol"!. Il possede en outre avantageusement une
dispersité en masse D,, comprise entre 1 et 2,5.

La dispersité en masse D,, peut €tre calculée a partir de ’équation D,, = M,,/M, avec
M, représentant la masse moléculaire moyenne en poids, et M, représentant la masse
moléculaire moyenne en nombre.

Les masses moléculaires moyennes en nombre M, et en poids M,, peuvent
notamment étre déterminées par Chromatographie d’Exclusion Stérique (CES) a
détection triple, par exemple a I’aide d’un dispositif de type Malvern Instruments
Viskotek GPCMax Couplé a un TDA30S5 triple détecteur (RI/UV, IV, LALS/RALS)
équipé en plus d’un systeme UV a barrette d’iode.

Ces polymeres sont disponibles commercialement ou avantageusement peuvent étre
obtenus selon le protocole décrit en exemple 1 ci-apres.

Selon un mode de réalisation avantageux de I’invention, le polypentafluorostyrene
possede une masse moléculaire moyenne en nombre M, de 36000 g.mol! a 50000
g.mol! et une dispersité en masse D,, de 1,6 a 2,5.

En ce qui concerne le solvant organique, il est précisément choisi de sorte a so-
lubiliser le polypentafluorostyrene et a disperser les particules de carbone.

Par exemple, le solvant peut étre choisi parmi les solvants aprotiques, en particulier
parmi le chloroforme, le toluene, le fluorobenzene, le THF, le diméthylacétamide
(DMACc), le N-méthyl-2-pyrrolidone (NMP) et le N,N-diméthylformamide.

Selon un mode préféré de réalisation, le polypentafluorostyrene est solubilisé dans le
solvant N-méthyl-2-pyrrolidone (NMP).

Selon une variante de réalisation de 1’invention, le polypentafluorostyréne est so-
lubilisé€ dans le solvant a une concentration massique de 0,2% a 20%, de préférence de
0,5% a 10%, et plus préférentiellement de 0,5% a 3%.

Les particules de carbone de la dispersion sont dédiées a conférer a la couche mi-
croporeuse ses propriétés électroconductrices. Elles augmentent également la
conductivité thermique permettant d’évacuer la chaleur produite dans la cellule de pile
a combustible.

Avantageusement, ces particules de carbone présentent des dimensions inférieures au
millimetre, de préférence inférieures a 250 pm voire pouvant varier de 20 a SOnm.

Les particules de carbone sont choisies parmi le noir de carbone, le charbon actif, le
graphite, les nanotubes de carbone, les fibres de carbone, les fibres de carbone broycées,
et leurs mélanges, de préférence le noir de carbone, les fibres de carbone et leurs
mélanges.

Selon un mode de réalisation de 1’invention, les particules de carbone comprennent
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au moins du noir de carbone.

Selon un autre mode de réalisation, les particules de carbone peuvent également Etre
des fibres de carbone. Avantageusement, ces fibres de carbone sont élaborées en phase
vapeur. En particulier, ces fibres peuvent comporter du carbone graphité. Elles sont ca-
ractérisées par une longueur de 1 a 50 pm et de préférence de 5 a 25 um.

Par exemple, les fibres de carbone peuvent étre des fibres VGCF®. En particulier, les
fibres de carbone réalisées en phase vapeur permettent d’augmenter les conductivités
thermiques et électriques tout en limitant le nombre de craquelures se formant durant le
séchage de la couche microporeuse.

Selon un mode de réalisation préféré, les particules de carbone sont un mélange de
noir de carbone et de fibres de carbone, notamment €laborées en phase vapeur.

La composition de la dispersion, en particulier le rapport entre les particules de
carbone, le polymere polypentafluorostyrene et le solvant, est ajustée afin d’obtenir

une couche microporeuse comportant :

. une porosité adaptée a la diffusion du gaz et un transport des produits optimal,
. une résistivité électrique faible,
. une stabilité mécanique satisfaisante, et
. une conductivité thermique satisfaisante.
Notamment, la dispersion peut comprendre de 0,5% a 20% en poids de particules de

carbone, de 0,2% a 20% en poids de polypentafluorostyrene, et de 60% a 99% en poids
de solvant, de préférence de 1% a 10% en poids de particules de carbone, de 0,5% a
10% en poids de polypentafluorostyrene, et de 80% a 98,5% en poids de solvant, et
plus préférentiellement de 3% a 7% en poids de particules de carbone, de 0,5% a 3%
en poids de polypentafluorostyréne, et de 90% a 96,5% en poids de solvant, le solvant
étant de préférence représenté par le N-méthyl-2-pyrrolidone.

La teneur en polymere dans la dispersion aqueuse peut varier entre 10% et 30% en
poids par rapport au poids total de cette dispersion, exprimé en extrait sec.

Selon un autre mode de I’invention, les particules de carbone et le polypentafluo-
rostyréne peuvent €tre mis en ceuvre dans un rapport pondéral particules de carbone/
polypentafluorostyréne de 2 a 10, de préférence de 3 a 7 et plus préférentiellement de 4
as.

Selon une variante de I’invention, les composants de la dispersion utilisée a I’étape
(a) peuvent étre dispersés au préalable par ultrasons ou avec un disperseur mécanique,
par exemple de type rotor-stator. De préférence, la dispersion est préparée a I’aide d’un
disperseur sous vide. En particulier, avant 1’étape de dispersion, les différentes
particules de carbone sont tout d’abord mélangées, puis le polypentafluorostyréne est
ajouté, et enfin le solvant.

Au cours de I’étape (b), la dispersion est déposée en surface d’un support.
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Le support est un substrat généralement composé de carbone conducteur électrique.
En particulier, le support peut étre formé de fibres de carbone, et de préférence €tre un
papier, un feutre ou un tissu de carbone. Notamment, ce support a une épaisseur allant
de préférence de 50 pm a 500 pm, et plus préférentiellement de 80 pm a 150 pm.

L’étape de dépot permet de contrdler la quantité et I’homogénéité du dépot formé a la
surface du support.

Selon un mode de I’invention, le dépdt a I’étape (b) est réalisé par enduction. Par
exemple, I’enduction peut étre réalisée par trempage du support dans la dispersion ou
par vaporisation de la dispersion sur le support. L’enduction peut également €tre
réalisée au rouleau, a la racle, ou au couteau. Il peut également s’agir d’une enduction
centrifuge. De préférence, I’enduction est réalisée a 1’aide d’une barre, notamment
d’une barre de hauteur 200 um, et par exemple une barre « knife coating » de hauteur
200 pm.

Ce dépot de la dispersion est réalisé a une température inférieure a 100°C et de
préférence a température ambiante c’est-a-dire une température variant de 18 a 25°C.

A I’étape (c), le dépdt décrit précédemment est séché de maniere a former la couche
microporeuse attendue. Cette €tape est en particulier nécessaire a 1’obtention d’une
couche microporeuse mécaniquement stable, électroconductrice et hydrophobe.

Dans le cadre de I’invention, la couche microporeuse est avantageusement obtenue a
I’issue d’un séchage a I’étape (c) qui peut étre réalisé a une température variant de
90°C a 115°C.

Avantageusement, le procédé selon I’invention ne nécessite pas d’étape de frittage.

Il est possible de sécher le dépdt dans une étuve, dans un four ou bien sur une plaque
chauffante, en particulier sur une plaque a enduction. Selon le mode de chauffage
retenu, le temps de séchage est variable. Néanmoins, il est généralement réalisé en
moins de 5 heures, de préférence en 1 a 2 heures.

Le dépdt obtenu a avantageusement, apres séchage, une épaisseur allant de 10 ym a
60 um, de préférence de 10 um a 30 pm.

Comme signifié précédemment, cette étape de séchage peut étre suivie d’une étape
de lavage (d) si nécessaire, afin d’éliminer les impuretés, le solvant résiduel ou bien les
particules de carbone qui n’ont pas ét€ lies par le polymere. En particulier, la couche
microporeuse obtenue peut étre lavée a I’eau, et de préférence a 1’eau ultrapure.

Le support traité selon I’invention peut notamment étre revétu d’une couche mi-
croporeuse €lectroconductrice hydrophobe dont le grammage est compris entre 10 g/m?
et 50 g/m?, de préférence entre 15 g/m? et 40 g/m?2.

L hydrophobicité peut notamment étre caractérisée, en surface de la couche, avec le
test de la goutte d’eau, détaillé dans les exemples ci-apres.

Le support revétu d’une couche microporeuse €lectroconductrice hydrophobe, ainsi
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obtenu par le procédé selon I’invention, est apte a former une couche de diffusion de
gaz et donc €tre mis a profit pour les différentes fonctionnalités connues pour une telle

couche.
En conséquence, I’invention concerne également une couche de diffusion de gaz

obtenue selon le procédé de I’invention et son utilisation dans une cellule de pile a
combustible, notamment dans une cellule de pile a combustible 2 membrane d’échange
de protons.

En particulier, une cellule comportant une couche de diffusion de gaz selon
I’invention peut atteindre des densités de courant €levées a humidité relative dans les
gaz élevée, notamment a 100% d’humidité relative.

Une couche de diffusion de gaz selon I’invention, et notamment conforme a celle de
I’ESSAI 1 dans les exemples, peut également présenter a 80°C et 1,5 bar une tension
supérieure ou égale a 0,6 V a 20% d’humidité relative et a 50% d’humidit€ relative

pour une densité de courant de 2 A/cm? et donc bien I’efficacité attendue.

Breve description des dessins

[fig.1] représente la courbe de polarisation de cellules comprenant une couche de
diffusion de gaz sur support Toray TGP-H-060 conforme (ESSAI 1) ou non (ESSAI
Témoin 2) a 'invention a une humidité relative de 20 %, une pression de 1,5 bar et une
température de 80°C.

[fig.2] représente la courbe de polarisation de cellules comprenant une couche de
diffusion de gaz sur support Toray TGP-H-060 conforme (ESSAI 1) ou non (ESSAI
Témoin 2) a 'invention a une humidité relative de 50 %, une pression de 1,5 bar et une
température de 80°C.

Les exemples suivants sont fournis a des fins illustratives et non limitatives du
domaine de I’invention.

Exemples

Matériels et méthodes

Les matieres premieres suivantes ont €t€ utilisées :

- Support de fibres de carbone commercialisé sous la dénomination Toray TGP-
H-060

- Noir de carbone Vulcan XC72® d’extrait sec 99% commercialisé par la société
Cabot

- Fibres de carbone VGCF® d’extrait sec 99% commercialisées par la société Showa
Denko

- Polytétrafluoroéthylene (PTFE) commercialis€ par la société Sigma Aldrich.

Les performances €lectrochimiques ont ét€ testées sur banc de test monocellule,

simulant des conditions de fonctionnement, sur une surface de 25 cm?. Les essais ont



été effectués en considérant a titre d’électrodes des CCM (Catalyst Coated Membrane)
commerciales GORE GFCGO113 A510.1 /M820.15 / C580.4. Ces CCM sont
chargées en platine avec une concentration surfacique de 0,1 mg/cm? a 'anode et de
0,4 mg/cm? a la cathode.

[0069] Les courbes de polarisations sont mesurées dans 1’air a 80°C et 1,5 bar a 20 % et
50% d’humidité relative (HR).

[0070] Exemple 1

[0071]  Synthese du poly(2,3,4,5,6-pentafluorostyrene) (PPFS)

[0072]  Dans un ballon, 500 uL. de TiCl, sont ajoutés a 6 ml de toluéne. Le catalyseur est
préparé en y ajoutant goutte a goutte une solution de 750 pL de triéthyl aluminium
dans 6 mL de toluene. Le mélange est stabilis€ pendant 30 minutes.

[0073] 1,5 mL du systeme catalytique TiCl,/AIEt; formé est ensuite ajouté en une fois a 3
mL de 2,3.4,5,6-pentafluorostyréne (PFS), commercialisé par la Société Sigma-Aldrich
sous la référence 196916-25G (CAS : 653-34-9).

[0074]  Le milieu est agité et porté a 70 °C pendant 12 heures puis a 120 °C pendant 36
heures.

[0075]  Le produit obtenu est dissout dans du fluorobenzene puis le catalyseur est neutralisé
avec de I’éthanol, puis filtré.

[0076]  La solution de polymere est précipitée dans le méthanol.

[0077] Un rendement massique de 92 % est obtenu.

[0078]  La masse moléculaire moyenne en nombre déterminé par Chromatographie
d’Exclusion Stérique (CES) a détection triple est M, = 24 kg/mol avec une dispersité
en masse D,, = M,/M, = 1,6.

[0079] RMN 'H (400 MHz ; THF-dg ; 298 K) : 6 ppm 2,1 ;2,5;2.9.

[0080] RMN P*C (400 MHz ; THF-dg ; 298 K) : 6 ppm 32,4 ; 37,3 ; 115 ; 136,1 ; 138,7 ;
141,3; 143.,8 ; 146,2.

[0081] RMN F (400 MHz ; THF-dg ; 298 K) : & ppm -143,8 (t, 2F) ; -157 (s, 1F) ; -163 (s,
IF).

[0082] Exemple 2

[0083]  Préparation de couches microporeuses conformes ou non conformes a I’invention

[0084]  Une dispersion de particules de carbone et de PPFS dans du NMP conforme a
I’invention, ESSAI 1, de méme qu’une dispersion non conforme, ESSAI Témoin 2,
considérant le polytétrafluoroéthylene (PTFE) a la place du PPFS dans de 1’eau, sont
préparées comme suit :

[0085] Le noir de carbone (Vulcan XC 72®) et les fibres de carbone élaborées en phase
vapeur (VGCF®) sont mélangés sous atmosphere contrélée. Le polymere hydrophobe
considéré est ensuite introduit puis le solvant (le NMP ou I’eau). Le mélange est alors

dispersé au Dispermat a 6000 rpm sous vide (-0,9 bar) pendant 20 min pour former la
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dispersion.
Le tableau 1 ci-apres renseigne pour chaque essai les proportions considérées pour

chacune des dispersions exprimées en pourcentage massique par rapport a la masse

totale de la dispersion ainsi que le support considéré.

[Tableaux1]
ESSAI 1 ESSAI Témoin 2
VGCF® 2,7 2,1
Vulcan XC-72® 2,0 1,6
PPES 1,0
PTFE 0.8
NMP gsp 100
Eau gsp 100
Support Toray TGP-H-060 |Toray TGP-H-060

Les dépots des dispersions sont réalisés par enduction sur le support Toray TGP-
H-060 pour les ESSAIS 1 et Témoin 2 en utilisant une barre « knife coating » de
hauteur 200 pm a température ambiante.

Le dépot de ’ESSAI 1 est laissé€ a température ambiante pendant 20 min, puis la
plaque a enduction est chauffée a 95 °C pendant 1h30.

En revanche, le dépot de ’ESSAI Témoin 2 est obtenu par frittage a 350°C sous air
pendant 30 min.

Chaque couche obtenue apres séchage est ensuite rincée a 1’eau ultrapure trois fois
pour obtenir la couche de diffusion de gaz formée du support et de la couche mi-
croporeuse (MPL).

Exemple 3 :

Caractérisation des couches microporeuses obtenues selon I’exemple 2

Les propriétés de surface des couches microporeuses obtenues en exemple 2 sont
évaluées par dépot d’une goutte d’eau. Tous les dépdts obtenus pour les différents
essais présentent une surface hydrophobe. Il est en revanche a noter que cette propriété
n’est accessible a I’ESSAI Témoin 2 qu’apres traitement thermique.

Ces différentes couches microporeuses, formées sur le support de carbone, sont mises
en ceuvre a titre de couche de diffusion de gaz dans une cellule de pile a combustible et
les performances électrochimiques des couches de diffusion de gaz ont également été
testées selon le protocole décrit précédemment dans le chapitre matériels et méthodes.

Les courbes de polarisation mesurées a 20% et 50% d’humidité relative sont

illustrées respectivement en Figures 1 et 2 pour les couches microporeuses obtenues en
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Exemple 2 pour les ESSAIS 1 et Témoin 2. Les performances de ces deux couches mi-
croporeuses sur support Toray TGP-H-060 sont similaires, atteignant une densité de
courant de 2 A/cm? pour une tension d’environ 0,6 V. Ainsi, le PPFS est bien une al-
ternative au PTFE pour la préparation de couches microporeuses, pouvant tre
obtenues par un procédé a plus faible température et sans étape de frittage dans le cas
du PPFS.
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Revendications

Procédé¢ utile pour former une couche microporeuse €électroconductrice
hydrophobe (MPL) en surface d’un support comprenant au moins les

étapes consistant a :

a. Disposer d’une dispersion non aqueuse de particules de
carbone,

b. Former un dép6t de cette dispersion en surface d’un support,

c. Sécher le dépdt formé en étape (b) de maniere a former ladite

couche microporeuse, et le cas échéant,

d. Laver ladite couche microporeuse obtenue a 1’issue de 1’étape
(©),
caractérisé en ce que lesdites particules de carbone sont
formulées dans ladite dispersion avec au moins un polymere

polypentafluorostyrene en solution dans un solvant organique.

Procédé selon la revendication précédente dans lequel le polypentafluo-
rostyrene est solubilisé dans le solvant N-méthyl-2-pyrrolidone (NMP).
Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes dans
lequel le polypentafluorostyréne possede une masse moléculaire
moyenne en nombre M, comprise entre 10000 g.mol' et 1000000 g.mol-
1, de préférence entre 10000 g.mol-! et 100000 g.mol!, et plus préféren-
tiellement comprise entre 12000 g.mol! et 50000 g.mol .

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes dans
lequel le polypentafluorostyréne possede une masse moléculaire
moyenne en nombre M, de 36000 g.mol! a 50000 g.mol! et une
dispersité en masse D, de 1,6 a 2,5.

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes dans
lequel les particules de carbone sont choisies parmi le noir de carbone,
le charbon actif, le graphite, les nanotubes de carbone, les fibres de
carbone, les fibres de carbone broyées, et leurs mélanges, de préférence
le noir de carbone, les fibres de carbone et leurs mélanges.

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes dans
lequel ladite dispersion comprend de 0,5% a 20% en poids de particules
de carbone, de 0,2% a 20% en poids de polypentafluorostyréne, et de
60% a 99% en poids de solvant, de préférence de 1% a 10% en poids de
particules de carbone, de 0,5% a 10% en poids de polypentafluo-
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rostyrene, et de 80% a 98,5% en poids de solvant, et plus préféren-
tiellement de 3% a 7% en poids de particules de carbone, de 0,5% a 3%
en poids de polypentafluorostyréne, et de 90% a 96,5% en poids de
solvant.

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes dans
lequel les particules de carbone et le polypentafluorostyréne sont mis en
ceuvre dans un rapport pondéral particules de carbone/
polypentafluorostyréne de 2 a 10, de préférence de 3 a 7 et plus préfé-
rentiellement de 4 a 5.

Procédé selon I’une quelconque des revendications précédentes ca-
ractérisé en ce que le séchage a 1’étape (c) est réalisé a une température
variant de 90°C a 115°C.

Procédé selon I’une quelconque des revendications précédentes ca-
ractérisé en ce que le dépdt a 1’étape (b) est réalisé par enduction, de
préférence a température ambiante.

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes dans
lequel ledit support est formé de fibres de carbone, et de préférence est
un tissu, un feutre ou un papier de carbone.

Couche de diffusion de gaz formée d’un support conducteur revétu
d’une couche microporeuse électroconductrice hydrophobe obtenue a
partir du procédé selon I’une quelconque des revendications 1 a 10.
Utilisation d’une couche de diffusion de gaz selon la revendication
précédente dans une cellule de pile a combustible, notamment dans une

cellule de pile a combustible a membrane d’échange de protons.
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[Fig. 1]
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