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OPTIMISATION DE FORMULATIONS DE MOUSSES DE POLYURETHANE
POUR DES APPLICATIONS EN GENIE CIVIL

Baptiste MEYER-BISCH

RESUME

La mousse de polyuréthane est un matériau alvéolaire actuellement utilisé¢ sous forme de
panneaux isolants en génie civil pour sa légereté et ses bonnes propriétés thermiques mais aussi
mécaniques. Ce marché étant en croissance constante, I’amélioration des produits et des
procédés représente un enjeu important pour les manufacturiers.

Ce projet de recherche avait pour objectif, dans un premier temps, de créer et de valider une
procédure complete pour la fabrication en laboratoire d’échantillons aux mémes
caractéristiques que les panneaux d’isolation produits en usine. Dans un deuxiéme temps, grace
a cette procédure, I’influence du surfactant sur les performances du produit final a été étudiée
et quantifiée. Cette technique de laboratoire a donc pour but d’aider a I’amélioration de
produits existants mais aidera également a la résolution de certains problémes rencontrés sur
la ligne de production continue.

Lors du développement de la méthode de fabrication en laboratoire, une premiére méthode de
fabrication a 1’aide d’un mélangeur magnétique a été testée. Mais cette méthode ne permettait
pas un mélange satisfaisant des composants. La qualit¢ du mélange a donc été¢ améliorée grace
a la mise en ceuvre d’une deuxiéme procédure reposant sur un mélange a plus grande vitesse
dans un bécher en dessous du moule. La méthode de gonflement n’a cependant pas permis une
orientation des cellules similaire a ce qui est observé dans les panneaux d’usines. Pour résoudre
ce probleme, une troisieme méthode, basée sur I'utilisation de pompes péristaltiques et d’un
mélangeur statique, permettait la dépose de la mousse en une ligne dans le moule et I’obtention
de la bonne orientation des cellules. La difficulté de cette technique résidait alors dans
I’obtention d’un mélange homogene des composants. La mise en ceuvre d’une quatriéme
stratégie de fabrication avec le versement de la mousse dans le moule a partir d’un bécher dans
lequel le mélange est réalis¢ a permis 1’obtention d’un mélange homogene des composants et
d’une orientation des cellules correspondant a ce qui est observé dans les panneaux d’usine.
Cette stratégie permet un bon controle des quantités de produits et d’obtenir des échantillons
de la taille souhaitée et, visuellement, de qualité satisfaisante.

Cette procédure de laboratoire a été validée a I’aide de trois critéres du produit fini : 1a masse
volumique, la résistance en compression et la résistance en traction. Les résultats issus de ces
tests ont montré que les échantillons fabriqués possédaient les caractéristiques requises par la
norme. Une analyse de variance a ¢galement démontré la répétabilité des résultats obtenus.

Suite a cette validation de la procédure de fabrication en laboratoire, des échantillons
comportant des quantités différentes de surfactant ont été préparés a I’aide de cette procédure.
Ils ont été caractérisés en termes de masse volumique et de résistance en compression, traction
et thermique. Les mesures de masse volumique ont montré une nette évolution en fonction de
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la quantité de surfactant utilisée dans notre produit, en accord avec la littérature. Les résultats
de résistance thermique n’ont pas montré d’évolution en fonction de la quantité de surfactant,
en accord avec la littérature pour les quantités utilisées. Les résultats de résistance en
compression semblent différer de ce qui est rapporté dans la littérature mais d’autres essais
requis pour confirmer ces conclusions. Les résultats de résistance en traction n’ont pas montré
d’évolution en fonction de la concentration en surfactant, ce qui est attribué au fait que la
rupture se produit dans le parement.

Les résultats obtenus valident ainsi la procédure mise en place et permettent une premicre étude
des effets du surfactant sur le produit fini. Cependant, les résultats liés au surfactant doivent
étre validés en répétant ces expériences mais aussi complétés par d’autres expériences dans le
but d’obtenir un comportement plus précis de la mousse de polyuréthane en fonction de la
quantité de surfactant utilisée.

Mots-clés : Mousse de polyuréthane, procédure de fabrication, surfactant, résistance
mécanique, résistance thermique



OPTIMIZATION OF POLYURETHANE FOAM FORMULATIONS
FOR CIVIL ENGINEERING

Baptiste MEYER-BISCH

ABSTRACT

Polyurethane foam is an alveolar material that is light weight and has good mechanical and
thermal properties. It is currently used in isolating panels for civil engineering applications. As
this market is constantly growing, improving products and processes is an important issue for
manufacturers.

The first step of this research project was to create and validate a complete procedure in order
to manufacture laboratory samples with the same properties as factory-produced insulation
panels. The second step was to study and quantify the influence of surfactant on the
specifications of the final product, using the fabrication procedure developed. The goal of this
laboratory method is therefore to help improving current products but also solving some
problems encountered on the production line.

During the development of the laboratory method, a first fabrication technique, involving the
use of a magnetic mixer, was tested. But this method did not allow a satisfactory mixture of
the components. The mixture quality was then improved through a second laboratory
procedure, based on mixing at a higher speed in a beaker positioned below the mold.
Nevertheless, the foaming method did not produce a cellular orientation similar to the one
observed for the insulation panels manufactured in the production line. To solve this problem,
a third method, based on the use of peristaltic pumps and a static mixer, allowed to lay a line
of foam in the mold and obtain the required cells orientation. The challenge of this technique
was to obtain a homogeneous mixture of the components. The implementation of a fourth
manufacturing method, which involves pouring the foam into the mold from a beaker in which
the components were mixed, allowed obtaining a homogeneous mixture of the components
and a good orientation of the cells, as in the factory-produced insulation panels. This technic
permits a good control of the quantities of products and produces samples of the desired size
and satisfactory quality to the naked eye.

This procedure was validated according to three requirements for the final product: density, in
compressive and tensile strength. The results from these tests show that the laboratory-
produced samples had the required characteristics according to the standard requirements. An
analysis of variance also proved the repeatability of these results.

After the validation of the laboratory procedure, samples with different amounts of surfactant
were prepared using this procedure. They have been characterized in terms of density,
compressive and tensile strength, and thermal resistance. The density data showed a clear
evolution as a function of amount of surfactant used in the product, in agreement with the
literature. Thermal resistance results did not display any evolution as a function of the amount
of surfactant within the tested range, in agreement with the literature. The compressive strength



results appear to show a different trend compared to what is reported in the literature but
additional tests are required to confirm these conclusions. The tensile strength results showed
no change as a function of surfactant concentration.

These results in this study confirm the validity of laboratory procedure and provide a first
analysis of the effect of surfactant concentration on the finished product. However the results
related to surfactant concentrations must be confirmed with additional experiments in order to
obtain a more precise view of the behavior of polyurethane foam as a function of the amount
of surfactant used.

Keywords: Polyurethane foam, manufacturing procedure, surfactant, mechanical strength,
thermal resistance
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INTRODUCTION

Depuis sa découverte en 1937 par Otto Bayer, le polyuréthane est un matériau qui n’a cessé de
prendre de I’expansion, tant au niveau de son utilisation que de la diversité de produits ¢laborés
(Lee, 2004). Depuis les premiéres mousses flexibles, une large gamme de produits a base de
polyuréthane est désormais vendue a travers le monde. Cela va des mousses pour la literie et
les sieges a I’isolation des batiments en passant par les semelles de chaussures et certaines
pieces automobiles. Un des produits largement utilis¢ aujourd’hui mais toujours en
développement est la mousse de polyuréthane pour I’isolation des batiments (Agarwal et
Gupta, 2011). Ce matériau alvéolaire est issu d’une réaction de polymérisation entre un
isocyanate et un groupement hydroxyle, couplée a une réaction de dégagement gazeux
(Ashida, 1995b) (Berthier, 2009). Ainsi, sa légereté et sa rigidité, couplées a sa trés bonne

isolation thermique en font un matériau trés concurrentiel dans le génie civil (Biron, 2014).

Il existe actuellement sur le marché quelques produits a destination du grand public, comme la
mousse d’isolation a projeter soi-méme. Ce projet de recherche est quant a lui centré sur la
fabrication industrielle en continu de panneaux isolants en polyuréthane. En effet, ce projet de
développement s’inscrit pleinement dans un contexte industriel. Il a ét¢ mis en place en
partenariat avec un fabricant de panneaux d’isolation en mousse de polyuréthane dans une
optique d’amélioration du produit actuel. Ce manufacturier avait donc besoin, dans un premier
temps, d’une méthode relativement peu coliteuse pour étre capable de fabriquer des produits
aux propriétés semblables aux panneaux d’usine. Il pourra ainsi, dans un deuxiéme temps,
réaliser des tests de formulation sur les mousses pour améliorer son produit. Des lignes tests
de fabrication se trouvent actuellement sur le marché. Cependant, en raison de leur prix élevé,
elles peuvent parfois constituer un investissement trop cotiteux pour les industriels (Ashida,
1995a). Par conséquent, la mise au point d’une procédure de fabrication en laboratoire peu
colteuse permettrait d’avoir un outil fonctionnel tout en gardant un maximum d’informations

sur leur produit en interne.



L’objectif principal de ce projet de recherche consistait donc a établir une procédure permettant
de produire en laboratoire des échantillons de mousse aux caractéristiques identiques aux
panneaux d’usine. Une procédure de laboratoire pour I’étude des mousses de polyuréthane
avait déja été¢ mise en place lors de travaux préliminaires. Cependant, les produits fabriqués a
I’aide de cette méthode n’étaient pas assez représentatifs des produits d’usine. Ils ne

permettaient donc pas d’étudier certaines des caractéristiques principales de la mousse.

Ce projet est donc centré sur I’élaboration d’une procédure de laboratoire dont les parameétres
de controle ont été¢ déterminés avec I’industriel afin de s’assurer de la conformité des
¢chantillons de laboratoire par rapport aux produits d’usine : la masse volumique, la résistance
en compression et en traction et la résistance thermique. Il s’agit de quatre parametres
essentiels pour la normalisation et la vente des panneaux isolants en polyuréthane. Il suffit ainsi
de comparer ces caractéristiques pour les deux produits (panneaux d’usine et échantillons de

laboratoire) pour ainsi a terme valider ou non la procédure de laboratoire.

Dans le cadre d’une mise en ceuvre de la procédure, le second objectif de ce projet est d’étudier
et de quantifier 1’effet d’un ou plusieurs composants de la formulation de la mousse sur les
propriétés du produit final. En plus d’étudier et de quantifier I’influence de certains composants
sur le produit final, cette étude permet aussi d’aider a la résolution de certains problémes

rencontrés sur la ligne de production continue.

Ce mémoire est constitué des parties suivantes. Le premier chapitre, a travers un état de 1’art
des mousses de polyuréthane, décrit les principaux composants des mousses de polyuréthane,
leurs conditions de fabrication ainsi que les différents procédés de mise en forme. Ce chapitre
recense ¢galement plusieurs applications des mousses dans le génie civil et les exigences au
niveau du produit que cela implique. Dans un deuxiéme chapitre, les matériaux utilisés et la
méthode suivie sont détaillés. Ceci inclut les différents essais de procédure ainsi que les
méthodes de mesure et d’analyse des échantillons. Le chapitre 3 est consacré a la présentation
des résultats obtenus et leur analyse. Enfin un chapitre de discussion de ces résultats et une

conclusion complétent le mémoire.



CHAPITRE 1

ETAT DE L’ART
1.1 Caractéristiques générales des mousses de polyuréthane
1.1.1 Catégories des mousses de polyuréthane

Les mousses de polyuréthane sont généralement classées selon trois critéres : la flexibilité, la
structure cellulaire et la masse volumique. En fonction de ces caractéristiques, chaque type de
mousse a des applications différentes (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014) (Berthier,
2009). Par exemple, les mousses les plus 1égéres sont utilisées pour les sieges de voiture ou les
coussins alors que les mousses plus rigides sont souvent utilisées dans le génie civil pour

I’isolation des batiments sous forme de panneaux ou sous forme de mousse giclée par spray.

Au niveau de la flexibilité, les mousses sont dites flexibles ou rigides. Les mousses flexibles
sont créées a partir de polyols de haute masse molaire et de basse fonctionnalité (Ionescu,
2005a). Elles posseédent une majorité de cellules ouvertes et leur degré de réticulation est assez
faible (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014) (Defonseka, 2013a). Les mousses rigides
sont créées a partir de polyols de basse masse molaire et de haute fonctionnalité¢ (Ionescu,
2005a) (Ionescu, 2005b). Elles possédent environ 90% de cellules fermées (Peacock et
Calhoun, 2006) et leur degré de réticulation est tres ¢élevé (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-

Lipka, 2014).

Les mousses de polyuréthane étant des matériaux alvéolaires, leur structure cellulaire
comprend une majorité de cellules ouvertes ou au contraire une majorité de cellules fermées
(Berthier, 2009). Le gaz qui est contenu les cellules ouvertes est I’air ambiant. Il n’y a pas de
gaz spécifique emprisonné dans les cellules, contrairement aux cellules fermées qui
emprisonnent un gaz comme le CO2 ou le pentane. Les mousses a majorité de cellules ouvertes
sont en général de basse densité alors que les mousses a majorité de cellules fermées possedent

en général une densité plus élevée.



La masse volumique des mousses de polyuréthane est généralement située entre 15 kg/m? et
800 kg/m? en fonction des formulations et des utilisations. Les mousses flexibles possedent
des masses volumiques plutot basses (environ de 10 kg/m* a 200 kg/m®) comparées aux
mousses rigides (environ de 20 kg/m* a 800 kg/m?) (Lee, 2004) (Biron, 2014) (Peacock et
Calhoun, 2006). Pour les mousses rigides, la densité influence grandement certains parameétres
comme la résistance en compression, les propriétés barrieéres et la conductivité thermique

(Thirumal et al., 2008) (Ridha, 2007).

1.1.2 Principaux composants

Les mousses de polyuréthane sont obtenues a 1’aide d’un mélange de plusieurs composants
(Berthier, 2009). Chaque composant joue un rdle bien défini dans la fabrication de la mousse
et, selon I'usage du produit fini, les divers composants peuvent étre inclus en plus ou moins
grande quantité. Avant de réagir entre eux, ces produits se présentent sous une forme allant de

liquide a pate visqueuse.

Le premier composant de la mousse de polyuréthane est I'un des deux diisocyanates suivants :
le toluéne diisocyanate (TDI) ou le diphenylméthane diisocyanate (MDI). Le premier est un
liquide tres fluide et incolore (Berthier, 2009), de toxicité élevée (Shimoyama, 1998), moins
cher que le MDI et souvent utilisé pour les mousses flexibles et les élastomeres, contrairement
au MDI qui est souvent utilisé pour les mousses rigides (Ashida, 1995b) (Ionescu, 2005b). Ce
dernier est I’isocyanate le plus utilisé pour les mousses de polyuréthane notamment car il est
moins toxique que le TDI (Shimoyama, 1998). D’autres MDI peuvent cependant étre utilisés
pour améliorer les caractéristiques du produit final comme le MMDI (MDI Monomere) ou le
PMDI (MDI Polymérique) (Berthier, 2009) (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014)
(Griinbauer et al., 2004).

L’autre composant qui, en réagissant avec le MDI, va former le réseau polyuréthane est le
polyol (Berthier, 2009) (Ashida, 1995b). Les polyols utilisés sont classés en deux catégories :

les polyéther polyols et les polyester polyols. Les premiers sont fabriqués a partir des oxydes



d’éthyleéne ou de propyléne. Ils sont résistants a I’hydrolyse et plus souvent utilisés que les
polyesters a cause de leur prix moins élevé. Ils entrent dans la constitution d’une grande variété
de mousses de polyuréthane (flexible, rigide, ¢lastomere, ...). Les polyester polyols, quant a
eux, sont fabriqués a partir d’acide adipique, sont sujets a I’hydrolyse (Griinbauer et al., 2004)
et possedent une viscosité plus élevée. Ils comprennent les polyesters aliphatiques, utilisés pour
les mousses flexibles et les €lastomeéres, et les polyesters aromatiques, utilisés pour les mousses
rigides et les isocyanurates. Les produits obtenus a 1’aide d’un polyester polyol ont I’avantage

de posséder de meilleures propriétés.

Pour obtenir un matériau alvéolaire tel que la mousse de polyuréthane, un agent gonflant est
nécessaire (Berthier, 2009). Il en existe deux sortes : les agents gonflants par voie chimique et
les agents gonflants par voie physique. L’agent gonflant par voie chimique le plus courant dans
I’industrie est 1’eau. Qu’elle soit contenue naturellement dans les polyols ou qu’elle soit
ajoutée, I’eau réagit avec 1’isocyanate pour former du gaz carbonique et des urées, avec un fort
dégagement de chaleur. C’est pour cette raison qu’il existe une quantité maximale d’eau qu’on
peut ajouter dans un mélange en fonction de la formulation (Defonseka, 2013c) (Peacock et

Calhoun, 2006).

Les agents gonflants par voie physique sont, quant a eux, inertes vis-a-vis des autres
composants (Siversten, 2007) (Berthier, 2009) (Griinbauer et al., 2004). Leur point d’ébullition
est bas, ce qui leur permet d’étre vaporisés par I’exothermicité de la réaction. Avant 1990, les
CFC (chlorofluorocarbones) étaient tres utilisés car ils présentaient I’avantage d’étre non
toxiques et inflammables. En revanche, ils jouaient un role important dans la destruction de la
couche d’ozone et ont donc été interdits. Pour les remplacer, plusieurs produits peuvent étre
utilisés comme les HCFC (chlorofluorocarbures hydrogénés) ou le COz2 liquide, moins cher et
moins inflammable et qui facilite la production de mousses basses densités. Le pentane est
aussi souvent utilisé car il est sans effet sur la couche d’ozone, méme si c’est

un produit inflammable.



Pour optimiser les processus de transformation industriels, les différentes réactions qui
interviennent lors du mélange des composants sont accélérées et régulées par I’emploi de
catalyseurs aminés et de catalyseurs métalliques (Berthier, 2009). Ces premiers contiennent
principalement des amines tertiaires et agissent sur la réaction de 1’isocyanate avec I’eau et le
polyol. Ils jouent un réle important dans le démarrage et la vitesse d’expansion. Les catalyseurs
a base de sels métalliques agissent de manicre efficace (ils sont trés actifs lors de la réaction)

sur la réaction de polymérisation entre 1’isocyanate et le polyol (Defonseka, 2013c)

(Griinbauer et al., 2004).

Un tensioactif, ou surfactant, peut également étre ajouté : il est souvent a base de polysiloxanes
(Han et al., 2009) (Berthier, 2009) (Lim, Kim et Kim, 2008). Ses rdles sont multiples. C’est un
émulsifiant (il favorise le bon mélange des composants), un stabilisateur (il intervient dans la
formation de la mousse et garantit un état uniforme) et un régulateur de cellules (il controle

1’état des parois des cellules et leur taille).

Finalement, d’autres adjuvants peuvent venir s’ajouter au mélange, bien qu’ils n’apparaissent
qu’en plus petite quantité (Berthier, 2009; Defonseka, 2013c). Les principaux sont des
retardateurs de flamme ou agents ignifugeants, formés de brome, de phosphate ou de chlore et
principalement utilisés dans les produits pour le transport et le batiment. Il existe aussi des
stabilisateurs UV, des ouvreurs de cellules ou encore des pigments organiques ou minéraux

pour colorer la mousse.

1.1.3 Principales réactions de formation de la mousse

1.1.3.1 Réaction isocyanate/polyol

Cette réaction est de type polyaddition et est exothermique (Berthier, 2009) (Griinbauer et al.,
2004). Elle s’effectue entre un groupement hydroxyle (-OH) et un groupement isocyanate (-
NCO) pour former des groupes uréthanes et ainsi construire le réseau polymeére (Figure 1.1).

La vitesse de réaction est modulée par les catalyseurs de polymérisation.
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Figure 1.1 Réaction de formation d'un groupement uréthane
Tirée de (Peacock et Calhoun, 2006) p.365

1.1.3.2  Réaction isocyanate/eau

La réaction entre les isocyanates et I’eau forme une polyurée avec dégagement de dioxyde de
carbone (COz2) (Berthier, 2009) (Griinbauer et al., 2004). La formation d’urée sera utilisée pour
durcir les mousses et le dégagement de CO: sera utile pour provoquer I’expansion (Figure 1.2).

C’est une réaction lente qui nécessite 1’utilisation de catalyseurs et d’une agitation.

2-N=C=0 + HOH —— H,N-C- NH,+CO,

|
O
isocyanate water urea carbon dioxide

Figure 1.2 Réaction de l'isocyanate avec 1'eau
Tirée de (Stone, 2004) p.80

1.1.3.3  Reéaction isocyanate/isocyanate

Selon le ratio d’isocyanates introduits dans le mélange, une autre réaction peut avoir lieu lors
de la formation de la mousse : la réaction isocyanate/isocyanate (Stone, 2004). En effet, lors
de I’¢laboration d’une mousse de polyuréthane, le rapport isocyanate/polyol peut étre assez
¢leveé de fagon a permettre aux isocyanates n’ayant pas réagi avec le polyol ou I’eau de réagir
entre eux afin de former des cycles triméeres isocyanurates (Figure 1.3). Ces isocyanurates
améliorent 1’effet retardateur de flamme des mousses rigides. Les mousses de polyuréthanes
possédant un grand nombre d’isocyanurates sont appelées polyisocyanurates (PIR). Ils sont en
général composés de polyester polyols et sont tres utilisés dans 1’industrie du batiment. En

effet, ils servent a fabriquer des panneaux isolants pour les batiments. La mousse est tres



isolante thermiquement et la quantité d’isocyanurates présente dans la mousse leur confére une
meilleure résistance au feu que la plupart des autres mousses de polyuréthane (Berthier, 2009)

(Pielichowski et Njuguna, 2005) (Griinbauer et al., 2004).

0-_~N~_o
3 —N=C=0 - T
f’N\H/’Nx
0

Figure 1.3 Réaction de formation d'un isocyanurate
Tirée de (Stone, 2004) p.80

1.2 Fabrication de la mousse de polyuréthane

1.2.1 Conditions générales de fabrication

L’¢laboration d’une mousse de polyuréthane aux propriétés souhaitées requiert un nombre
important de produits et demeure par conséquent une opération assez complexe (Bikard, 2009).
De plus, le produit fini dépend fortement des conditions de fabrication de la mousse. Les

différentes étapes du moussage sont décrites ci-dessous.

Le moussage du polyuréthane peut étre séparé en quatre étapes : 1’induction, 1’expansion, la
polymérisation et le mirissement (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014) (Bikard,
2009). Ces quatre étapes chronologiques, dont les frontiéres sont plus ou moins nettes,
correspondent a des évolutions microstructurales et des propriétés rhéologiques différentes.
Elles sont régies par les deux réactions qui ont lieu pour former la mousse : la réaction de
dégagement gazeux et la réaction de polymérisation. De ces deux réactions découlent quatre
temps caractéristiques utilisés pour étudier 1’influence de certains parametres sur la cinétique

de réaction comme par exemple la température du moule. Ces quatre temps sont : le temps



d’induction du dégagement gazeux (tigs), le temps de dégagement gazeux (tgs), le temps
d’induction du gel (tigel) et le temps de gel (tel), le gel correspondant a la polymérisation. A
chacun de ces temps caractéristiques correspond un flux de chaleur, un module élastique et
un module visqueux. C’est-a-dire qu’a chacun de ces quatre temps, la mousse est dans

un état particulier.

Ainsi, avec ces quatre étapes chronologiques et ces quatre temps caractéristiques, le moussage
peut étre décrit comme suit (Bikard, 2009) (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014). Les
premiéres secondes de la réaction chimique, juste aprés le mélange des matic¢res premiéres,
correspond a I’induction. Dans un premier temps, des germes de bulles de gaz commencent a
apparaitre. Le liquide est assez visqueux et les modules visqueux et élastiques sont semblables
et évoluent trés peu. Le comportement mécanique du mélange est donc trés peu modifié (voir
Figure 1.4, de to a tigas). Chaque bulle reste isolée des autres et peut commencer a croitre assez
librement. Puis, dans un deuxieme temps, lorsque la fraction volumique de bulles de gaz
devient plus importante, le mélange se fluidifie et les deux modules diminuent (voir Figure
1.4, de tigas A teas). A cette étape de la réaction, I’isocyanate commence a réagir avec le polyol

et avec 1’eau.

Ensuite 1’expansion prend place dans le mélange (Bikard, 2009) (Janik, Sienkiewicz et
Kucinska-Lipka, 2014). Elle est constituée de deux phénomenes dont le premier est appelé
séparation de phases. Les bulles de gaz continuent a croitre jusqu’a ce que le taux de gaz soit
supérieur a 80% grace au développement des bulles de CO2 mais aussi aux autres agents
gonflants qui passent a 1’état gazeux a la faveur de I’exothermicité¢ de la réaction et de
I’¢lévation de la température du mélange. On parle alors de mousse seéche. Le liquide se
retrouve confiné par les parois minces qui séparent les couches de gaz. La microstructure
cellulaire est obtenue et ne variera presque plus au fil de la réaction (voir Figure 1.4, de tg.s @
tigel). Le second phénoméne est appelé amorcage de la réticulation du polyuréthane. A ce
moment de la réaction, le comportement mécanique des parois des cellules, et par conséquent
I’évolution cellulaire de la mousse, dépend directement des cinétiques du dégagement gazeux

et de la polymérisation. Si la réaction de polymérisation débute trop tard, la réaction de
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dégagement gazeux conduit a I’obtention d’une mousse liquide qui a du mal a étre stabilisée
et qui risque de s’effondrer. A contrario, si la réaction de polymérisation débute trop tot, le
liquide se rigidifie trop rapidement, ce qui empéche la microstructure de se développer (voir

Figure 1.4, de tigel A teel).

Lors de la troisiéme étape, c’est la polymérisation en elle-méme qui se déroule. Les chaines se
réticulent et entrainent la formation du réseau tridimensionnel autour des bulles de gaz (voir

Figure 1.4, de tgl a environ t =400 s).

Enfin, lors de la quatrieme et derniere étape, a environ 400 secondes (bien apres le temps de
gel), les modules ont augmenté mais n’ont pas atteint leur valeur maximale (Bikard, 2009)
(Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014). La mousse n’a pas encore acquis ses propriétés
mécaniques finales. La réaction de polymérisation continue encore plusieurs heures, c’est le

temps de murissement (voir Figure 1.4).
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Figure 1.4 Evolution des modules G' et G" de la mousse en cours de formation
Reproduite et adaptée avec 1’autorisation de (Bikard, 2009) p.4
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1.2.2 Role de la température

Dans le processus de moussage la température joue un role important. La Figure 1.5 montre

I’influence de la température sur la cinétique de réaction.
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Figure 1.5 Mise en évidence de I’effet sur les
cinétiques des réactions chimiques de la
température d’enceinte par DSC
Tirée de (Bikard, 2009) p.5

En effet, les deux pics de flux de chaleur, qui correspondent aux deux réactions exothermiques
que sont le dégagement gazeux et la polymérisation (les minimums de flux correspondant aux
inductions des deux réactions) se trouvent décalés dans le temps en fonction de la température
de réaction (Bikard, 2009). De plus, la viscosité dépend elle aussi de la température par le biais
des modules visqueux et élastiques comme le montre la Figure 1.6. Enfin le degré
d’avancement des deux réactions (a et B) dépend de la température (Figure 1.7 et Figure 1.8)
tandis que la température elle-méme dépend de I’avancement des réactions. Par conséquent,

nous sommes en présence d’un couplage thermo-chemio-rhéologique fort tel que :

n=fT ap) (1.1
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Avec :

n (Pa.s) : la viscosité dynamique;

T (°C) : la température;
- o:ledegré d’avancement de la réaction de dégagement gazeux;

- P :ledegré d’avancement de la réaction de polymérisation.

0 T

\/
0 20 40 " &0 80 100 120 140 T 160 180 200
Temps {s)

Figure 1.6 Modules élastiques et visqueux G et G* mesurés
par rthéométrie plan/plan pour différentes températures
Tirée de (Bikard, 2009) p.6
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Figure 1.7 Evolution du degré de dégazage o construit
a partir de la mesure du module élastique
Tirée de (Bikard, 2009) p.7
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Figure 1.8 Evolution du degré de polymérisation p construit
a partir de la mesure du module élastique
Tirée de (Bikard, 2009) p.7

Le controle de la température du procédé de fabrication est donc un parameétre trés important
(Bikard, 2009). Les temps caractéristiques peuvent étre décalés et la durée de chaque réaction
peut étre rallongée ou raccourcie en fonction de cette température. La Figure 1.9 montre que
les réactions de polymérisation et de dégagement gazeux se décalent I’une par rapport a 1’autre

avec des tendances différentes selon la température.
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Figure 1.9 Evolution des quatre temps caractéristiques
des réactions en fonction de la température
Tirée de (Bikard, 2009) p.6
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Ainsi, comme le montre la Figure 1.10, il faut optimiser la durée et le démarrage de chacune
des phases en fonction de la température du procédé, et de la quantité et de la nature chimique
des réactifs pour réunir les conditions requises pour la microstructure cellulaire de la mousse
(Bikard, 2009) (Special Effect Supply, 2002). L’optimum recherché est tel que tgas et ti gel Soient
suffisamment proches (Figure 1.10). En effet, plus la réaction de polymérisation démarre tard
par rapport au dégagement gazeux, plus la probabilité¢ d’effondrement de la mousse est élevée
(cas des faibles températures sur la Figure 1.10). A I’inverse, si la réaction de polymérisation
démarre trop tot et que la réaction de dégagement gazeux n’est pas achevée, cela peut
représenter un frein sur le développement de la microstructure cellulaire (cas des plus hautes

températures sur la Figure 1.10).
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Figure 1.10 Mise en évidence de la chronologie
thermo dépendante des deux réactions
Tirée de (Bikard, 2009) p.6

1.2.3 Temps caractéristiques

Du point de vue du processus de fabrication, la réaction de la mousse de polyuréthane peut
aussi étre caractérisée par plusieurs temps représentatifs de certaines étapes de son avancement,
par exemple le temps de créme (ou temps de démarrage), le temps de montée, le temps de gel
ou temps hors-poisse et le temps de mirissement (Berthier, 2009) (Janik, Sienkiewicz et

Kucinska-Lipka, 2014). Ces quatre temps sont en lien direct avec les temps énoncés dans la
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section 1.2.1 (Conditions générales de fabrication p.8). Ils sont plus facilement mis en évidence

sans outils spéciaux et par conséquent plus faciles a évaluer pour le fabricant.

Le temps de créme est le temps écoulé depuis le début du mélange jusqu’a 1’apparition du
début de réaction, le moment ou le mélange devient crémeux (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-
Lipka, 2014), ou plus précisément pour un polymere expansé, lorsqu’il y a changement d’état

de surface de la mousse (Berthier, 2009). Il correspond a I’induction.

Le temps de montée commence au moment du mélange et se termine lorsque le produit en
expansion a atteint son volume maximum (Berthier, 2009) (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-
Lipka, 2014). Cela correspond au moment ou le dégagement gazeux est fini et la

olymérisation a été induite mais n’est pas finie.
y

Le temps de gel, quant a lui, est atteint lorsque la surface de la mousse en expansion n’adhére
plus au doigt posé a sa surface. Cela signifie que le mélange visqueux s’est solidifié¢ (Janik,
Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014) (Berthier, 2009). Le temps de gel est passé, les modules
mécaniques ont beaucoup augmenté mais vont continuer a évoluer pendant le temps de

murissement.

Le temps de mirissement est le temps compté depuis le début du mélange jusqu’a ce que celui-
ci ait obtenu ces propriétés mécaniques finales (Berthier, 2009) (Janik, Sienkiewicz et
Kucinska-Lipka, 2014). Cette définition est semblable a celle énoncée dans la section 3.1.
(Peacock et Calhoun, 2006). La réaction de polymérisation n’est compléte que lorsque le temps
de murissement est atteint. Ce processus prend en regle générale 24 heures (Berthier, 2009)

(Sturgess, 2012).
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1.3 Procédés de fabrication

1.3.1 Méthodes de synthétisation du polymeére

D’un point de vue chimique, il existe deux méthodes pour synthétiser une mousse de
polyuréthane au niveau industriel (Welch, 2013). La premicre utilise les produits chimiques
directement pour former la mousse et n’utilise pas de pré-polymere. Elle est appelée méthode
« one-stage » ou encore « one-shot ». La seconde utilise les produits chimiques en deux temps
et passe par 1’élaboration d’un pré-polymere. Elle est appelée la méthode « two-stage » ou

« two-shot » (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014).

Durant la méthode « one-stage », tous les composants (diisocyanate, polyol, agents gonflants,
catalyseurs, etc.) sont mélangés et versés directement dans un moule ou sur un convoyeur lors
de coulée continue (voir section 1.3.2.1) (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014) (Welch,
2013). De cette fagon, la vitesse de réaction est controlée par les catalyseurs et le mélange
monte rapidement en température grace a 1’exothermicité de la réaction entre 1’eau et
I’isocyanate. Les composants sont répartis dans deux contenants différents avant d’étre
mélangés afin d’obtenir une meilleure homogénéité du produit final. En effet, 1’isocyanate,
appelée partie A, constitue la premicre partie du mélange. Les autres composants, dont le
polyol, les catalyseurs, les agents gonflants et autres adjuvants, constituent la seconde partie

du mélange, qui est appelée partie B.

La méthode « two-stage » différe de la premi¢re méthode énoncée par la production d’un
composant pré-polymere (Welch, 2013) (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014). Ce pré-
polymeére uréthane est synthétis¢ a partir d’un polyol en présence de diisocyanate en exces. Le
liquide obtenu est donc composé d’oligomeéres uréthane terminés par des groupes isocyanate
et de diisocyanate n’ayant pas réagi. C’est seulement par la suite que les autres composants
sont ajoutés au mélange initial dans le but de synthétiser le produit final. Cette méthode est
souvent employée pour la fabrication de pieces moulées et permet d’abaisser la température de
réaction. Par conséquent, les fabricants I'utilisent souvent lors de I’¢laboration de produits

complexes aux propriétés exigeantes et pour des pieces moulées a froid.
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1.3.2 Procédés d’élaboration

En fonction de I’utilisation du produit final (panneaux isolants ou matelas par exemple), de la
quantité¢ de produits souhaitée (production industrielle ou pieces de géométries complexes,
spécifiques) et du type de mousse souhaité (rigide ou souple), il existe plusieurs méthodes de
production de la mousse de polyuréthane dont les principales sont la coulée continue, la coulée

discontinue, 1’injection et la projection.

1.3.2.1 La coulée continue

Ce procédé permet la production rapide et en grand nombre de larges blocs de mousse en milieu
industriel (Bikard, 2009) (Defonseka, 2013b). Les deux parties du mélange sont mélangées
sous pression et le mélange obtenu est rapidement déposé en continu par une téte de coulée sur
une bande de parement horizontale. Cette bande de parement, souvent composée de papier
kraft ou d’un film de polyéthyléne, est entrainée par un convoyeur (bande transporteuse mue
par des rouleaux). Le mélange, dont I’expansion débute tres tot, est également contenu sur les
cotés par des bandes de papier kraft ou des rouleaux. Pendant toute la durée de son expansion,
la mousse avance sur le convoyeur a une vitesse de plusieurs metres par minute (Figure 1.11).
A la fin du convoyeur, la longue bande de mousse obtenue est découpée en blocs par une scie

puis sont stockés pour le mirissement.

Dans le cas de mousses rigides, le produit fini forme un panneau de mousse de polyuréthane
d’une épaisseur n’excédant pas une vingtaine de centimeétres (Berthier, 2009). Dans le cas de
mousses souples, le produit obtenu est sous forme de blocs plus épais et plus larges que les

panneaux de mousse rigide. L’épaisseur peut atteindre 1.5m et la largeur 2.5m.
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Figure 1.11 Installation de fabrication en continu de blocs de mousse souple
Tirée de (Berthier, 2009) p.12

1.3.2.2 Coulée discontinue

Lors de ce procédé, le liquide réactif, mélangé dans une machine basse pression ou haute
pression, peut étre coulé dans un moule ouvert ou dans une enveloppe conformée dans un
support (Berthier, 2009). Le moule ouvert se déplace devant la téte de coulée ou il est rempli
puis déplacé, fermé et verrouillé ou laissé ouvert. Dans le cas d’un moule ouvert, la mousse est
en expansion libre, contrairement au moule fermé ou la mousse est contenue. La mousse est
démoulée des lors que le polyuréthane a une tenue mécanique suffisante (Figure 1.12). Les
blocs sont ensuite stockés pour le miirissement. Cette mise en ceuvre permet la fabrication en

quantité industrielle de pieces un peu plus complexes que les panneaux ou les blocs.
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Figure 1.12 Ligne de production discontinue de blocs PU
Tirée de (DPS, 2016)

1.3.2.3 Injection

Le procédé d’injection est assez similaire a celui de la coulée discontinue (Berthier, 2009)
(Bikard, 2009) (Defonseka, 2013b). Le processus est séquentiel et la coulée s’effectue dans un
moule. La différence entre ces deux procédés est que, pour I’injection la coulée est effectuée
dans un moule déja fermé, grace a une machine haute pression. L’expansion étant confinée
dans ce moule fermé, des évents doivent étre placés sur le pourtour du moule afin de permettre
a l’air initialement emprisonné dans le moule de s’en échapper. La mousse peut ainsi se
développer en évitant la surpression (Figure 1.13). Comme la mousse remplit la totalité¢ du
moule, cette fagon de mettre en ceuvre la mousse de polyuréthane permet d’obtenir un produit
d’une grande homogénéité en fonction de la densit¢é demandée et de former des picces a

géométrie complexe.
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1.3.24

La projection de mousse de polyuréthane est un procédé particulier (Crespo et Galan, 1999)
(Huang et Tsuang, 2014) (Berthier, 2009). Elle est principalement utilisée sur des chantiers de
construction ou de rénovation en génie civil. Les machines utilisées sont spécialement congues
pour cet usage et fonctionnent a basse ou haute pression. Grace a ces machines, le polyuréthane
peut étre projeté sur des surfaces moyennes mais aussi sur de petites surfaces nécessitant une
certaine précision. Les matiéres utilisées, qu’elles soient compactes ou expansées, sont tres
réactives et assez adhérentes pour pouvoir étre projetées sur des parois verticales (Figure 1.14).
Cependant, cette technique de mise en ceuvre peut présenter un danger pour I’ouvrier qui

applique le produit ou pour toute personne étant en contact avec le produit avant la fin de la
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Figure 1.13 Schéma d’une installation d’injection
Tirée de (Bikard, 2009) p.13

période de mirissement si I’environnement n’est pas assez ventilé.
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Figure 1.14 Isolation par projection de mousse PU
Tirée de (Kristof, 2013)

14 Applications de la mousse de polyuréthane

14.1 Principaux secteurs industriels

Les produits a base de mousse de polyuréthane sont, de nos jours, des produits trés utilisés sur
certains marchés (Berthier, 2009) (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014) (Peacock et
Calhoun, 2006). En fonction de leurs propriétés, les mousses sont utilisées dans différents
secteurs industriels comme la literie, I’automobile et le génie civil. La Figure 1.15 présente les
secteurs industriels les plus représentés, classés en fonction de la densité et de la rigidité de la
mousse de polyuréthane. Les mousses souples, lorsqu’elles sont de basse densité, sont
largement utilisées dans le domaine des transports, notamment pour les sieges des véhicules
comme les trains ou les voitures et également pour les meubles et les décorations d’intérieur.
Lorsque la densité du polyuréthane est trés élevée, des produits sous forme de colles et
d’adhésifs sont obtenus et employés dans I’automobile et le génie civil. Les mousses rigides,
quant a elles, servent principalement a la fabrication de produits isolants pour les batiments ou
les chambres froides lorsqu’elles ont une faible densité mais aussi a l’entretien et au
rehaussement des routes. Lorsqu’elles ont une densité plus élevée, ces mousses rigides sont
des mousses structurelles qui sont alors notamment employées dans la fabrication des

réfrigérateurs (Yu, Wang et Skirrow, 2013).



22

Houleaux - 5 5 Plastiques
e Fibres élastomériques .
a Peintures| polyuréthanes compacts
Polyuréthanes Elastoméres plastiques et de coulée
Colles et adhésifs

[EPSNNNR.. Enduction de tissus
" Cuirs synthétiques

compacts

Boucliers et autres piéces extérieures pour véhicules Mousses
structurelles
Mousses Semelles de chaussures et

micro piéces avec peau autoformée
cellulaires et coeur microcellulaire

Densité de
la matiére

Mousses décoratives 4 peau
autoformée. Meubles imitation
— bois et moulages rigides

Habillage & peau autoformée

pour intérieurs de véhicules
et meubles de bureaux
Mousses Carcasses moulées
[Eni Mousses S pour siéges
densits sous-tapis P
Mousses semi-rigides)
) pour amortisseurs de
chocs et emballages "
g M rigides =
Memrere d'isolation
basse densité \Mausses pour literies et sigges —x
[ Mousses d'emballage
|
Elastoméres trés souples Elastoméres et plastiques rigides Plastiques rigides

Augmentation de la raideur du polymére

Figure 1.15 Répartition des applications en fonction de la densité
et rigidité des mousses de polyuréthane
Tirée de (Berthier, 2009) p.19

14.2 Applications particuliéres au domaine du génie civil

Le domaine du génie civil a vu son utilisation de produits a base de mousses de polyuréthane
augmenter au fil des années (Berthier, 2009). Les procédés de fabrication de produits a base
de polyuréthane, de la formulation a 1’obtention du produit final, ont évolué et les industriels
sont maintenant capables d’¢laborer des produits de qualité technique. Ces mousses

techniques, selon leurs spécificités, sont trés utiles dans plusieurs domaines du génie civil.

Une récente application de la mousse de polyuréthane dans le génie civil concerne I’entretien
des routes, notamment au Canada (Yu, Wang et Skirrow, 2013). Dans certaines régions du
pays, les ouvrages routiers subissent des dégats importants dus aux intempéries. Les matériaux
de remblai, situés sous la couche de bitume, doivent endurer a la fois des périodes trés humides
mais aussi des périodes de gel a basse température. Ces matériaux perdent donc parfois
certaines propriétés comme leur résistance a la compression et se dégradent. Il en est de méme
avec les sols situés autour et en dessous des matériaux de remblai. Ils subissent les mémes

intempéries et participent a la détérioration de la structure routiére, en particulier lorsque ces
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sols sont constitués d’argile ou de terre marécageuse. L’ouvrage bitumineux subit alors un
phénomene d’érosion des sols. On observe ainsi par la suite un tassement et/ou une fragilisation
de la chaussée. Depuis quelques années, la mousse de polyuréthane est donc utilisée pour

résoudre ces problémes de tassement et de fragilisation des routes en béton ou en asphalte.

Dans ce contexte, cette mousse peut étre employée pour deux objectifs : pour rehausser le
niveau de la route ou pour consolider le remblai situé sous le bitume (Yu, Wang et Skirrow,
2013). Dans les deux cas, le produit souhaité est injecté directement sous la couche de béton
ou d’asphalte. La route est percée a de nombreux endroits et des colonnes d’injection sont
mises en place, dans lesquelles le produit visqueux est injecté. Méme si le produit injecté peut
varier 1égérement entre un chantier de rehaussement de la route et un chantier de consolidation
du remblai, la principale différence entre les deux est la méthode d’injection. Le rehaussement
de la chaussée étant un travail de précision, I’injection se fait en plusieurs fois et n’est pas trés
profonde, ce qui n’est pas le cas lors d’un travail de consolidation du remblai. L’injection est
faite en plusieurs fois et plus en profondeur dans le sol. La Figure 1.16 montre un exemple de
polyuréthane injecté sous une route pour la stabilisation du sol, en comparaison avec la Figure
1.17 ou le polyuréthane est injecté sous la chaussée affaiblie et va permettre son rehaussement

grace au gonflement.

Figure 1.16 Illustration du polyuréthane injecté
pour la stabilisation du sol
Tirée de (Yu, Wang et Skirrow, 2013) p.4
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Figure 1.17 Polyuréthane injecté sous la
route pour le rehaussement de la chaussée
Tirée de (URETEK, 2016)

Ces deux procédés s’effectuent directement sur 1’ouvrage routier (Figure 1.18) et ne nécessitent
pas le remplacement, total ou partiel, du remblai d’origine (Yu, Wang et Skirrow, 2013). Ils
sont par conséquent rapides, peu coliteux et ne nécessitent pas toujours la fermeture totale des

voies de circulation.

Figure 1.18 Méthode d'injection du PU
pour le rehaussement de la chaussée
Tirée de (Yu, Wang et Skirrow, 2013) p.6

L’utilisation la plus courante des mousses de polyuréthanes dans le domaine de la construction
est la fabrication d’isolants pour les batiments. Les mousses de polyuréthane utilisées sont des
mousses de basse densité, qui possédent une structure rigide et sont composées d’environ 90%
de cellules fermées (Peacock et Calhoun, 2006). Leur conductivité thermique est trés basse, ce

qui fait d’elles un matériau de choix pour I’isolation des batiments, des chambres froides mais
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aussi des conduites de chauffage. A 10°C, leur conductivité varie de 0.018 4 0.025 W/m.K, ce
qui plus bas que n’importe quel autre matériau d’isolation, comme le polystyréne (Janik,
Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014). De plus, de par leurs bonnes propriétés mécaniques,
notamment en compression, elles offrent une structure assez rigide pour étre utilisée dans les

batiments, quelle que soit la méthode de fabrication employée.

En effet, ces mousses d’isolation a destination des ouvrages de génie civil peuvent étre
¢laborées a 1’aide de deux procédés différents (Berthier, 2009). Le premier est la coulée
continue (voir section 1.3.2.1 p.17). Cette méthode, grace a une formulation trés réactive,
permet la production de panneaux isolants en grande quantité. Ces panneaux sont ensuite
incorporés dans la construction de maisons ou d’immeubles. Ils comportent parfois un
parement sur certaines de leurs faces afin d’améliorer les propriétés du produit fini, comme

présenté sur la Figure 1.19.

Figure 1.19 Exemple d'isolation d'une toiture
a l'aide de panneaux en PU
Tirée de (Plastica, 2016)

La deuxiéme méthode est la projection de mousse (voir section 1.3.2.4 p.20) (Aras et Akovali,
2005) (Berthier, 2009). Ce produit, aussi isolant que celui utilisé pour la fabrication des
panneaux, posseéde un bon facteur d’expansion, une trés bonne tenue mécanique et une bonne
adhérence. Il peut ainsi adhérer sur les parois verticales ou obliques sur lesquelles il est projeté

dans le but d’isoler thermiquement une pi¢ce ou un batiment comme illustré sur la Figure 1.14
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(p.21). La projection du polyuréthane est également assez précise pour combler certaines

fissures dans les murs d’un batiment afin de renforcer 1’isolation.

1.5 Exigences pour application dans le génie civil

Lorsque les mousses de polyuréthane sont employées dans les ouvrages de génie civil pour
I’isolation des batiments ou I’entretien des routes par exemple, elles doivent remplir certains
criteres obligatoires. Certains de ces critéres concernent les propriétés élémentaires de la
mousse nécessaires pour la réalisation des chantiers, comme une faible densité. D’autres
conditions sont requises pour la durabilité du produit ou encore la sécurité des travailleurs sur
le chantier mais aussi des usagers, une fois 1’ouvrage terminé, comme c’est le cas pour les
propriétés d’inflammabilité. Ces exigences dépendent donc de la nature de I’application de la
mousse. Les propriétés exigées pour les panneaux d’isolation a destination des batiments

sont décrites ici.

La mousse de polyuréthane est principalement employée dans la construction des batiments
pour sa faible conductivité thermique (Aras et Akovali, 2005) (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-
Lipka, 2014) (Berthier, 2009). En effet, sa caractéristique principale est un trés faible
coefficient de conductivité thermique compar¢ aux autres matériaux alvéolaires mais aussi aux
autres matériaux d’isolation. Le polyuréthane permet donc de réduire I’épaisseur d’isolants

dans les murs, tout en garantissant une bonne isolation thermique.

Les panneaux de polyuréthane possedent une faible densité, ce qui permet d’alléger la structure
des batiments (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014) (Berthier, 2009). En fonction de
la formulation et des autres propriétés de la mousse, la densité peut varier mais elle reste

toujours assez 1égére pour réduire le poids des murs et des toits des batiments.

Les bonnes propriétés mécaniques de la mousse, notamment en compression, sont également
des propriétés utiles pour cette application (Janik, Sienkiewicz et Kucinska-Lipka, 2014)

(Berthier, 2009). En effet, méme si une structure enti¢re ne repose pas sur le matériau, comme
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c’est par exemple le cas pour le remblai des ouvrages routiers, la mousse de polyuréthane doit
posséder une structure mécanique assez résistante pour étre capable de se maintenir plusieurs
années. Elle ne peut pas se permettre de perdre certaines de ses qualités a cause de contraintes

mécaniques trop importantes.

La mousse de polyuréthane étant employée pour la construction d’habitations et de bureaux,
son inflammabilité doit étre minimisée (Lefebvre et al., 2004) (Berthier, 2009) (Stone, 2004).
Or comme le polyuréthane utilisé est sous forme de mousse alvéolaire, il posseéde une
inflammabilité plus élevée que les autres matériaux polymeres. Ce niveau d’inflammabilité est
souvent trop élevé pour les normes de génie civil. Au fil du temps, les industriels ont donc
modifié¢ la formulation de leur produit en ajoutant parfois des agents ignifuges dans la
composition de la mousse afin de baisser 1’inflammabilité du produit fini. Ils ajoutent aussi
parfois un parement a leurs panneaux de mousses pour augmenter la résistance a la flamme

de leur produit.

Pour étre employé comme isolant dans les batiments, le polyuréthane doit également étre
imperméable a la vapeur d’eau (Kumaran, 2009) (Berthier, 2009). A cause des conditions
climatiques, le taux d’humidité¢ a I’intérieur des murs peut étre €élevé, notamment pour des
ouvrages enfouis dans le sol comme des sous-sols d’immeubles ou de maisons. Si la mousse
n’est pas assez imperméable, elle va perdre certaines de ses propriétés, en particulier
mécaniques et thermiques, ce qui peut entrainer un danger pour les utilisateurs du batiment. La
perméabilité de la mousse a la vapeur d’eau est donc un facteur important pour qu’elle résiste

durablement aux conditions d’utilisation.

1.6 Quantifier les performances de la mousse de polyuréthane

A mesure du développement du polyuréthane sous forme de mousse alvéolaire et son
utilisation grandissante dans le domaine du génie civil, des normes ont été¢ mises en place par
divers organismes afin de controler les produits mis en vente sur le marché. Selon les pays,

différents organismes fixent les exigences standards auxquelles les mousses de polyuréthane
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utilisées dans le génie civil doivent répondre. Au Canada, les mousses de polyuréthane et
polyisocyanurates employées pour l’isolation des batiments répondent aux exigences des
standards de I’organisme de normalisation ASTM International alors qu’en France, les normes
sont publiées par des organismes comme le CEN (Comité Européen de Normalisation) ou

I’AFNOR (Association Francaise de Normalisation).

Les paragraphes suivants prennent le cas des panneaux isolants en polyuréthane et
polyisocyanurate pour expliquer le systeme d’exigences appliqué au Canada pour ces
panneaux a travers certaines normes et comment ces normes fournissent certains outils pour

quantifier les performances de ces matériaux.

Pour les panneaux isolants en polyuréthane, 1’organisme Underwriters Laboratories of Canada
(ULC) propose une spécification. Cet organisme est accrédité par le Conseil Canadien des
Normes a titre d’organisme d’élaboration de normes ax¢ sur le consensus en vertu du Systéme
national de normes du Canada (UL, 2016). Il produit des documents appelés spécifications qui
fixent des niveaux d’exigences pour certains produits, par exemple ici les panneaux isolants en
polyuréthane, et précisent les méthodes a utiliser pour mesurer les performances des produits
correspondant aux niveaux d’exigences prescrits. Cela peut étre le cas en faisant par exemple

référence a des méthodes normalisées par I’ASTM.

Lorsqu’une entreprise veut déterminer si son produit satisfait aux exigences d une spécification
dans le but de le commercialiser, des tests normés doivent étre réalisés. Si les résultats de ces
tests, effectués selon les consignes de la norme, correspondent aux résultats explicités dans la
norme, alors 1’industriel peut dire que son produit est normé. Par conséquent, si son produit
respecte I’intégralité des exigences de la spécification, selon les consignes de la spécification,
I’industriel peut considérer que ce produit répond aux demandes de la spécification. Une norme
d’essai ASTM décrit un test permettant de quantifier une propriét¢ du matériau testé. Elles
décrivent de maniere précise les conditions de réalisation des tests. De I’importance et Iutilité
du test a la procédure compléte, en passant par les machines utilisées, les calculs a effectuer et

les rapports d’analyse a fournir, chaque norme est une méthode compléte pour la réalisation
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des tests. Celles-ci sont donc de bons outils pour les industriels pour la réalisation de tests en

laboratoire et pour mesurer de manicre fiable les performances de leurs produits.






CHAPITRE 2

MATERIAUX ET METHODES
2.1 Matériaux
2.1.1 Produits chimiques

La mousse de polyuréthane est formée de plusieurs produits liquides. Selon les caractéristiques
du produit final souhaité, la formulation de la mousse peut changer. Pour la fabrication des
¢chantillons de ce projet, un total de neuf produits est utilis¢ dans le but d’obtenir une mousse
rigide, de masse volumique proche de 30kg/m? et contenant environ 90% de cellules fermées.
Le premier composant est un diisocyanate de diphénylméthyléne polymérique (PMDI) de
haute fonctionnalité, référé dans le texte comme « MDI » ou « isocyanate ». Le MDI va réagir
avec un polyol polyester & chaine ramifiée pour construire le réseau polyuréthane (référé ici
sous le nom de polyol). A ces deux composants de base s’ajoutent un premier agent gonflant
par voie physique possédant un point d’ébullition bas, le pentane, et un second agent gonflant
par voie chimique, 1’eau. Trois catalyseurs (catalyseur 1, catalyseur 2 et catalyseur 3), ayant
chacun un rdle différent, sont également ajoutés. Un additif et un surfactant viennent compléter
la formulation chimique. Certains de ces produits sont toxiques, ce qui exige de travailler sous
hotte pour la fabrication. Le MDI est aussi appelé partie A tandis que I’ensemble des autres
composants constituent la partie B, le mélange des deux parties conduisant a la formation de

la mousse de polyuréthane.

Outre les composants de la mousse de polyuréthane, un solvant organique est utilisé dans la
fabrication des échantillons pour le nettoyage de certains instruments de laboratoire. Ce solvant
est le MEK (Methyl Ethyl Ketone ou Méthyléthylcétone en francais). Il posséde des

caractéristiques similaires a I’acétone, notamment au niveau de I’évaporation et de la réactivité.
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2.1.2 Matériel de laboratoire

Lors de la fabrication en usine, la mousse de polyuréthane se développe entre deux feuilles de
parement posées sur le convoyeur supérieur et le convoyeur inférieur. Les panneaux sont donc
constitués d’un bloc de mousse entouré¢ de deux feuilles de parement. Ce parement est un papier
brun fibreux spécialement utilisé pour les panneaux car il adhére a la mousse de polyuréthane.

Le méme parement a été utilisé pour la fabrication en laboratoire.

Les réactifs chimiques devant étre pesés avec précision pour le mélange, une balance de
précision est utilisée pour les procédures de laboratoire. C’est une balance OHAUS, de modele
AXS523/E, de masse maximale égale a 520g et de précision 0,001g. Elle comporte une chambre
de pesée en plastique transparent pouvant étre ouverte ou fermée a 1’aide de trois portes
coulissantes (une porte de chaque coté et une porte sur le dessus) comme le montre la Figure
2.1. Cette chambre de pesée permet d’obtenir une bonne précision de pesée malgré les
mouvements d’air générés par la hotte de laboratoire dans laquelle les opérations de fabrication

des échantillons sont réalisées.

.:..ﬁ ird
N X

R
L =3

Figure 2.1 Balance Ohaus AX523/E
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La pesée des produits chimiques est effectuée a ’aide de pipettes en polyéthyléne, de 3,2 ml
ou 23 ml de contenance, et de béchers en polypropyléne de 400ml ou 800 ml. Ces outils
résistent bien aux produits chimiques utilisés et sont considérés comme des outils jetables pour
la procédure de laboratoire. IIs ne servent qu’une seule fois, pour un seul produit. Les pipettes
permettent d’obtenir une bonne précision dans la pesée des produits et les béchers sont assez

résistant pour permettre le mélange des composés.

2.2 Etapes principales de la méthode de laboratoire

Chaque stratégie développée au cours de ce travail comprend plusieurs étapes indispensables.
Elles sont issues de la procédure établie pour les travaux préliminaires, dite « procédure de
pots de miel ». Cette procédure utilisait une formulation adaptée par rapport a la formulation
d’usine, moins réactive et donc plus lente. De petites quantités de réactifs étaient mélangées
dans un bécher et un gonflement libre prenait place dans le bécher. Ces €tapes, présentes pour
chaque stratégie essayée, sont les suivantes :

A. Pesée des composants de la partie B sans le pentane;

B. Pesée de I’isocyanate (Partie A);
M¢élange préliminaire de la partie B sans le pentane (pré-mélange) et laisser reposer;
Ajout du pentane dans la partie B;
Ajout de la partie A dans la partie B;

WY o0

M¢élange des deux parties.

Selon la stratégie suivie, ces étapes peuvent subir de Iégeres variations dans I’ordre ou la fagcon
de faire. Par exemple le mélange final des deux parties peut étre réalisé¢ selon différentes
techniques. De méme, des étapes peuvent étre ajoutées comme par exemple le mélange du

pentane dans la partie B, avant 1’ajout de la partie A et du mélange final.



34

23 Choix des conditions pour la nouvelle méthode de fabrication en laboratoire

2.3.1 Formulation

Lors des travaux préliminaires utilisant la procédure de pots de miel, la formulation utilisée
n’était pas identique a celle utilisée en usine notamment a cause de la vitesse de réaction trop
¢levée. En effet, en usine, la formulation utilisée et la méthode de mélange sous pression
engendrent une vitesse de réaction élevée. Les différents temps caractéristiques (comme le
temps de créme ou le temps de gonflement) sont alors trés courts, ce qui rend difficile la mise
en ceuvre en laboratoire. Cette formulation était donc une formulation adaptée a partir de celle
utilisée en usine pour réduire la réactivité de la mousse et ainsi faciliter la production des
¢échantillons de laboratoire. Mais cette méthode ne permettant pas de produire la mousse dans
des conditions comparables a celles rencontrées en usine, en particulier en termes d’orientation
des cellules, la nouvelle méthode de laboratoire a été développée avec 1’exigence additionnelle
de pouvoir utiliser la méme formulation que celle employée dans la fabrication des

panneaux en usine.

2.3.2 Méthode de mélange

En usine, le mélange des parties A et B se fait sous pression de maniere trés bréve ce qui
garantit un mélange bien homogéne. Comme 1’homogénéité du mélange des composants et sa
rapidité influence la qualité¢ de la mousse, la méthode de mélange en laboratoire sera adaptée
a la formulation d’usine mais aussi au type de moule utilisé afin d’assurer un mélange

le plus homogene possible.

2.3.3 Moule

Le gonflement de la mousse de polyuréthane en usine se fait par coulée continue a I’aide d’un
convoyeur mobile. La mousse se développe ainsi entre les quatre parois du convoyeur (voir
section 1.3.2.1 p.17). En laboratoire, un moule est utilisé¢ pour simuler au mieux le convoyeur.

Il doit par conséquent respecter plusieurs critéres afin de s’approcher le plus possible des
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conditions d’usine. Tout d’abord, ce moule doit étre assez solide pour résister au gonflement
de la mousse mais il doit aussi étre facilement démontable afin de récupérer les échantillons
sans altérer le produit fini ou le moule. Par ailleurs, il doit étre fermé en haut pour reproduire

le convoyeur supérieur contre lequel la mousse gonfle et se développe.

234 Conditions environnementales

La littérature montre que la température et ’humidité relative (I’eau contenue dans I’air peut
réagir avec I’isocyanate et favoriser le gonflement de la mousse) lors du développement de la
mousse sont deux parametres importants de la mousse puisqu’elles peuvent modifier les
caractéristiques du produit fini (voir section 1.1.3.2 p.7 et section 1.2.2 p.11). Par conséquent,
lors de la fabrication de la mousse en laboratoire, ces deux parameétres seront relevés pour

prendre en compte leur éventuelle influence sur le développement de la mousse.

24 Premiére stratégie mise a I’essai : Emploi d’un mélangeur magnétique

2.4.1 Meéthode

La premiere stratégie mise en ceuvre emploie un mélangeur magnétique tel que celui présenté
en Figure 2.2. C’est un barreau magnétique spécialement congu pour le mélange de liquides
visqueux. Il est recouvert de PTFE et mesure 51mm de longueur et 21mm de diametre. 11 est

utilisé avec une plaque d’agitation magnétique pouvant aller jusqu’a 1200 rpm.

Figure 2.2 Barreau aimanté
congu pour le mélange
des liquides visqueux
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Ce barreau a d’abord été testé sur des liquides de viscosités similaires a celles du polyol afin
d’évaluer son efficacité réelle. Ces tests préliminaires ont montré que le barreau aimanté
atteignait des vitesses moyennes de rotation (400 a 600 rpm) mais les liquides étaient trop
visqueux pour qu’il tourne a haute vitesse (de 600 a 1200 environ). Suite a ces tests, le barreau
aimanté a été utilisé pour le mélange final des parties A et B. Le mélange préliminaire de la
partie B (excepté le pentane) était effectué¢ a 1’aide de la petite hélice de mélange (voir Figure
2.3) fixée sur un moteur de mélange afin de maximiser I’homogénéité du mélange final. Le
moteur de mélange était utilisé a sa vitesse maximale, soit 450 rpm. Un bécher a fond plat
utilisé pour le gonflement a été aplani afin que le barreau aimanté puisse tourner

de mani¢re homogene.

Figure 2.3 Petite hélice de mélange

La partie A est prélevée et pesée a I’aide de seringues rigides de 60 ml. Ces seringues
permettent de réserver le MDI et de I’injecter de maniére précise et rapide dans le bécher

de partie B.

Pour cette premicre stratégie mise a I’essai, le moule a ét¢ concu de manicre a répondre a
plusieurs exigences. La matiére choisie pour le fabriquer est ’acier. C’est un matériau assez
robuste pour résister mécaniquement au gonflement du polyuréthane. Le moule a été congu de
manicre a ce qu’il puisse étre monté et démonté assez facilement par une personne, sans altérer

le produit a I’intérieur et en étant réutilisé pour le prochain test.

Ce moule est constitué¢ de six plaques d’acier d’épaisseur 3/16°’ : une plaque de fond percée

d’un trou pour introduire le bécher en plastique dans lequel le mélange est réalisé, quatre
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plaques qui constituent les cotés et sont maintenues ensemble par deux grandes tiges en métal
et deux écrous et un couvercle avec poignée qui vient fermer le moule par le dessus en
coulissant (voir Figure 2.4 4 2.9). Chaque plaque est recouverte de parement sur sa face interne.
Ce parement adhérera a la mousse et facilitera le démoulage et la réutilisation du moule. Ainsi
le gonflement commence dans le bécher en plastique et se poursuit a I’intérieur du moule fermé
et couvert de parement qui le surplombe. Lors du gonflement, la mousse vient buter contre le

couvercle et poursuit son développement sur les cotés du moule.

Figure 2.4 Fond percé du moule
recouvert de parement

Figure 2.5 Moule assemblé¢ sans le couvercle
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Figure 2.6 Moule assemblé avec le couvercle

Les dimensions du moule ont été choisies en fonction des échantillons a préparer pour les
différents tests. Dans ce cas, le bloc de mousse fabriqué en laboratoire peut contenir un
¢chantillon pour la mesure de conduction thermique, un échantillon pour la mesure de
compression et un pour la mesure de traction, ainsi qu’un échantillon pour la mesure de densité.
Les dimensions du moule prennent en compte le retrait d’une bande de 1cm sur chacun des

cOtés afin de limiter les effets de bord lors des mesures.

Les dimensions réelles des blocs de mousse produits dans ce moule sont les suivantes : 42 cm

en longueur, 33 cm en largeur et 7,5 cm en hauteur.

Un support en bois a aussi ¢té construit pour soutenir le moule en acier et permettre au bécher

en plastique d’étre en contact avec la plaque d’agitation magnétique (Figure 2.7).
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Figure 2.7 Installation du moule sur le support
en bois avec le bécher de mélange

Lors de ce premier essai, le principal objectif était de développer la méthode de mélange et le

moule. C’est pourquoi la formulation adaptée (moins réactive) a été utilisée.

2.4.2 Observations

La premiére partie de I’expérience, soit jusqu’au mélange des deux parties, €tant identique aux
travaux préliminaires, aucune observation particuliére n’a été faite. La premicre observation
intervient une fois la partie A injectée et le mélangeur mis en route. A ce moment-13, le mélange
des deux parties a commencé et le barreau aimanté était capable de mélanger les composants
a une vitesse d’environ 600 a 700 rpm. Le mélange a ensuite évolué assez lentement, ce qui a
permis d’observer les changements de phase et de coloration de manicre assez précise.
Cependant, quand la polymérisation a débuté, le mélange est devenu plus visqueux et plus
¢épais et le barreau aimanté a ralenti, pour finalement étre incapable de tourner, ce qui a mis fin
au mélange. La mousse a gonflé et atteint le couvercle du moule mais ne s’est pas propagée
sur les cotés comme prévu. A la place, elle a continué & gonfler en hauteur et a soulevé les

coOtés et le couvercle du moule avant de se stabiliser (Figure 2.8).
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Figure 2.8 Vue du moule aprées I’essai
a I’aide d’un mélangeur magnétique

De plus, la réaction de polymérisation de la mousse n’était pas compléte. Le mélange n’étant
pas optimal, une coloration jaune/marron était encore visible sur la mousse aprés son
durcissement, ce qui est attribué a de 1’isocyanate résiduel non-mélangé. De plus, la réaction
de gonflement n’a pas ¢été optimale non plus, menant a une mousse rigide

peu expansée (Figure 2.9).

Figure 2.9 Echantillon de polyuréthane obtenu
a I’aide du mélangeur magnétique

243 Conclusions et perspectives

La premiere méthode de mélange mise en place n’est pas satisfaisante car elle n’a pas aboutie

aun produit fini acceptable. En effet, le barreau aimanté n’est pas assez puissant pour mélanger
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de tels liquides visqueux formés lors de la polymérisation. La solution alternative identifiée
consiste a mélanger avec la méme hélice que lors des travaux préliminaires mais en utilisant

un moteur plus puissant.

Le moule doit également étre modifié en fixant le couvercle et les parois avec le fond du moule

pour que I’ensemble reste solidaire lors du gonflement de la mousse.

2.5 Deuxiéme stratégie mise a ’essai : Hélice a vitesse de rotation élevée

2.5.1 Méthode

La 2°™ stratégie mise en place comprend I’utilisation de la formulation d’usine (plus réactive).
Elle a auparavant été testée a I’aide de la procédure de laboratoire de pots de miel (impliquant
de petites quantités) pour s’assurer de sa faisabilité au niveau des temps caractéristiques. Les
résultats étant satisfaisants, la formulation d’usine a été testée avec le méme systéme de bécher
et de moule en acier que celui utilisé lors de la premicre stratégie, modifié pour fixer les parois
au fond du moule. Le mélange se fait dans le bécher au milieu du moule et la mousse se
développe rapidement afin de remplir le moule. Le principal changement dans cette procédure
concerne le mélangeur. Le pré-mélange et le mélange final des deux parties sont maintenant
réalisés avec la petite hélice de mélange (voir Figure 2.3 p.36). Cette hélice est fixée sur une
perceuse de 12V possédant deux vitesses de rotations possibles : 400 rpm et 1500 rpm. Le pré-
mélange est effectué pendant 30s a 400 rpm et le mélange final a 1500 rpm. Les valeurs de ces
parametres ont €té ajustées par des essais réalisés avec la procédure de pots de miel. La
perceuse présente I’avantage d’étre 1égere, maniable et d’avoir une vitesse de rotation plus

¢levée que le moteur de mélange utilisé avec la procédure de pots de miel.

Cette 2°™ stratégie a été mise en ceuvre a température et humidité relative ambiantes. Avec la
formulation d’usine, la quantité de réactifs a pu étre calculée selon le volume du moule qu’on
souhaitait remplir. Connaissant ce volume ainsi que la masse volumique visée (30 kg/m?), la

masse totale de réactifs est calculée de la fagon suivante, en considérant le fait que le mélange
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est total et assez homogeéne pour qu’il n’y ait pas de perte (une masse de 50g de réactifs conduit
ainsi a une mousse finale de 50g) :

mmouse Vmousse X Mvmousse (2 l)

Avec :
- mmousse (kg) : la masse de mousse souhaitée ou masse des réactifs;
- Vmousse (m?) : le volume de mousse souhaité ou volume du moule;

- Mvmousse (kg/m?) : la masse volumique finale visée.

Grace a cette masse calculée et aux pourcentages des composants, la masse de chaque
composant a introduire dans le mélange a été calculée. L’exemple du MDI est donné ci-

dessous :

Yompr (2.2)

Mpypr = mousse

%roraL
Avec :

- myp; (g) : la masse de MDI souhaitée;

- %nwpr (php) : le pourcentage de MDI dans la formulation;

- %roraL (php) : le pourcentage total de réactifs dans la formulation;

- Mmmousse (g) : la masse de mousse souhaitée ou masse des réactifs.

2.5.2 Observations

Un premier essai de moussage a ¢té réalisé a 1’aide de cette procédure. Le résultat est montré

sur la Figure 2.10.
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Figure 2.10 Premier essai réalisé¢ avec la
deuxiéme stratégie

Cette mousse présente certains défauts. Un premier constat a été fait lors du démoulage de la
mousse. Le gonflement est trop faible pour avoir permis a la mousse de remplir I’intégralité du
moule (voir Figure 2.10). Le deuxieme constat concerne I’aspect extérieur de la mousse. Le
bloc obtenu n’est pas tres lisse en surface et encore légerement jaune. Enfin, une coupe de la
mousse obtenue a été réalisée dans le but d’observer I’intérieur du bloc. La mousse posséde un
trop grand nombre de défauts intérieurs qui altérent les propriétés physiques du produit (voir

Figure 2.11).

Figure 2.11 Coupe intérieure de I’échantillon
n°1 de la deuxiéme stratégie

Suite a ces résultats, un deuxiéme échantillon a été fabriqué a l’aide de la procédure
mais en utilisant une hélice de mélange plus grande (Figure 2.12) dans le but d’obtenir un

mélange plus homogéne.
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Figure 2.12 Grande hélice de mélange

Le produit obtenu est montré sur la figure ci-dessous.

Figure 2.13 Deuxi¢me essai réalisé avec la
deuxiéme stratégie

Pour ce deuxiéme échantillon, le gonflement n’a toujours pas permis a la mousse de remplir
I’intégralité du moule (voir Figure 2.13). En revanche, 1’aspect extérieur est plus lisse et plus
uniforme, ce qui est une amélioration par rapport au premier essai. L’aspect intérieur est
¢galement meilleur. Il est plus homogéne et contient moins de défauts que pour le premier

essai. Les défauts sont également plus localisés (Figure 2.14).
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Figure 2.14 Coupe intérieure de 1’échantillon
n°2 de la deuxiéme stratégie

Un troisieme essai a été effectué dans le but de limiter au maximum les défauts a I’intérieur de
la mousse et d’avoir un produit fini plus homogene. Pour cela, le temps de pré-mélange a été
augmenté de 30s a 45s. La grande hélice a ét¢ utilisée comme pour I’échantillon précédent. Le

produit final est indiqué sur la figure ci-dessous.

Figure 2.15 Troisiéme essai réalisé
avec la deuxiéme stratégie

Ce troisieéme échantillon n’a pas rempli le moule et I’aspect extérieur de la mousse est similaire
a celui obtenu lors du deuxiéme essai, au niveau rugosité et uniformité de la surface extérieure
(Figure 2.15). Par contre, 1’aspect intérieur est bien meilleur que lors du deuxi¢éme essai. En
effet, la mousse ne présente qu’un seul défaut en bas du bloc, ce qui constitue une amélioration

compar¢ au dernier essai.
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Figure 2.16 Coupe intérieure de 1’échantillon
n°3 de la deuxiéme stratégie

Sur la Figure 2.16, il est possible d’observer 1’orientation du front de gonflement lors de la
fabrication qui traduit un gonflement en deux étapes. Dans un premier temps, la mousse gonfle
dans le bécher, avec un gonflement vertical dirigé vers le couvercle du moule (de bas en haut,
symbolisé par les fleches vertes sur la Figure 2.17). Une fois ce couvercle atteint par la mousse,
le gonflement se dirige vers les cotés du moule, ce qui entraine un mouvement radial
(symbolisé par les fléches oranges sur la Figure 2.17). Puis, une fois loin du bécher du centre,
la mousse retombe sur les cotés, ce qui entraine un second mouvement vertical du gonflement

(de haut en bas, symbolisé par les fleches rouges sur la Figure 2.17).

Figure 2.17 Evolution du front de gonflement de
la mousse lors de la procédure n°2

Par comparaison, lors de la fabrication en usine, le front de gonflement se propage en demi-

cercle entre les parois du convoyeur, uniquement de manicre radiale, comme le montre la figure
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Figure 2.18. Or I’orientation des cellules selon cette procédure de laboratoire influence les
caractéristiques physiques du produit final. La méthode de gonflement n’est donc pas

représentative du gonflement en usine.

Parois du convoyeur
Front de gonflement de la mousse
Direction de gonflement de la mousse

Figure 2.18 Représentation du gonflement en usine

253 Conclusions et perspectives

Ces trois essais de la procédure n°2 ont permis d’augmenter I’homogénéité du produit fini, ce
qui représente une bonne amélioration. En revanche, I’orientation des cellules est différente de
ce qui est obtenu en usine. Cette stratégie n’est donc pas satisfaisante. La solution alternative
mise en place dans la prochaine procédure permettra donc un gonflement de la mousse
représentatif du gonflement en usine par le biais d’un dépdt en une seule ligne par le dessus du

moule.

2.6 Troisiéme stratégie mise a I’essai : Emploi de pompes péristaltiques

2.6.1 Méthode

Cette nouvelle stratégie de mise en forme des mousses de polyuréthane offre un certain nombre
de changements par rapport a la stratégie précédente mise a 1’essai. Elle repose sur I'utilisation

de deux pompes péristaltiques pour 1’apport des réactifs des parties A et B et sur I’emploi d’un
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mélangeur statique pour le mélange des composants. Le moule utilisé, quant a lui, est le méme

que celui de la procédure précédente.

L’objectif de cette méthode est de déposer le mélange dans le moule en une ligne sans
interruption. Cela permettrait d’obtenir un gonflement en demi-sphére et par conséquent une

orientation des cellules plus représentative de celle des panneaux d’usine.

La Figure 2.19 montre un apercu du montage et des appareils utilisés pour cette procédure.

Seul le moule en acier ne figure pas sur cette figure.

Figure 2.19 Montage expérimental de la
troisiéme stratégie

Les deux béchers disposés sur le support en bois contiennent les parties A et B. Comme la
partie B contient du pentane, une méthode doit étre développée afin de limiter 1’évaporation
du pentane tout en ayant une partie B la plus homogene possible. Les deux pompes sont des
pompes péristaltiques munies de tuyaux en polypropyléne chargées d’amener les réactifs de
leur contenant jusqu’au mélangeur statique. La vitesse de chaque pompe, et par conséquent le
débit des réactifs, peut étre ajustée a I’aide d’un contrdleur. La vitesse de chaque pompe est
graduée de 0 a 10 par pas de 1. Finalement, le mélangeur statique est relié aux deux tuyaux et
a pour réle a la fois de mélanger les deux composants et, grace a sa maniabilité, de permettre

le versement de ce mélange directement dans le moule en acier en une seule ligne.
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Pour mettre au point cette méthode plusieurs points importants devaient étre étudiés :
- Le mélange et la conservation du pentane dans la partie B;
- Le débit de chaque pompe pour respecter les proportions de mélange des réactifs;

- Le type de mélangeur statique optimal.

2.6.2 Mélange et conservation du pentane

Lors des travaux effectués par I’essai des stratégies précédentes, il avait été remarqué que le
pentane, de par sa faible masse volumique, forme une couche séparée au-dessus des autres
composants lorsqu’il est ajouté a la partie B. En effet, il ne s’incorpore pas dans la partie B, ce
qui pose un probléme lors du pompage de la partie B. Cette couche de pentane a tendance a
s’évaporer trés rapidement et n’est pas pompée en méme temps que les autres composants de
la partie B. Il a donc été décidé de mélanger le pentane dans la partie B avant le pompage de
manicre a limiter son évaporation et faciliter son incorporation avant le mélange final des deux

parties.

Une premiere expérience a été menée afin de déterminer I’impact du mélange du pentane sur
les temps caractéristiques et le gonflement des mousses de polyuréthane. Trois échantillons
ont été fabriqués dans trois conditions différentes a 1’aide de la procédure « de pots de miel »
mais en utilisant la formulation d’usine :
- Le premier est I’échantillon de référence. Le pentane n’a pas été préalablement mélangé
avec le reste de la partie B;
- Le deuxiéme a été fabriqué en mélangeant le pentane dans la partie B avec un temps
d’attente de 15 min avant I’introduction du MDI et le moussage;
- Le troisiéme a aussi été fabriqué avec le mélange du pentane dans la partie B mais sans
temps d’attente. Le MDI a ét¢ introduit pour le moussage dans les 20 secondes suivant

le mélange du pentane.

Pour ces trois échantillons, les conditions opératoires ont été adaptées et sont les suivantes :

- 30 secondes de pré-mélange a 400 RPM et 10 minutes d’attente (pré-mélange 1);
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- Quand il a eu lieu, le pentane a ét¢é mélangé pendant 25 secondes a 400 RPM (pré-

mélange 2).

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau ci-dessous.

Tableau 2.1 Influence du mélange du pentane sur les temps caractéristiques et le gonflement

Temps caractéristiques (s)
, Hors- | Hauteur HR
Echantillon Créme | Gonflement T (°C)
poisse (cm) (%)
Référence sans
13 37 46 21,9 233 17
mélange du pentane (1)
M¢élange du pentane et
10 35 44 18,3 23,2 18
15 min attente (2)
M¢élange du pentane et
utilisation immédiate 11 37 46 21,8 234 17
3)

Les trois échantillons obtenus sont présentés a la Figure 2.20.

Figure 2.20 Influence du pentane sur le
gonflement en pots de miel
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En comparant les échantillons n°1 et n°3, on remarque que le mélange du pentane n’a pas
d’impact significatif sur le produit final lorsque la partie B est utilisée immédiatement. En
revanche, lorsque I’échantillon n°2 est comparé aux deux autres, on remarque que le
gonflement est trop faible par rapport aux deux autres. La masse de pentane perdue pendant

I’attente est significative et impact le produit final.

Une autre expérience a été menée en utilisant la partie B immédiatement apres le mélange du
pentane pour étudier I’impact d’un temps de pré-mélange 2 plus long, dans le but de mieux
incorporer le pentane au reste des composants. Cette incorporation du pentane est quantifiée

en mesurant la perte massique du pentane dans le temps, apres le pré-mélange 2.

Trois essais (A, B et C) ont été menés durant lesquels le temps de pré-mélange 2 a été modifié.
Le pré-mélange (mélange de la partie B sans le pentane), appelé pré-mélange 1, et le temps
d’attente entre les deux mélanges sont restés inchangés. Le temps d’attente entre les deux pré-
mélanges permet d’enlever 1’air introduit pendant le pré-mélange 1. Tous les mélanges sont
effectués a une vitesse de 400 rpm. La température et ’humidité relative ont également été

relevées. Les conditions expérimentales des trois essais sont résumées dans le Tableau 2.2.

Tableau 2.2 Conditions expérimentales des essais A, B et C

Essai | Pré-mélange 1 (s) | Pré-mélange 2 (s) | Attente (min) | T (°C) | HR (%)

A 60 45 30 23 49
B 60 60 30 234 38
C 60 75 30 22,8 42

Suite a ces trois mélanges, la perte massique de pentane a été mesurée a I’aide de la balance de
précision sur une durée de 5 minutes, soit le temps nécessaire a 1’opérateur pour se préparer
pour la suite de la procédure. Les résultats sont présentés a I’aide des trois graphiques ci-

dessous.



52

26,26

N
(<)}
N
S

’

g)

~

I

y =-0,0271x + 26,245

26,22

R*=0,999

26,20

26,18

26,16

26,14

Masse de penatne

26,12

26,10

Temps (min)

Figure 2.21 Perte massique du pentane dans le temps, essai A
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Figure 2.22 Perte massique du pentane dans le temps, essai B
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Figure 2.23 Perte massique du pentane dans le temps, essai C

Un comportement linéaire est observé pour la perte massique du pentane en fonction du temps
avec des coefficients R? trés élevés. Les coefficients directeurs de la droite correspondant a
chaque essai ont été comparés et ne semblent pas montrer d’influence du temps de pré-mélange
2, entre 45s et 75s, sur I’incorporation du pentane. La perte de pentane dans le temps varie trés
peu pour ces trois temps de mélange. Il est donc nécessaire d’envisager d’autres solutions pour
améliorer I’incorporation du pentane dans la partie B, comme par exemple ajuster les vitesses

de mélange ou mélanger de maniére plus homogene la partie B sans le pentane.

2.6.3 Débits des pompes péristaltiques

Connaitre le débit des réactifs circulant dans les tuyaux a I’aide des pompes péristaltiques est
critique pour respecter les proportions de mélange de la mousse lors de la fabrication. Dans le
cas d’un régime laminaire, la circulation d’un fluide dans un tuyau est régie par la loi de

Poiseuille :

AP Xxmxrt (2.3)
T 8xnxL
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Avec :
- Q(m¥/s): le débit;
- 1 (m): le rayon du tuyau;
- L (m) : la longueur du tuyau;
- H (Pa.s) : la viscosité dynamique du fluide;

- AP (Pa) : la perte de pression dans le tuyau.

Dans le cas du montage illustré a la Figure 2.19 (p.48), plusieurs facteurs affectant le débit sont
constants, c’est-a-dire qu’ils ne changent pas d’une expérience a 1’autre. C’est le cas du rayon
et de la longueur du tuyau. Et sini le tuyau ni la configuration du montage ne changent pendant
les expériences, la perte de pression peut aussi étre considérée comme constante par rapport au
débit. De méme, pour une méme formulation, la viscosité ne varie pas si la température reste
constante. Par conséquent, il est possible de contrdler le débit du fluide circulant dans les

tuyaux uniquement par le biais du contrdleur de vitesse.

Le tuyau utilisé dans cette procédure est un tuyau en polypropyléne adapté aux pompes
péristaltiques et aux liquides visqueux. Comme son prix est assez ¢élevé on ne peut pas le
remplacer pour chaque expérience. Par conséquent, les hypothéses énoncées dans le
paragraphe précédent ne sont valables que si le tuyau est bien nettoyé entre chaque essai. En
effet, les fluides circulant dans les tuyaux sont visqueux et le tuyau présente un diametre assez
étroit, ce qui peut rendre le lavage difficile. Plusieurs expériences ont donc été¢ menées dans le
but d’étudier I’effet du nettoyage sur le tuyau. L’objectif était de déterminer si les premiers
lavages affectaient le débit, et si apres plusieurs lavages, le débit de réactif tendait vers un

régime constant en fonction de la vitesse de la pompe.

Chaque expérience a consisté, en partant d’un tuyau neuf, a mesurer le débit de réactif pour
plusieurs vitesses de la pompe, a laver le tuyau a I’aide du solvant approprié, a le laisser sécher

au minimum 12h puis a recommencer.
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Le tuyau contenant le MDI est lavé avec de la MEK (Methyl Ethyl Ketone). Les valeurs de
débit mesurées a la vitesse 4 en fonction du nombre de lavages du tuyau sont présentées sur la

figure ci-dessous.
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Figure 2.24 Influence du nettoyage du tuyau sur le débit de MDI, vitesse 4

Ce graphique indique une diminution significative du débit jusqu’au troisiéme lavage. A partir
du quatrieme lavage, la courbe a tendance a se stabiliser mais les écarts d’un lavage a un autre
sont encore trop grands par rapport a la précision de débit souhaitée. Ce comportement est le

méme pour la vitesse 3, comme présenté sur la figure ci-dessous.
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Figure 2.25 Influence du nettoyage du tuyau sur le débit de MDI, vitesse 3
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Les mémes essais ont été effectués dans le cas du polyol. Le nettoyage du tuyau contenant la
partie B est aussi réalisé¢ avec de la MEK Les valeurs de débit mesurés a la vitesse 4 en fonction

du nombre de lavages du tuyau sont présentées sur la Figure 2.26.
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Figure 2.26 Influence du nettoyage du tuyau sur le débit de polyol, vitesse 4

La courbe présentée a la Figure 2.26 montre une certaine stabilisation autour de la valeur de
1,5 ml/s. Mais comme pour le MDI, la variation est encore trop grande par rapport a la précision

sur les débits souhaitée.

Une observation du tuyau aprées plusieurs cycles de nettoyage et d’utilisation a permis de mettre
en évidence, qu’au fil des utilisations, le diamétre du tuyau rétrécissait localement. Ce
phénomene est attribué a ’interaction du polymeére constituant le tuyau avec le solvant. Lors
du nettoyage, le tuyau en polypropyléne ramollit et se dilate au contact de la MEK, puis
retourne a son état initial aprés évaporation du solvant. Or le gonflement peut entrainer une
migration d’espéces de petits poids moléculaire ou d’additifs qui provoque des modifications
des caractéristiques physiques et mécaniques (Fayolle et Verdu, 2005). Les différences de débit
observées suite aux lavages sont donc attribuées a I’impact du solvant sur le polypropyléne du

tuyau.
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2.6.4 Mélangeur statique

Le mélangeur statique est une pie¢ce importante du montage. Un essai préliminaire de faisabilité
a été réalisé avec un mélangeur statique de type hélicoidal (Figure 2.19 p.48). Ce type de
mélangeur est utilisé pour ’application de colles polyuréthanes. Le résultat des essais réalisés
avec le mélangeur statique étant une mousse assez brune et peu gonflée, plusieurs critéres ont
¢été fixés pour un nouveau mélangeur statique permettant un meilleur mélange :

- Le diameétre d’entrée doit €tre assez grand pour permettre 1’arrivée des composants a
un assez grand débit;

- La géométrie intérieure doit permettre un meilleur mélange que lors de 1’essai avec le
mélangeur statique hélicoidal (Figure 2.19 p.48);

- La longueur totale du mélangeur doit étre la plus courte possible. En effet, plus la
distance est longue, plus la perte de pression est grande (selon la loi de Poiseuille),
entrainant une plus grande perte de pentane;

- Le diameétre de sortie du mélangeur doit €tre assez grand pour obtenir un débit de sortie
le plus grand possible;

- Le mélangeur statique doit étre en polypropyléne ou un autre polymere a faible cott,
de maniére a pouvoir le changer a chaque utilisation, puisqu’il est impossible de le

nettoyer.

L’¢étude de marché réalisée n’a pas permis de trouver un mélangeur respectant la totalité de ces
criteres. Tout d’abord, il existe trés peu de mélangeurs statiques dont la géométrie n’est pas
hélicoidale et les autres géométries ne sont généralement pas congues pour un usage manuel.
De plus, pour les géométries intéressantes identifiées, le matériau de fabrication est souvent

métallique, avec un colit beaucoup plus €levé et incompatible avec le caractére jetable requis.

2.6.5 Conclusion et perspectives

La mise en place de la stratégie n°3 souléve plusieurs problémes majeurs. Le premier probléme

concerne le tuyau. Un tuyau résistant mieux aux solvants organiques tels que la MEK est
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nécessaire pour pouvoir assurer un bon controle des proportions du mélange. Le second
probléme concerne la difficulté a trouver un mélangeur statique adapté. Par conséquent, il a

¢été décidé de se tourner vers une autre stratégie plus simple a mettre en ceuvre.

2.7 Quatriéme stratégie mise a I’essai : Versement a partir d’un bécher

2.7.1 Méthode

Cette quatrieme stratégie de fabrication de mousse de polyuréthane est basée sur un mélange
manuel a I’aide de la grande hélice et a pour but de remplir le moule au complet grace au
versement des réactifs mélangés directement du bécher de mélange a I’intérieur du moule.
Cette procédure implique plusieurs points importants qui ont été étudi€s avec précision dans
le but de remplir les objectifs de qualité des produits finis : le pré-mélange de la partie B sans
le pentane, le mélange du pentane dans la partie B, le temps de mélange final, la technique de

versement et la taille du moule.

2.7.1.1 Pré-mélange sans le pentane

Le pré-mélange des composants de la partie B sans le pentane contribue a ’homogénéité du
produit fini. La vitesse et le temps de mélange sont adaptés a la quantité de réactifs utilisés.
Sur la base des résultats des essais de la deuxiéme stratégie, le pré-mélange est effectué a 1500
rpm pendant 30 secondes (voir section 2.5.1 p.41). Le résultat obtenu est trés similaire au

résultat produit avec la procédure en pots de miel.

2.7.1.2 Mélange du pentane dans la partie B

L’incorporation d’une quantité contrélée de pentane avec les autres réactifs est une étape tres
importante dans la technique de laboratoire. C’est elle qui va en grande partie régir le
développement de la mousse dans le moule. Suite aux essais de mélange du pentane réalisés
pour la troisieéme stratégie (voir section 2.6.2 p.49), il a été décidé de continuer d’effectuer un

pré-mélange du pentane pour obtenir un meilleur contréle de la quantité de pentane dans la
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mousse. En effet, lorsque le pentane est ajouté a la fin et qu’il n’est pas pré-mélangé avec la
partie B, il forme une couche au-dessus des autres réactifs, ce qui entraine I’évaporation non
controlée d’une bonne quantité de pentane durant le mélange final et forme une mousse pas
suffisamment gonflée. L’ajout d’une quantité plus ¢élevée de pentane, sans le pré-mélanger,
pour compenser cette perte a été essayé. Mais cette technique ne permet pas un bon contrdle
de la quantit¢ de pentane réelle dans la mousse finale. Pour certains échantillons, une trop
grande quantité de pentane a été introduite. Un des effets de cette quantité de pentane trop

importante est la formation d’une grosse bulle de gaz pendant la réaction (Figure 2.27).

Figure 2.27 Exemple de défaut causé par
une quantité de pentane trop importante

Dans la procédure choisie, le pentane est donc pré-mélangé dans la partie B avant le mélange
final. Les étapes sont les suivantes :
1. La masse de pentane voulue est pesée et une quantité supplémentaire est ajoutée, pour
compenser la perte lors des deux pré-mélanges de la partie B compleéte;
2. Lapartie B compléte (le pentane plus les autres produits) est pré-mélangée pendant 10
secondes a 1500 rpm;
3. Le mélange est pesé et permet de quantifier la perte de pentane durant les 10 secondes
de pré-mélange;
4. La partie B compléte est pré-mélangée une seconde fois pendant 5 secondes a 1500
rpm;
5. Le mélange est pesé une seconde fois et permet de quantifier la perte de pentane durant

les 5 secondes de pré-mélange.
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En procédant ainsi, la masse souhaitée de pentane est atteinte sans qu’il ne soit nécessaire d’en
rajouter apres les deux pré-mélanges. Tout le pentane restant dans le bécher apres les deux pré-
mélanges est donc bien incorporé dans la partie B. Il n’y a donc pas de pentane seul, en surface
des autres produits qui pourrait s’évaporer lors du mélange final des deux parties. Les valeurs
optimisées de vitesse et de temps de mélange pour la formulation d’usine ont été identifiées

grace a plusieurs essais.

2.7.1.3 Mélange final des deux parties

Un autre parametre important de cette procédure est le temps de mélange final, soit des deux
parties A et B. Il intervient juste apreés le mélange du pentane et 1’ajout du MDI dans le
mélange. Il doit correspondre au mieux au temps de créme de la réaction. Avec une vitesse de
mélange fixée a 1500 rpm, un temps de mélange optimal permet a la fois le versement du
produit dans le moule et garantit une réaction compléte des différents produits pour un
gonflement adéquat. En effet, si le temps de mélange est trop court par rapport au temps de
créme, le mélange sera assez liquide pour le versement et minimisera la perte de maticre restée
dans le bécher. En revanche, les réactions d’expansion du gaz et de polymérisation ne seront
pas complétes et le produit fini ne rencontrera pas les caractéristiques souhaitées. Le résultat
obtenu est en général une mousse assez brune, peu gonflée ou sujette a I’effritement. D’un
autre coté, si le temps de mélange est trop long par rapport au temps de créme, la mousse
commence a gonfler dans le bécher et il est impossible de verser la quantité désirée dans le
moule. La perte de matiére dans le bécher est trop importante. La figure suivante compare la
perte de matiere dans le cas d’un temps de mélange trop long (a gauche sur la Figure 2.28 p.
61) avec celle produite par un temps de mélange optimisé (& droite sur la Figure 2.28 p.61).

Cette différence peut atteindre plus de 10 grammes de mousse.
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Figure 2.28 Comparaison entre la perte de
maticre causée par un temps de mélange
trop long (gauche) et un temps de mélange
optimisé (droite)

2.7.1.4 Taille du moule

Pour cette quatrieéme stratégie de fabrication en laboratoire, le moule en acier utilisé dans les
stratégies précédentes a été¢ modifié, en particulier sa taille. En effet, I’hélice et les béchers
utilisés pour cette quatrieme stratégie limitent la quantité de matieére qu’il est possible de
mélanger de fagon homogéne. Aprés plusieurs essais de remplissage du moule en acier avec la
quantit¢ maximale de réactifs possible, il a été¢ décidé de diminuer la taille du moule dans le
but de pouvoir le remplir. Le test de conductivité thermique est le test qui demande la plus
grande taille d’échantillon : 30cm x 30cm x 5cm. Le nouveau moule mesure donc 32cm x
32c¢m x S5cm. Des bandes de 1cm par bord peuvent donc étre retirées pour éliminer les effets
de bord et ainsi obtenir un échantillon de 30cm x 30cm x Scm. L’inconvénient de cette méthode
est que pour une méme formulation a tester, il faut fabriquer deux échantillons : un premier
¢échantillon pour le test thermique et un second échantillon pour les tests mécaniques et le test
de densité. En revanche, le second échantillon permet de prélever et de tester cing spécimens
par test et d’obtenir ainsi des résultats représentatifs de I’ensemble de 1’échantillon, ce qui

n’aurait pas été possible avec I’ancien moule en acier.
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Le nouveau moule est fabriqué en bois avec un systéme de fermeture du couvercle permettant
un verrouillage rapide du moule, assez fort pour résister a la pression exercée contre les parois
du moule lors du gonflement. Il peut facilement étre monté et démonté sans altérer le produit

fini en polyuréthane, comme illustré sur les deux figures ci-dessous.

Figure 2.29 Moule enti¢rement
démonté

Figure 2.30 Moule assemblé
avec le parement
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2.7.1.5 Technique de versement

Un autre aspect important concerne la maniere de verser le contenu du bécher dans le moule.
Le versement doit se faire d’un seul coup, en ligne droite, sur toute la longueur du moule. La
vitesse de versement doit étre adaptée au mélange afin de verser le plus possible de mélange
dans le moule mais aussi de le répartir le plus possible sur toute la longueur du moule. Cette
technique ne permet cependant pas une mousse finale exactement homogene. En effet, la
maticre a verser dans le moule est plus liquide au début (et donc plus facile a verser), comparée
a la fin du versement ou la mousse a commencé a gonfler, rendant la matiére plus difficile a
verser. Pour pouvoir verser toute la mati¢re nécessaire dans le moule, un maximum de maticre
est donc versé au début, quand c¢’est plus facile, par rapport a la fin ou il y a au final moins de

matiere versée. La figure suivante illustre le sens de versement.

Figure 2.31 Sens de versement
du mélange dans le moule

Le sigle « dvt » indique le début du versement (surplus de maticre) et le sigle « der » indique
la fin du versement (moins de mati¢re). La fléche rouge indique le sens de versement. Une
1égere inhomogénéité dans la mousse, en longueur, est observée. En effet, sur une petite portion
de I’échantillon, a la fin du moule, la mousse est un peu plus foncée et les cellules orientées de

manicre légérement différente comme montré sur la Figure 2.32. C’est attribué a la différence
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de répartition de la mousse dans le moule entre le devant (dvt) et le derriére (der) et au fait que
le produit versé a la fin est peut étre Iégérement moins bien mélangé que le reste car il provient

du fond du bécher, ce qui explique sa couleur un peu plus foncée.

Figure 2.32 Inhomogénéité a la fin de la mousse

Cette technique de versement dans le moule en bois permet donc d’obtenir des échantillons de
32cmx 32cm x Scm. Lorsque le moule est complétement rempli par la mousse, ces échantillons
sont qualifiés de « rempli » (R). Dans certains cas, le moule n’est pas complétement rempli,
comme le montre 1’exemple sur la Figure 2.33. Cependant, apres la découpe des bords, on
obtient un échantillon de 30cm x 30cm x Scm. Dans ce cas, I’échantillon est exploitable et il

est qualifié¢ de « rempli apres coupé » (RAC).

Figure 2.33 Exemple d'échantillon non complet

mais exploitable apres découpe (RAC)

2.7.2 Conclusion et perspectives

Cette stratégie de mise en ceuvre avec le versement de la mousse dans le moule a partir d’un
bécher dans lequel le mélange a été réalisé¢ a donné des résultats satisfaisants. Elle permet un
bon contrdle des quantités, d’obtenir des échantillons de la taille souhaitée et, visuellement, de

qualité satisfaisante. Elle constitue donc la procédure finale de laboratoire utilisée dans la suite
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de ce travail, qui consiste a démontrer a 1’aide de différentes méthodes de mesure et d’analyse

que cette méthode permet la fabrication d’échantillons aux caractéristiques voulues.

2.8 Méthodes de mesure et d’analyse

La procédure finale de laboratoire a, dans un premier temps, €té principalement établie sur des
criteres de remplissage du moule et d’homogénéité de la mousse de polyuréthane. Mais
d’autres caractéristiques de la mousse fabriquée en laboratoire ont di étre étudiées afin de
valider cette procédure finale. La masse volumique, la résistance en compression et en traction,
ainsi que la résistance thermique des échantillons ont été mesurées, analysées et comparées
aux produits d’usine. Les parties suivantes (2.8.1 p.65 a 2.8.6 p.75) présentent les méthodes de
test pour les mesures des propriétés physiques et les outils employés pour les

analyses des résultats.

2.8.1 Masse volumique

Dans le but de mesurer les masses volumiques des échantillons de laboratoire, cinq spécimens
sont prélevés d’un échantillon rectangulaire, a une distance minimale de 1 cm des bords de
I’échantillon. Ces spécimens sont cubiques, font deux pouces de coté et le parement est

complétement enlevé, comme le montre la Figure 2.34.

Figure 2.34 Exemple de spécimen
pour I'étude de masse volumique
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Ces spécimens sont prélevés sur une bande au centre de I’échantillon dans le sens de versement
et numérotés de un a cing. C’est-a-dire que le premier spécimen est découpé a ’avant de
I’échantillon (la ou a commencé le versement) et que le cinquieéme est découpé a 1’arriére de
I’échantillon (1a ou a fini le versement). La Figure 2.35 et la Figure 2.36 illustrent cette méthode
de prélévement. Sur ces deux figures, le sens de versement de devant (dvt) a derriere (der) est

symbolisé par une fléche rouge.

Figure 2.35 Exemple d'échantillon rempli
(32cm*32cm) avec son sens de versement

Figure 2.36 Illustration de la numérotation des spécimens issus d'un échantillon

Le prélévement des échantillons et les mesures de masse volumique sont effectués dans un
délai de 24h apres le démoulage du moule. De cette maniére, les spécimens n’ont pas le temps
d’étre affectés significativement par les conditions ambiantes, comme [’humidité, entre le

moment ou I’échantillon est démoulé et le moment ou ils sont mesurés. De plus les effets de
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bord potentiels sont évités et l'influence du versement sur les propriétés physiques

pourra étre analysée.

Ces spécimens sont ensuite pesés individuellement sur une balance de précision propre, mise
a niveau et vérifiée. Leur masse est mesurée en grammes a 0,001g pres. Puis leur volume est
mesuré a 1’aide d’un pied a coulisse avec une précision de 0,01mm. Pour ce faire, les trois
dimensions de chaque cube, notées dim.1, dim.2 et dim.3, sont mesurées en millimétres a I’aide

du pied a coulisse. Le volume peut ainsi étre calculé a 1’aide de 1’équation suivante :
V=dim.1xdim.2 xdim.3 x 107° (2.4)

Avec :
-V (m®): le volume du spécimen;
- dim.1 (mm) : la premiére dimension du spécimen;
- dim.2 (mm) : la deuxiéme dimension du spécimen;

- dim.3 (mm) : la troisiéme dimension du spécimen.

Etant donnée la nature fragile de la mousse de polyuréthane, les mesures de volume ont été
vérifiées par un second opérateur de sorte que les masses volumiques finales des deux
opérateurs ne différent pas de plus de 0,02 g. Pour I’analyse des résultats, seules les masses
volumiques calculées par le premier opérateur, toujours le méme, seront prises en compte. La

mesure de la masse volumique ne dépend ainsi pas de 1’opérateur.

La masse volumique de chaque spécimen peut ainsi étre calculée a 1’aide de 1’équation

suivante :

_mx1073 (2.5)
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Avec :
- Mv (kg/m?) : la masse volumique du spécimen;
- m(g) : la masse du spécimen;
-V (m®) : le volume du spécimen.

2.8.2 Résistance en compression

Le comportement des panneaux de mousse de polyuréthane en compression est étudié selon la
norme ASTM D1621-16. Elle est utilisée par les industriels pour la certification et la vente de
leurs panneaux a base de mousse polyuréthane. Durant ce test, la contrainte en compression a
I’écoulement ou, en cas d’absence d’écoulement marqué, a 10% de déformation, est mesurée
(exprimée en kPa) et peut ainsi étre comparée a une spécification dans une norme ou a d’autres
produits. Les essais réalisés pour ce projet ont été effectués dans un laboratoire a
environnement contrdlé a 23 + 2°C et 50 £ 10% d’humidité relative, comme stipulé dans la
norme ASTM D1621, a I’aide d’un dynamomeétre Zwick Z050 et d’une cellule de charge de
50 kN. Chaque spécimen est ainsi compressé entre deux plaques paralleles de surface
supérieure a la surface du spécimen, comme le montre la Figure 2.37 a une vitesse de 5,3

mm/min.

Figure 2.37 Essai de compression
sur un spécimen de polyuréthane
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Les spécimens de ce test sont prélevés sur les échantillons de la méme manicre que ceux des
tests de masse volumique, soit a 1 cm des bords de 1’échantillon. Par contre, le parement
supérieur et inférieur est cette fois gardé intact (voir Figure 2.38). De plus, ils sont conditionnés
pendant une durée minimale de 40h avant le début du test, a une température de 23 + 2°C et a

50 + 10% d’humidité relative.

Figure 2.38 Exemple de spécimen
pour les essais mécaniques

2.8.3 Résistance en traction

Le comportement des panneaux de mousse de polyuréthane en traction est étudi¢ selon la
norme ASTM D1623-17 avec un montage de type C. Cette norme est également utilisée par
les industriels pour la certification et la vente de leurs produits. Durant ce test, la contrainte en
traction a la rupture, soit la contrainte maximale, est mesurée (exprimée en kPa) et peut ainsi
étre comparée a une exigence dans une norme ou a d’autres produits. Les essais réalisés pour
ce projet ont été effectués dans un laboratoire a environnement contrdlé a 23 + 2°C et 50 +
10% d’humidité relative, comme stipulé dans la norme ASTM D1623, a l’aide d’un

dynamometre Zwick Z050 et d’une cellule de charge de 1 kN.

Les spécimens de ce test sont prélevés sur les échantillons de la méme manicre que ceux des

tests de compression, également avec le parement. En revanche, pour pouvoir étre testés, ces
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spécimens sont collés a 1’aide d’une colle contact sur deux supports carrés en bois, d’environ
10cm de c6té (voir Figure 2.39). La colle doit étre assez forte pour ne pas céder avant le
spécimen testé. De plus, elle doit étre appliquée avec soin pour ne pas déborder sur le coté du
spécimen et risquer de renforcer la liaison entre le parement et la mousse. Ces spécimens,
collés sur leurs supports en bois, sont conditionnés pendant une durée minimale de 24h avant

le début du test, a une température de 23 + 2°C et a 50 = 10% d’humidité relative.

Figure 2.39 Spécimen de traction collé
sur ces deux supports en bois

Chaque spécimen est ainsi €tiré¢ a une vitesse de 2,6 mm/min entre deux plaques parall¢les

vissées aux deux supports en bois, comme le montre la Figure 2.40.
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Figure 2.40 Essai de traction d'un
spécimen de polyuréthane

A la suite de ce test, si la colle entre le parement et le bois est assez forte et qu’elle a été bien
appliquée, trois scénarios de rupture sont susceptibles de se produire. Le premier est une

rupture de la mousse en elle-méme, comme montré sur la Figure 2.41.
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Figure 2.41 Rupture de la mousse lors d'un essai de traction

Le second scénario est un décollement entre le parement et la mousse. C’est donc la liaison
parement/mousse qui est la plus faible et qui se sépare en premier (Ebnesajjad, 2006). Ce cas

est illustré sur la Figure 2.42.

Figure 2.42 Rupture de l'interface parement/mousse lors d'un essai
de traction

Enfin, le dernier scénario possible est une rupture a I’intérieur du parement, c’est-a-dire qu’il

se déchire dans son épaisseur, comme c’est le cas sur la Figure 2.43.
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Figure 2.43 Rupture du parement lors d'un essai de traction

2.84 Résistance thermique

Une des caractéristiques principales de la mousse de polyuréthane est sa bonne isolation
thermique. Les tests de résistance thermique sont indispensables a la normalisation des
panneaux fabriqués. La norme utilisée pour les panneaux d’isolation en polyuréthane est la
norme ASTM C518-17. Par conséquent, les échantillons de laboratoire seront é¢galement testés
a I’aide de cette norme. L’appareil utilisé pour ce test comprend deux plaques entre lesquelles
I’échantillon est placé pour la mesure. La premicre plaque est froide tandis que la seconde est
plaque est chauffée et elle est associée a un transducteur de flux de chaleur. Avant d’étre utilis¢,
I’appareil doit &tre calibré avec un matériau aux propriétés thermiques similaires de
’échantillon a tester pour obtenir le facteur de calibration du transducteur S (W.m2. V).
Durant ce test, la conductivité thermique est mesurée et exprimée en W.m™' K! a ’aide de la

formule suivante :

/1_5><E><L (2.6)
T AT
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Avec :
- A(W.m.K): la conductivité thermique de 1’échantillon;
- S(W.m2 V) : le facteur de calibration du transducteur;
- E (V) : Valeur de sortie du transducteur;
- L (m) : Distance entre les deux plaques;

- AT (K) : Différence de température a travers I’échantillon.

Suite & cette mesure, la résistance thermique R (m2.K.W') pour une épaisseur donnée, est

calculée a I’aide de 1’équation suivante :

2.7)

NN

Avec :
- R(mM2K.W): la résistance thermique de 1’échantillon;
- A(W.m.K): la conductivité thermique de 1’échantillon;

- e (m) : Epaisseur de I’échantillon.

Les échantillons utilisés pour ce test sont des blocs de mousse de 30cm par 30cm et 2pouces
de haut. Plus précisément, ce sont les échantillons démoulés dont le bord a été éliminé (1cm
sur le pourtour) pour obtenir les dimensions requises. Le parement reste donc présent sur les
faces supérieures et inférieures de [’échantillon. De plus, ces échantillons doivent é&tre
conditionnés pendant 180 + Sjours a une température de 23 £2°C et une humidité relative de

50 + 5% avant le test.

2.8.5 Validation du modéle de régression simple

Lorsqu’un mod¢le mathématique est établi a partir d’un ensemble de données, plusieurs outils
peuvent étre utilisés pour évaluer la force du modé¢le. Dans ce projet, le modele de régression
simple (Y en fonction de X) développé pour analyser I’influence de I’humidité relative (X) sur

la masse volumique (Y) sera validé a 1’aide d’un premier parameétre : le coefficient de
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détermination R2 Il représente la proportion de la variation totale de Y (la masse volumique
dans ce cas) expliquée par I’ensemble des variables explicatives X (I’humidité relative). On
considere qu’il commence a étre significatif a partir de 80% (Tahan, 2016). Le deuxiéme outil
est I’analyse de résidus. En premier lieu, la valeur moyenne des résidus, appelée erreur absolue
moyenne, doit étre proche de zéro pour un modele fort. De plus, le test de Durbin-Watson peut
étre appliqué sur le modele pour vérifier qu’il n’y a pas d’autocorrélation entre les résidus. S’il
est proche de deux, alors on ne peut pas rejeter I’hypothése d’absence de corrélation entre les
résidus. Les résidus studentisés (résidus normalisés par rapport a leur écart-type) sont
¢galement analysés. Ils mesurent de combien d’écarts-types chaque valeur observée varie si
on ajuste un modele utilisant toutes les observations sauf cette observation. Dans 1’idéal, il ne
devrait pas y avoir de résidus studentisé€s supérieurs a deux. Néanmoins les observations dont
les résidus studentisés situés entre deux et trois demandent a étre étudiés mais ne sont pas
forcément des points aberrants. Au-dela de trois, les observations peuvent vraiment remettre
en cause la validit¢ du modele. Enfin, les points influents peuvent étre repérés a 1’aide des
leviers. Le levier détermine l’influence de chaque observation dans la détermination des
coefficients du modéele ajusté (Tahan, 2016). Dans un modele fort, aucun point ne possede de
levier supérieur a trois fois le levier moyen comme I’indiquera le logiciel d’analyse
mathématique utilisé. La mise en place du modele de régression simple et ’ensemble de ces

tests de validation ont été réalisés a 1’aide du logiciel statistique Statgraphics centurion XVI.

2.8.6 Outil mathématique : Analyse de variance

L’analyse de variance, ou ANOVA, est une technique mathématique permettant de déterminer
le caractere significatif, ou non, des différences de moyenne mesurées sur plus de deux
populations. Autrement dit, son hypothése nulle (Ho) est la suivante : toutes les moyennes
¢tudiées sont statistiquement égales. Cette méthode repose sur la comparaison de la variance
inter-classe avec la variance intra-classe, deux variances qui composent la variabilité générale.
La variance inter-classe représente la dispersion entre les moyennes des différents groupes
tandis que la variance intra-classe représente la dispersion des individus autour de la moyenne

du groupe (Tahan, 2016). L’analyse de variance consiste donc a effectuer le rapport de ces
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deux variances pour en déduire un coefficient F (Fobserve), dit coefficient de Fisher. Ce
coefficient est ensuite comparé a une valeur théorique (Finéorique) issue de la loi de Fisher. Si
Fobservée < Fih¢orique alors nous ne pouvons rejeter I’hypothése nulle au seuil a. Si au contraire
Fobserve > Fineorique alors nous devons rejeter I’hypothése nulle pour un facteur de risque a. C’est-
a-dire qu’au moins une moyenne parmi celles étudiées differe, n’est pas statistiquement égale
aux autres. Ce facteur de risque ou seuil de confiance o permet de fixer une limite a partir de
laquelle I’effet des groupes est considéré comme significatif ou non. Il a été fixé a 95% pour
I’ensemble des analyses réalisées dans ce projet. On consideére donc qu’il y a moins de 5% de

chance que le résultat soit dii au hasard.

L’ANOVA est une méthode basée principalement sur une hypothese forte : I’homoscedasticité
ou homogénéité des variances. Cette hypothese signifie qu’en réalisant une analyse de
variance, on suppose que la variance est la méme dans les différents groupes. L’ANOVA y
¢tant tres sensible, il est nécessaire de vérifier cette hypothése avant chaque utilisation de la
méthode (Tahan, 2016). Il existe pour ce faire plusieurs tests permettant de tester cette
hypothése. Pour ce projet, le test de Bartlett a été choisi notamment pour sa robustesse par
rapport a d’autres tests similaires. De plus il peut étre appliqué dans le cas ou les groupes testés
ne comprennent pas tous le méme nombre d’individus. Il est basé sur la statistique de Fisher
(F) et comporte comme hypothése initiale que les variances des populations étudiées sont
statistiquement égales. Ainsi, de la méme fagon que lors du calcul de ’ANOVA, si Fobservé >
Fiheorique, nous devons rejeter I’hypothese nulle pour un facteur de risque donné. Mais le test de
Bartlett n’est valable que dans le cas ou les populations sont distribuées normalement. Par
conséquent, un test de normalité pour chaque population sera effectué¢ dans le but de valider la

normalité (Tahan, 2016) (NIST/SEMATECH, 2003).

Le test d’adéquation a la loi normale utilisé pour ce projet est le test de Shapiro-Wilk. Il est
basé sur la comparaison des quantiles de la loi normale ajustée aux quantiles des données
(NIST/SEMATECH, 2003). Il est prouvé que ce test, comparé¢ a d’autres, est efficace pour de
petits échantillons (Shapiro et Wilk, 1965).
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L’hypothése nulle de I’analyse de variance étant que «toutes les moyennes sont
statistiquement €équivalentes », dans le cas ou cette hypothése est rejetée, 1’analyse indique
seulement qu’au moins une des moyennes n’est pas statistiquement égale aux autres. Il n’est
donc pas possible de déterminer, dans le cas ou I’hypothése nulle est rejetée, quelles moyennes
différent et lesquelles sont malgré tout égales. Pour pouvoir comparer les moyennes deux-a-
deux, un test de comparaison multiple est mis en place aprés chaque ANOVA, lorsque
I’hypothese nulle est rejetée. Le test sélectionné est le test de Newman-Keuls. Il repose sur
I’hypothése initiale selon laquelle les deux moyennes étudiées sont égales pour un facteur de
risque donné. Il résulte de ce test, pour chaque paire de comparaison, une valeur statistique de
test. Cette valeur est alors comparée a une valeur critique théorique issue de la table de
Newman-Keuls. Cette valeur critique dépend du facteur de risque choisi (95% dans le cas
présent), des effectifs des groupes comparés et de la différence des rangs des moyennes des
deux groupes comparés. Ainsi si la valeur statistique de test est supérieure ou égale a la valeur
critique lue dans la table, alors I’hypothése initiale est rejetée et les deux moyennes sont
statistiquement différentes (Tahan, 2016). Ce test a notamment été choisi car il n’est ni trop
conservateur, ni trop libéral par rapport a d’autres tests de comparaison multiple (Khadraoui,

2016).

Ces trois outils mathématiques que sont I’analyse de variance, le test d’homogénéité des
variances et le test de normalité, ainsi que le test de comparaison multiple appliqué si

nécessaire, sont regroupés dans le Tableau 2.3 ainsi que leur fonction d’utilisation.
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Tableau 2.3 Résumé des quatre tests statistiques utilisés

Nom du test statistique Fonction du test
Test de Bartlett Test ’hypothése d’homogénéité des variances
sur laquelle repose ’ANOVA
ANOVA (probabilité de Fisher) Test I’égalité des moyennes étudiées
Test la normalité pour de petits échantillons,
Test de Shapiro-Wilk hypothese sur laquelle repose le test de
Newman-Keuls
Compare les moyennes testées deux-a-deux,
Test de Newman-Keuls lorsque I’ANOVA indique qu’elles ne sont pas
toutes statistiquement égales

Ces quatre tests statistiques seront appliqués aux spécimens utilisés pour les mesures de masse
volumique et de contrainte en compression et en traction. Chaque échantillon, avec ses
caractéristiques de fabrication, représente ainsi un groupe. Les cinq spécimens issus de chaque
¢chantillon représentent quant a eux des individus. Les groupes ne seront donc composés que
de cinq individus maximum (cinq spécimens). Dans ce projet, ’ANOVA est dite a un facteur
car les groupes comparés ne se différencient que par un seul facteur : leur masse volumique,
leur contrainte en compression ou leur contrainte en traction. Ces analyses ont été effectuées a
I’aide du logiciel Statgraphics centurion XVI. Pour chaque test, ce logiciel renvoie une réponse
sous forme de probabilité (p) associée a la statistique concernée (par exemple la statistique de
Fisher dans le cas de ’ANOVA) et qu’il compare au seuil de confiance a. Si p > a, alors on ne
peut pas rejeter I’hypothése nulle du test associé. A I’inverse si p < a, alors on rejette

I’hypothese nulle.



CHAPITRE 3

RESULTATS ET ANALYSES

Ce chapitre est composé de deux parties : une premiere partie sur la conformité des échantillons
et la répétabilité de la procédure et une seconde sur la variation de formulation et ’impact du
surfactant. Dans la premiére partie, chaque critére d’évaluation de la mousse (la masse
volumique (Mv), la résistance en compression et en traction) est mesuré, analysé et comparé
aux objectifs a atteindre. Cette ¢valuation de la mousse étant menée sur un certain nombre
d’échantillons fabriqués par deux opérateurs différents, une analyse de variance pour chaque
critere sera effectuée afin de confirmer la répétabilité de la procédure. Suite a cette validation
du procédé de fabrication en laboratoire, les premiers essais de variation de formulation,
réalisés a I’aide d’échantillons préparés avec cette technique de laboratoire, seront présentés et
analysés dans la seconde partie. A I’aide des trois critéres d’évaluation de la mousse et
¢galement de la résistance thermique, ils seront comparés aux objectifs a atteindre mais aussi
comparés entre eux a 1’aide de ’ANOVA, de fagon a quantifier I’influence du surfactant sur

le produit fini.

3.1 Conformité des échantillons et répétabilité de la procédure
3.1.1 Masse volumique

A I’aide de la procédure de laboratoire développée (voir section 2.7 p.58), 13 échantillons ont
été fabriqués pour 1’étude de leur masse volumique : sept avec 1’opérateur numéro 1 (numéros
d’échantillons entre 76 et 91) et six avec 1’opérateur numéro 2 (numéros d’échantillons entre
108 et 124). Ces échantillons posseédent tous la méme formulation de base, que ce soit au niveau
des proportions de chaque composant chimique ou au niveau de la masse totale de composés.
Seul le pentane peut légeérement varier mais sa quantité en php (nombre de parts pour 100 parts
de polyol) est toujours comprise entre 21,6 (quantité initiale visée) et 22,2. En revanche, les

conditions environnementales que sont I’humidité relative dans 1’air ambiante (HR) et la
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température (T) ne sont pas controlées et différent parfois entre les composants. Ces parameétres
ont donc été relevés pour chaque test. Le Tableau 3.1 présente ces 13 échantillons et

les paramétres relevés.

Tableau 3.1 Caractéristiques des 13 échantillons analysés pour leur masse volumique

Numéro Masse de | Masse de Remplissage | Température | HR My
échantillon 51‘;';3‘(‘; ﬁﬁ:lt;“(‘ge) du moule °C) (%) “(‘l‘(’g/e;‘l?)e
76 14,82 14,96 R 23 66 29,7
78 14,82 15,22 R 23 69 30,0
79 14,82 15,23 R 22,6 55 30,6
80 14,82 14,84 R 22,5 55 31,0
81 14,82 15,02 R 22,4 53 30,8
85 14,82 15,19 R 22,5 51 31,1
91 14,82 14,84 RAC 23 30 31,9
108 14,82 14,84 RAC 233 29 31,6
112 14,82 15,17 RAC 223 45 31,0
113 14,82 14,79 RAC 22,4 30 31,9
116 14,82 15,11 RAC 22,7 29 31,6
121 14,82 14,97 R 22,2 48 30,8
124 14,82 14,85 RAC 223 38 31,4

Ce tableau montre une certaine variation des masses volumiques moyennes des €chantillons,
qui sont comprises entre 29,7 kg/m? et 31,9 kg/m*. Comme un des critéres de conformité des
¢échantillons est une masse volumique ne dépassant pas 32 kg/m?, les échantillons fabriqués
respectent ce critére. Mais cette variation entre les échantillons doit étre étudi¢e de manicre a
en identifier la cause et étre capable de contrdler cette évolution. Cela permettrait par

conséquent d’éviter de dépasser cette masse volumique critique lors de la fabrication en
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laboratoire. Or le Tableau 3.1 ci-dessus indique que trois parameétres varient lors de la mise en
forme de la mousse : la masse de pentane finale, la température et I’humidité relative. L’effet
de chacun de ces parametres va donc étre analysé dans le but d’identifier leur impact sur les

performances finales des échantillons.

3.1.1.1  Evolution de la masse volumique en fonction de ’humidité relative

Le premier parameétre analysé pour I’évolution de la masse volumique est ’humidité relative.
La littérature explique le role de I’eau dans la fabrication de polyuréthane (voir section 1.1.3.2
p.7). Celle-ci, en réagissant avec 1’isocyanate, crée notamment du COz2 sous forme gazeux, qui
peut mener a un gonflement plus important de la mousse. Ainsi durant la procédure de
fabrication la quantité d’eau présente dans 1’air ambiante pourrait avoir une influence sur le
gonflement de la mousse. En effet, le Tableau 3.1 indique qu’a partir de 45% HR, les moules
ne sont plus complétement remplis (R) mais seulement partiellement remplis (RAC). Si la
quantité de pentane et la température de ces échantillons n’influent pas sur le gonflement de la
mousse, ceci aurait tendance a confirmer I’influence de I’humidité relative sur la masse
volumique. Pour quantifier ce phénomene ayant lieu lors de 1’¢laboration de la mousse, la

masse volumique a été tracée en fonction de I’humidité relative sur le graphique ci-dessous.
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Figure 3.1 Graphique de 1'évolution de la masse volumique en fonction
de I'humidité relative

Ce graphique révele a priori une certaine relation entre la masse volumique et ’humidité
relative. Un mode¢le a donc été ajusté sur ces données afin de préciser la relation observée. Ce
modele est une régression linéaire avec constante qui a été déterminée avec le logiciel

Statgraphics centurion X VI tel que :

Mv = 33,14 — 0,05 X HR (3.1)

Le graphique suivant illustre ce modele ajusté avec la droite modélisée en bleu, I’intervalle de

confiance tracé en vert et I’intervalle de prévision tracé en gris.
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Afin de vérifier la solidité de ce modele linéaire, plusieurs tests ont été menés. Les résultats

obtenus sont présentés dans le Tableau 3.2.

Tableau 3.2 Parametres d’analyse du modéle linéaire ajusté

R? ajusté 89%
Erreur absolue moyenne 0,16
Test de Durbin-Watson 1,73 (P=0,19)

Résidus studentisés non-usuels

Point 2 (66, 29,7) : -2,62
Point 4 (55, 31) : 2,02

Points influents (Leviers)

Aucun point influent

Le premier paramétre de ce modéle linéaire est le R? ajusté. Etant de 89%, la variation de la

masse volumique est bien expliquée avec ’humidité relative. De plus, le logiciel n’indique

aucun point influent (de levier supérieur a trois fois le levier moyen), ce qui conforte cette

régression linéaire. De plus 1’étude des résidus montre une erreur absolue moyenne proche de

zéro ce qui est bon. Le test de Durbin-Watson est égal a 1,73, proche de deux, et sa probabilité

est supérieure a 0,05, le seuil de confiance. On ne rejette donc pas I’hypothése d’une absence
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d’autocorrélation entre les résidus pour ce taux de risque. Les résidus studentisés montrent
quant a eux, que les points de coordonnées (66, 29,7) et (55, 31) posseédent respectivement un
résidu studentisé de -2,62 et 2,02, ce qui est supérieur a deux mais inférieur a trois. Le
graphique suivant dit « de boite & moustaches » a donc été tracé avec les 13 valeurs de masse

volumique pour s’assurer que ces deux points ne sont pas des points aberrants (Figure 3.3).

a

1 n n n n 1 n n n n 1 n n n n 1 n n n n 1 n n n n 1 n n n n 1
29 29,5 30 30,5 31 31,5 32
Masse volumique (kg/m3)

Figure 3.3 Graphique en boite a moustaches de la masse volumique

Ce graphique ne montre aucun point aberrant parmi les données, c’est-a-dire aucun point se
trouvant a ’extérieur des deux extrémités de la figure. Par conséquent, les deux points

possédant un résidu supérieur a deux ne sont pas écartés du modele.

Le mode¢le présenté reliant la masse volumique a I’humidité relative est ainsi doté de bons
arguments en faveur de sa validité. Néanmoins, 1’¢tude de la quantité de pentane et de la
température doit étre menée dans le but d’identifier ou de rejeter une quelconque influence de

leur part sur la masse volumique.

3.1.1.2  Evolution de la masse volumique en fonction du pentane

La décision de limiter le pentane a une quantité maximale de 22,2 php lors de la fabrication en

laboratoire, par rapport aux 21,6 ciblés dans la formulation en production, a été prise afin
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d’éviter une influence du pentane sur la masse volumique tout en gardant une certaine
flexibilité dans la quantité de pentane pour assurer une bonne faisabilité de la procédure. Pour
s’assurer de I’absence de relation entre la quantité de pentane et la masse volumique, la masse
volumique a été exprimée en fonction de la masse de pentane finale dans le graphique ci-

dessous.
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Figure 3.4 Graphique d'évolution de la masse volumique en fonction
de la masse finale de pentane

Le graphique ci-dessus confirme bien I’absence de relation significative entre les deux
paramétres. Aucune tendance n’est observée. De plus, plusieurs essais de modeles ont été testés

mais aucun n’avait un coefficient R? de plus de 25%, ce qui n’est pas du tout significatif.

Un échantillon contenant plus de 22,2 php de pentane (15,26¢g au lieu de la valeur de 15,23g
maximale) a été fabriqué. Les conditions environnementales sont les mémes que pour les
¢chantillons fabriqués lors de I’étude de la masse volumique (Tableau 3.1 p.80). Les résultats

pour ce nouvel échantillon (numéro 110) sont présentés dans le Tableau 3.3.
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Tableau 3.3 Caractéristiques de 1'échantillon 110 pour I'analyse de la masse volumique

Numéro h::;:;ie h::;:;ie Remplissage | Température | HR mol;{:‘lfme
A 3 o (1)
échantillon visée (g) | finale (g) du moule O (%) (kg/m?®)
110 14,82 15,26 RAC 22,4 47 29,4

En comparaison a I’échantillon numéro 121, qui a été fabriqué dans les mémes conditions
(48% HR), cet échantillon numéro 110 a une masse volumique significativement plus petite :
30,9 kg/m?® pour le 121 et 29,4 kg/m? pour le 110. Elle est méme inférieure a celle de
I’échantillon 76 fabriqué a 66% d’humidité relative (29,7 kg/m?).

Cette observation supplémentaire confirme donc 1’absence de relation significative entre la
masse volumique des échantillons et la masse de pentane finale utilisée lors de la fabrication
lorsqu’elle est comprise entre 21,6 et 22,2 php. Elle augmente également la validité de la

répétabilité de la procédure.

3.1.1.3  Evolution de la masse volumique en fonction de la température

Si la température de fabrication des mousses de polyuréthane n’est pas assez homogene d’un
¢chantillon a I’autre, cela peut produire des effets non désirés sur le produit fini (voir section
1.2.2 Role de la température p.11). Comme il existe une variation de température entre les
¢chantillons préparés, comme indiqué au Tableau 3.1 p.80, la masse volumique a été exprimée
en fonction de la température sur le graphique ci-dessous afin de déterminer la présence ou

non d’une relation significative entre les deux.
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Figure 3.5 Graphique d'évolution de la masse volumique en fonction
de la température

Aucune tendance significative ne peut étre observée sur le graphique. De plus, différents
modeles ont été testés sur ce graphique mais aucun n’avait de coefficient R? significatif (aucun
supérieur a 2%). On peut donc en déduire que les écarts de température entre les échantillons

sont trop faibles pour impacter de fagon significative la masse volumique du produit fini.

3.1.1.4 Répétabilité de la procédure

A la section 3.1.1.1 I’influence de I’humidité relative sur la masse volumique a été démontrée.
Par conséquent, pour valider la procédure de laboratoire, les 13 échantillons ont été regroupés
en fonction de leur pourcentage d’humidité relative avec pour objectif de les étudier sans subir
I’effet de ’humidité relative sur la masse volumique. Le tableau ci-dessous regroupe les
¢chantillons fabriqués a une humidité relative entre 45% et 55%. Cet intervalle d’humidité a
¢été choisi car de nombreux tests normés des mousses doivent étre effectués a une humidité

de 50 £+ 5%.
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Tableau 3.4 Echantillons fabriqués a une humidité relative comprise entre 45% et 55%

Numéro Masse de | Masse de Remplissage | Température HR My
échantillon Sles‘;za(‘:g‘)’ tEl)r‘::lt:?ge) du moule °C) (%) “(‘l‘(’gf;‘lz‘)e
79 14,82 15,23 R 22,6 55 30,6
80 14,82 14,84 R 22,5 55 31,0
81 14,82 15,02 R 22,4 53 30,8
85 14,82 15,19 R 22,5 51 31,1
112 14,82 15,17 RAC 223 45 31,0
121 14,82 14,97 R 22,2 48 30,8

Une analyse de variance a été effectuée sur ces six échantillons. Chaque échantillon représente

un groupe comprenant chacun cing spécimens (ou individus), nommés Mv1l a Mv5, comme

indiqué dans le Tableau 3.5. Le but de cette analyse est de valider la répétabilité de la procédure

au niveau de la masse volumique de la mousse.

Tableau 3.5 Masses volumiques des échantillons pour une humidité relative comprise entre

45% et 55%
Mv
Numéro Mv 1 Myv 2 Mv 3 Myv 4 Mv S
moyenne
échantillon (kg/m?) (kg/m?) (kg/m?) (kg/m?) (kg/m?)
(kg/m?)

79 30,6 30,4 30,4 30,5 30,9 30,6
80 30,9 30,8 31,0 31,1 31,0 31,0
81 31,0 30,6 30,9 30,8 30,7 30,8
85 31,1 31,3 31,0 31,2 31,0 31,1
112 31,2 31,0 30,9 30,9 31,2 31,0
121 30,5 30,9 30,9 30,8 31,1 30,8
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Pour commencer, le test de normalité de Shapiro-Wilk a été appliqué a ces données de masses
volumiques. La statistique calculée est de 0,09, ce qui est supérieur a 0,05, le seuil de confiance
employé. On ne peut donc pas rejeter I’hypothese que les données suivent une loi normale. Le
test de Bartlett a donc pu étre effectué et affiche une probabilité de 0,80, ce qui est supérieur a
0,05. L’hypothése d’homogénéité des variances ne peut ainsi pas étre rejetée et ’analyse de
variance peut étre réalisée. La probabilité associée a la statistique de Fisher pour ces données
est 0,0003, ce qui est trés inférieur au seuil a. On rejette donc I’hypothése que les moyennes
sont statistiquement égales. Un test de Newman-Keuls, utilisant un facteur de risque de 95%,
a été mis en place afin de détailler les comparaisons des moyennes deux-a-deux. Les résultats

sont répertoriés a 1’aide du tableau ci-dessous.

Tableau 3.6 Résultats du test de Newman-Keuls a 95% des masses volumiques
avec une humidité comprise entre 45% et 55%

Numéro échantillon | Effectif | Moyenne (kg/m®) | Groupe homogene
79 5 30,6 X
81 5 30,8 X
121 5 30,8 XX
80 5 31 XX
112 5 31,0 XX
85 5 31,1 X

Ces résultats détaillés indiquent que 1’échantillon numéro 79 se distingue clairement des autres
¢chantillons. En effet, le symbole X du n°79 n’est aligné avec celui d’aucun autre échantillon,
contrairement a d’autres échantillons dont les symboles X sont alignés entre eux, ce qui montre
leur homogénéité. Cela est attribué a la quantité de pentane utilisée lors de sa fabrication. En
effet, 15,23g ont été utilisés, ce qui est égal dans ce cas a 22,2 en php et constitue la limite
supérieure de pentane autorisée dans 1’échantillon. Cette quantité de pentane a ainsi pu avoir
une légere influence sur le gonflement de la mousse et provoqué cette masse volumique

légeérement inférieure a la moyenne. Mis a part 1’échantillon numéro 79, les résultats du
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Tableau 3.6 ci-dessus montrent un groupe presque totalement homogene. En effet, seuls les
¢chantillons 81 et 85 ne sont pas homogenes entre eux. Néanmoins, leurs masses volumiques
moyennes sont tout de méme proches. Etant donné que les mesures de masses volumiques sont
les mesures qui dépendent le plus de l’opérateur comparé aux mesures mécaniques et

thermiques, ce résultat reste intéressant pour la répétabilité.
Un autre groupe d’échantillons (d’humidités relatives proches) a également pu étre formé et

¢tudié a I’aide d’une ANOVA : les échantillons fabriqués a une humidité de 29% ou 30% sont

regroupés dans le Tableau 3.7.

Tableau 3.7 Echantillons fabriqués & une humidité relative de 29% et 30%

Masse de | Masse de Mv

Numéro Remplissage | Température | HR

pentane | pentane moyenne
échantillon du moule °O) (%)
visée (g) | finale (g) (kg/m?)

91 14,82 14,84 RAC 23 30 31,9
108 14,82 14,84 RAC 233 29 31,6
113 14,82 14,79 RAC 224 30 31,9
116 14,82 15,11 RAC 22,7 29 31,6

Une analyse de variance a été effectuée sur ces quatre groupes comprenant chacun cing
individus, nommés Mvl a MvS5, comme indiqué dans le Tableau 3.8. Comme pour les
¢chantillons précédents, le but de cette analyse est de valider la répétabilité de la procédure au

niveau de la masse volumique de la mousse.
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Tableau 3.8 Masses volumiques des échantillons pour une humidité relative de 29% et 30%

My
Numéro Mv 1 My 2 Mv 3 Myv 4 Mv 5
moyenne
échantillon (kg/m?3) (kg/m?3) (kg/m?®) (kg/m?®) (kg/m?®)

(kg/m?)

91 32,1 31,6 32,0 32,0 31,6 31,9

108 31,6 314 31,3 31,5 32,0 31,6

113 32,1 31,9 31,8 31,9 31,7 31,9

116 31,8 31,7 31,5 314 31,6 31,6

Le test de normalité de Shapiro-Wilk a été réalisé et la statistique calculée est 0,35, ce qui est
supérieur a 0,05. On ne peut donc pas rejeter ’hypothése que les données suivent une loi
normale. Par la suite, le test de Bartlett a ét€¢ mené. 11 affiche une probabilité de 0,59, ce qui est
supérieur au seuil de confiance de 0,05. L’hypotheése d’homogénéité des variances ne peut
donc pas étre rejetée et I’analyse de variance peut étre effectuée. La probabilité associée a la
statistique de Fisher pour ces données est 0,052, ce qui est [égerement supérieur au seuil a.. On
ne peut donc pas rejeter I’hypothése que les moyennes sont statistiquement égales. Ces
¢chantillons possédent donc des masses volumiques qu’on peut considérer comme toutes

¢gales entre elles.

Pour compléter ces deux analyses de variance, la Figure 3.6 présente les masses volumiques

moyennes des 13 échantillons (et leurs écart-types) en fonction de I’humidité relative.
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Figure 3.6 Masses volumiques moyennes et écart-types a 95%
des 13 échantillons de répétabilité

Le groupe des échantillons fabriqués dans des environnements avec des humidités relatives
entre 45% et 55% est entouré en vert tandis que le groupe de 29% et 30% est entouré en rouge.
Les mousses numéro 76 et 78 entourées en bleu se distinguent des autres car elles ont des
masses volumiques moyennes plus basses, ce qui est attribué a une humidité significativement
plus élevée (66% et 69%). De plus, le numéro 124, dont la masse volumique moyenne est de
31.4 kg/m? pour une humidité de 38%, se situe logiquement entre le groupe vert (45% a 55%)
et le groupe rouge (29% et 30%), ce qui est en accord avec les conclusions des analyses de

variance.

Ces différents résultats démontrent ainsi que la procédure de laboratoire finale est un outil
permettant la fabrication d’échantillons de masses volumiques significativement semblables

pour des conditions similaires.

3.1.2 Résistance en compression

La résistance a la compression est une propriété importante des panneaux de mousse de
polyuréthane. Cette caractéristique est mesurée a 1’aide d’un test de compression normé a

I’issue duquel une valeur de contrainte de I’échantillon testé, a 1’écoulement ou a 10% de
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déformation, est relevée. Six échantillons ont été testés et leurs caractéristiques sont détaillées

dans le tableau ci-dessous.

Tableau 3.9 Caractéristiques des six échantillons analysés pour leur résistance a la

compression
Numéro h;[:szsndee D::s:znie Remplissage | Température | HR mol;/le‘llme

A 3 (o] o,

échantillon visée (g) | finale (g) du moule °O) (%) (kg/m®)
85 14,82 15,19 R 22,5 51 31,1
108 14,82 14,84 RAC 233 29 31,6
110 14,82 15,26 RAC 22,4 47 29,4
112 14,82 15,17 RAC 22,3 45 31,0
113 14,82 14,79 RAC 22,4 30 31,9
116 14,82 15,11 RAC 22,7 29 31,6

Les échantillons numéro 108, 113 et 116 ont été fabriqués par I’opérateur n°2 dans des
conditions trés similaires. Ils représentent la base de comparaison avec les autres échantillons.
Le numéro 112 a également ét¢ fabriqué par I’opérateur n°2 mais dans des conditions un peu
plus humides, ce qui produit une masse volumique un peu plus basse. L’échantillon 85 a lui
¢té mis en forme par I’opérateur n°1 a une humidité de 51%. Il représente les échantillons
formés a une humidité proche de 50%. Enfin le numéro 110 possede des conditions

environnementales proches du 112 mais comporte plus de pentane que les autres.

Les résultats des essais de compression pour chaque spécimen sont présentés

dans le Tableau 3.10.
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Tableau 3.10 Contraintes de compression a 10% de déformation pour les six échantillons

testés
Numéro | Comp.1 | Comp.2 | Comp.3 | Comp.4 | Comp.5 | Moyenne Moyenne
échantillon | (kPa) (kPa) (kPa) (kPa) (kPa) (kPa) sansle
(kPa)
85 143,9 150,4 151,3 141,5 108,6 139,1 146,8
108 156,5 159,5 161,9 152 129,2 151,8 157,5
110 117,5 123 125,6 112,9 82,5 112,3 119,8
112 123,1 135,1 147,8 139,7 104,9 130,1 136,4
113 138 141,3 152,1 145,5 136,1 142,6 144,2
116 140,5 139,3 148,4 142,3 120 138,1 142,6

Les valeurs de contraintes présentes dans ce tableau sont toutes des valeurs correspondant a

10% de déformation car il n’y avait pas d’écoulement marqué lors des tests de ces échantillons.

Un exemple de courbes de contrainte en fonction de la déformation est montré

sur la Figure 3.7.
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Figure 3.7 Courbes de la contrainte (kPa) en fonction de la déformation (%)
des cinqg spécimens de 1’échantillon 108 testé en compression

Dans le Tableau 3.10 la colonne correspondant aux résultats de mesure des spécimens n°5
(Comp.5) montre des valeurs de contraintes largement inférieures aux autres. Cette différence
est également visible en comparant les valeurs de la colonne « moyenne » qui correspond a la
moyenne des cinq spécimens mesurés et celles de la colonne « moyenne sans le cing » qui
correspond a la moyenne des spécimens de un a quatre. Ce phénomeéne est attribué¢ a la
technique de versement, qui, a la fin de I’échantillon, engendre une mousse un peu différente
du reste de 1’échantillon (voir section 2.7.1.5 p.63). L analyse de répétabilité de la procédure
en compression se fera donc sans les valeurs de la colonne « Comp.5 ». Une seconde
observation faite a partir du Tableau 3.10 est que I’échantillon 110 comporte des valeurs
significativement inférieures aux autres échantillons. Ce résultat est potentiellement attribuable
a Deffet du surplus de pentane dans la composition de la mousse de cet échantillon sur sa

résistance en compression.
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Pour confirmer ce phénomeéne associé au pentane mais aussi pour valider la répétabilité de la
procédure vis-a-vis de la résistance en compression, une €¢tude de variance a été faite pour ces
six échantillons, comprenant chacun quatre spécimens. En premier lieu, la statistique associée
au test de normalité de Shapiro-Wilk est 0,24, ce qui est supérieur a 0,05. On ne peut donc pas
rejeter I’hypothése que les données suivent une loi normale. En deuxiéme lieu, la probabilité
associée au test de Bartlett est de 0,60, ce qui est supérieur au seuil de confiance de 0,05.
L’hypothese d’homogénéité des variances ne peut donc pas €tre rejetée. L’analyse de variance
a donc pu étre réalisée. La probabilité associée a la statistique de Fisher pour ces données est
z€ro, ce qui est inférieur au seuil a. On rejette donc I’hypothése que les moyennes sont
statistiquement égales. Un test de Newman-Keuls a 95% a été appliqué afin de comparer les

moyennes deux-a-deux. Les résultats sont répertoriés a 1’aide du tableau ci-dessous.

Tableau 3.11 Résultats du test de Newman-Keuls a 95%
pour la répétabilité en compression

Numéro échantillon | Effectif | Moyenne | Groupe homogene
110 4 119,75 |X
112 4 136,425 X
116 4 142,625 X
113 4 144,225 X
85 4 146,775 X
108 4 157,475 X

Ce tableau indique que le groupe homogene est composé de quatre échantillons dont les
moyennes sont trés proches ou supérieures a 140 kPa, valeur imposée par la norme aux
producteurs de ce type de panneau en polyuréthane. Comme attendu, 1’échantillon numéro 110
posséde une moyenne trop inférieure aux autres pour étre homogene avec eux. L’échantillon
numéro 108, quant a lui, posseéde une moyenne trop ¢élevée pour tre dans le groupe homogeéne
formé des quatre autres échantillons. Sa mise en forme étant semblable a celle des échantillons

113 et 116, aucune explication n’est disponible pour expliquer ce résultat. Cependant, d’un
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point de vue de I’application industrielle cet échantillon ne pose pas de problémes dans la

mesure ou sa moyenne est supérieure a 140 kPa.

Finalement, ces résultats montrent que les échantillons mis en forme en laboratoire possedent
une résistance en compression semblable aux panneaux d’usine et aux exigences de la norme
(valeurs de contrainte supérieures a 140 kPa). De plus, le groupe homogéne issu de 1’analyse

de variance démontre une certaine répétabilité de la procédure de laboratoire.

3.1.3 Résistance en traction

La résistance a la traction est la seconde propriété mécanique a contrdler pour les panneaux de
mousse de polyuréthane. Cette caractéristique est mesurée a I’aide d’un test de traction normé
a I’issu duquel une valeur de contrainte a la rupture de 1’échantillon testé est relevée. Cinq
échantillons ont cette fois été testés. Hormis 1’échantillon 110, ces échantillons sont les mémes
que ceux testés en compression, pour les mémes raisons que précédemment (voir section 3.1.2

p.92). Leurs caractéristiques sont détaillées dans le tableau ci-dessous.

Tableau 3.12 Caractéristiques des cinq échantillons analysés pour leur résistance en traction

Numéro Masse de | Masse de Remplissage | Température | HR My
échantillon Eiesléia(ngf): gs:;:l(lge) du moule ©O) (%) n(ll(()g/e;:;l)e

85 14,82 15,19 R 22,5 51 31,1

108 14,82 14,84 RAC 233 29 31,6

112 14,82 15,17 RAC 223 45 31,0

113 14,82 14,79 RAC 22,4 30 31,9

116 14,82 15,11 RAC 22,7 29 31,6

Les résultats des essais de traction de chaque spécimen sont présentés dans le Tableau 3.13.
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Tableau 3.13 Contraintes de traction a la rupture pour les cing échantillons testés

Numéro | Tractio | Tractio | Tractio | Tractio | Tractio Moyenn
Moyenn
échantillo nl n?2 n3 n4 nsS e sans le
e (kPa)
n (kPa) (kPa) (kPa) (kPa) (kPa) 5 (kPa)
85 131,8 91,8 135,3 100,4 107,6 113,4 114,8
108 116,8 132,3 119,2 128,0 113,8 122 124,1
112 28,5 88,9 96 106,1 103,8 84,7 79,9
113 142,9 115,9 127,6 123,1 102,7 1224 127,4
116 106,8 119,2 105 130,1 83 108,8 115,3

Les valeurs de contraintes présentes dans ce tableau sont toutes des valeurs correspondant a

une rupture dans le parement (voir section 2.8.3 p.69) excepté pour le spécimen 116-3 dont la

mousse a cassé en deux, ce qui peut étre di a un léger défaut dans la mousse (voir Figure 2.41

p.72). Le point faible des échantillons est donc le parement en lui-méme. C’est pour cette raison

que I’échantillon 110 n’est pas pris en compte dans cette série de tests. En effet, aucun effet du

surplus de pentane dans la mousse ne pourra étre détecté si c’est le parement a 1’origine de la

rupture. Un exemple de courbes de contrainte en fonction de la déformation est montré

sur la Figure 3.8.
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Figure 3.8 Courbes de la force (N) en fonction de la déformation (%)
des cinq spécimens de 1’échantillon 108 testé en traction

A I’exception du spécimen n°1 de ’échantillon 112, toutes les valeurs de contraintes sont trés
supérieures a 35 kPa, valeur exigée par la norme. Cette faible valeur du spécimen n°l de
I’échantillon 112 provient d’un endommagement de I’interface parement/mousse qui a eu lieu
lors du démoulage, soit avant le test de traction. Cette fragilité a entrainé une importante
rupture de I’interface parement/mousse a faible contrainte lors du test de traction. On note par
ailleurs que contrairement aux résultats des tests en compression, les moyennes avec et sans
les spécimens n°5 sont presque identiques. Ceci est attribué au fait que comme le parement
rompt en premier, il n’y a pas d’effet de la technique de versement sur les résultats en traction,

contrairement aux résultats en compression.

Dans le but de valider la répétabilité de la procédure vis-a-vis de la résistance en traction, une

¢tude de variance a ét¢ faite pour ces cinq échantillons, comprenant chacun cing spécimens,
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excepté 1’échantillon 112 qui ne comprend pas son spécimen n°1 (spécimen fragilisé). Tout
d’abord, la statistique associée au test de normalité de Shapiro-Wilk est 0,86, ce qui est
supérieur au seuil de confiance de 0,05. On ne peut donc pas rejeter I’hypothése que les
données suivent une loi normale. Ensuite le test de Bartlett a été effectué. Il affiche une
probabilité de 0,36, ce qui est supérieur a 0,05. L hypothése d’homogénéité des variances ne
peut donc pas étre rejetée et I’analyse de variance peut €tre effectuée. La probabilité associée
a la statistique de Fisher pour ces données est 0,13, ce qui est supérieur au seuil o. Par

conséquent on ne peut rejeter I’hypothese que les moyennes sont statistiquement égales.

Ces résultats montrent donc que, mis a part dans le cas ou une mauvaise manipulation a
entrainé un probleéme lors du démoulage, les échantillons fabriqués a 1’aide de la procédure de
laboratoire possédent une résistance en traction supérieure aux exigences de la norme pour les
panneaux d’usine (valeurs de contrainte supérieures a 35 kPa). De méme, I’analyse de variance

démontre une bonne répétabilité de la procédure de laboratoire.

3.2 Variation de formulation : Impact du surfactant

Une fois la conformité des échantillons de laboratoire prouvée et la répétabilité de la procédure
démontrée, un essai de variation de formulation a été mené. Le but de cet essai est d’étudier
I’influence du surfactant sur le produit fini grace aux quatre caractéristiques de la mousse
suivantes : la masse volumique, la résistance en compression et en traction et la résistance
thermique. Sept échantillons ont été fabriqués a 1’aide de la procédure dans des conditions
environnementales trés similaires afin d’éliminer au maximum [’influence de I’humidité
relative. Un premier groupe de trois échantillons a permis d’étudier la masse volumique et le
comportement mécanique des produits finis. Le second groupe de quatre échantillons a servi a

I’étude de la résistance thermique en fonction de la formulation.

Le surfactant a été choisi pour cette étude en raison de son impact dans la fabrication de la

mousse. En effet, le surfactant agit peu sur la cinétique et le taux de gonflement. La procédure
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peut donc s’appliquer sans changer ni la quantité totale de produits ni certains parameétres de
la procédure comme les temps de mélange ou la vitesse de versement.

3.2.1 Masse volumique

Le premier groupe de trois échantillons fabriqués avec des quantités de surfactant différentes
est composé des échantillons 147, 148 et 149. Leurs caractéristiques sont présentées dans le

tableau ci-dessous.

Tableau 3.14 Caractéristiques des échantillons pour 1'étude du surfactant sur la masse
volumique et les propriétés mécaniques

Numéro Masse de | Masse de Remplissage | Température | HR | Surfactant
échantillon 51‘;‘;3‘(';‘; iEl’l‘:;‘lt:‘(‘ge) du moule °C) %) | (php)
147 15,4 15,31 RAC 22,5 15 2,0
148 15,42 15,84 R 22,7 15 1,5
149 15,38 15,78 R 22,5 16 2,5

Le premier échantillon, soit le numéro 147, est I’échantillon de référence pour ces tests. Il a
¢té fabriqué avec une formulation de base contenant 2,0 php de surfactant. Cette formulation
de base n’est pas la méme que celle utilisée pour la validité de la procédure. En effet, les
conditions environnementales ayant changées (humidité seulement de 15%), la quantité totale
de produits chimiques ainsi que la quantité d’eau ont été ajustées. Ceci entraine également une
modification de la masse de pentane visée mais sa proportion dans la formulation reste la méme
(entre 21,6 et 22,2 php). A partir de cette base, I’échantillon 148 a été fabriqué avec une
proportion moindre de surfactant, ce qui a entrainé une légere hausse des autres produits
comme le pentane. Puis I’échantillon 149 a été fabriqué avec cette fois une proportion de
surfactant supérieure au numéro 147, entrainant logiquement une légere baisse des autres

produits comme le pentane.
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Les mesures de masses volumiques ont été effectuées de manicre identique a celles pour les

¢chantillons de répétabilité. Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau ci-dessous.

Tableau 3.15 Masses volumiques mesurées en fonction de la quantité de surfactant

Numéro Mv
Mv 1 My 2 Mv 3 Mv 4 Mv 5
échantillon moyenne
(kg/m?) (kg/m?) (kg/m?) (kg/m?) (kg/m?)

(surfactant) (kg/m?®)
147 (2,0) 32,4 32,3 32,2 32,0 32,2 32,2
148 (1,5) 31,8 31,7 31,7 31,9 31,9 31,8
149 (2,5) 32,6 32,5 32,5 32,4 32,5 32,5

Ce Tableau 3.15 indique que 1’échantillon de base (n°147) possede une masse volumique
moyenne légérement supérieure a 32 kg/m3. Mais par comparaison avec les écarts obtenus
entre les échantillons lors de 1’étude de la répétabilité (voir Tableau 3.5 p.88), cet écart de 0,2
kg/m? ne semble pas significatif. On considere donc I’échantillon de base comme conforme au

produit recherché en termes de masse volumique.

Comme I’analyse de variance permettait de ne pas rejeter I’hypothése des moyennes de masse
volumique égales lors de la répétabilité de la procédure, une ANOVA a été réalisée sur ces
trois échantillons pour savoir si la différence de masse volumique est significative. Tout
d’abord, la statistique associé¢e au test de normalit¢ de Shapiro-Wilk est de 0,14 et donc
supérieure au seuil de confiance de 0,05. On ne peut donc pas rejeter I’hypotheése que les
données suivent une loi normale. Le test d’homogénéité des variances a été appliqué et donne
une statistique de 0,38. Ce résultat étant supérieur au seuil a, ’hypothése d’homogénéité des
variances ne peut donc pas étre rejetée et 1’analyse de variance peut étre effectuce. La
probabilité associée a la statistique de Fisher pour ces données est zéro, ce qui est largement

inférieur & a. Par conséquent on rejette I’hypothése que les moyennes sont statistiquement
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¢gales. Un test de Newman-Keuls, toujours a 95%, a été réalisé dans le but de comparer les

moyennes deux-a-deux. Les résultats sont détaillés dans le tableau ci-dessous.

Tableau 3.16 Résultats du test de Newman-Keuls a 95% des
masses volumiques en fonction de la quantité de surfactant

Numéro échantillon
Effectif | Moyenne (kg/m?®) | Groupe homogene
(surfactant)
148 (1,5) 5 31,8 X
147 (2,0) 5 32,22 X
149 (2,5) 5 32,5 X

Ce tableau n’indique aucun groupe homogene. Les moyennes sont toutes différentes les unes
des autres. Par conséquent, le graphique des masses volumiques en fonction de la proportion

de surfactant a été tracé afin de peut-&tre déterminer une tendance parmi ces résultats.
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Figure 3.9 Masses volumiques moyennes et écart-types a 95%
en fonction du surfactant

Une tendance se distingue nettement sur ce graphique. Plus la quantité de surfactant dans la

mousse augmente, plus la densité augmente. Ainsi dans ces conditions d’opération, I’ajout de
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surfactant supplémentaire semblerait favoriser 1’augmentation de la masse volumique de la
mousse pour des quantités de surfactant entre 1,5 et 2,5 php.

3.2.2 Résistance en compression

L’influence de la concentration en surfactant sur le comportement en compression de la mousse
a également été étudiée. Les trois échantillons utilisés sont les mémes que ceux utilisés pour
¢tudier I’influence du surfactant sur la masse volumique (voir Tableau 3.14 p.101). Les

résultats obtenus a ’aide du test mécanique normé sont détaillés dans le tableau ci-dessous.

Tableau 3.17 Contraintes de compression a 10% de déformation mesurées en fonction de la
quantité de surfactant

Numéro Moyenne
Comp.1 | Comp.2 | Comp.3 | Comp.4 | Comp.5 | Moyenne
échantillon sans le 5
(kPa) (kPa) (kPa) (kPa) (kPa) (kPa)
(surfactant) (kPa)
147 145,4 150,6 158,5 148,6 111,3 142,9 150,8
148 170,0 172,5 177,8 164,2 135,0 163,9 171,1
149 148,5 156,5 170,8 162,3 131,5 153,9 159,5

Ces résultats montrent que le spécimen n°5 de chaque échantillon posseéde une résistance a la
compression inférieure aux autres spécimens. La raison est la méme que celle des échantillons
de répétabilité : la technique de versement dans le moule (voir section 3.1.2 p.92). Par ailleurs,
toutes les autres contraintes sont supérieures a 140 kPa, la valeur minimale requise de la norme.
Une ANOVA a ¢été appliquée sur ces trois échantillons, sans les spécimens n°5, pour
déterminer si la différence de contrainte observée est significative. Tout d’abord, la statistique
associée au test de normalité de Shapiro-Wilk est de 0,54 et supérieure au seuil de confiance
de 0,05. On ne peut pas rejeter I’hypothése que les données suivent une loi normale. Ensuite,
le test d’homogénéité des variances a été appliqué et renvoie une statistique de 0,61. Ce résultat

¢tant supérieur au seuil a, ’hypothése d’homogénéité des variances ne peut donc pas étre
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rejetée et I’analyse de variance peut €tre appliquée. La probabilité associée a la statistique de
Fisher pour ces données est 0,0092, ce qui est largement inférieur a a. Par conséquent on rejette
I’hypothése que les moyennes sont statistiquement égales. Un test de Newman-Keuls, toujours
a 95%, a été mis en place afin de détailler les comparaisons des moyennes deux-a-deux. Les

résultats sont présentés dans le tableau ci-dessous.

Tableau 3.18 Résultats du test de Newman-Keuls a 95% des
contraintes de compression en fonction du surfactant

Surfactant (php) | Effectif | Moyenne (kPa)| Groupe homogéne
147 (2,0) 4 150,775 X
149 (2,5) 4 159,525 X
148 (1,5) 4 171,125 X

Les résultats de ce test indiquent que 1’échantillon avec le plus petit taux de surfactant (148) se
différencie des deux autres par une moyenne plus élevée. Mais comme le montre la Figure
3.10, les écarts entre les données a 1,5 php et 2,5 php ne sont pas significatifs. D’autres

expériences devront étre menées pour confirmer ou infirmer cette tendance.
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Figure 3.10 Contraintes de compression moyennes et écart-types
en fonction de la quantité de surfactant
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3.2.3 Résistance en traction

L’influence de la concentration en surfactant sur le comportement en traction de la mousse a
¢galement été étudiée a 1’aide de la résistance en traction. Les trois échantillons utilisés sont
les mémes que ceux utilisés pour étudier I’influence du surfactant sur la masse volumique (voir
Tableau 3.14 p.101). Les résultats obtenus a 1’aide du test mécanique normé sont détaillés dans

le tableau ci-dessous.

Tableau 3.19 Contraintes de traction mesurées en fonction de la quantité de surfactant

Numéro Moyenne
Traction | Traction | Traction | Traction | Traction | Moyenne
échantillon sans le 5
1(kPa) | 2(kPa) | 3(kPa) | 4 (kPa) | 5(kPa) (kPa)
(surfactant) (kPa)
147 44.5 86.4 105.9 109.8 56.6 80.6 86.7
148 93.6 116.6 109.7 98.9 113.7 106.5 104.7
149 98.5 96.8 96.1 98.1 83.8 94.6 97.4

Ces résultats montrent que les spécimens n°l et n°5 de 1’échantillon 147 posseédent une
résistance a la compression inférieure aux autres spécimens. La raison est la méme que pour
certains échantillons de I’analyse de répétabilité : I’interface parement/mousse a été fragilisée
avant le test, pendant le démoulage. Cette fragilisation de I’interface est, au moins en partie, a
I’origine de la rupture, contrairement aux autres spécimens ou c¢’est uniquement le parement
en lui-méme qui est a I’origine de la rupture (voir section 3.1.3 p.97). Ces deux spécimens ne
seront donc pas pris en compte lors de I’analyse statistique. Ce tableau indique également que
toutes les contraintes sont supérieures a 35 kPa, la valeur normée, ce qui permet de valider le
produit de laboratoire pour ce critére de traction. De plus, toutes les ruptures sont intervenues

a I’intérieur du parement, comme lors de 1’analyse de répétabilité (voir section 3.1.3 p.97).
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Une ANOVA a été appliquée sur ces trois échantillons pour déterminer si la différence de
contrainte observée est significative. La statistique associée au test de normalité¢ de Shapiro-
Wilk est de 0,67 et elle est supérieure au seuil de confiance de 0,05. On ne peut donc pas rejeter
I’hypothése que les données suivent une loi normale. Grace a cela, le test d’homogénéité des
variances a été appliqué et donne une statistique de 0,52. Ce résultat étant supérieur au seuil o,
I’hypothése d’homogénéité des variances ne peut donc pas €tre rejetée et ’analyse de variance
peut étre appliquée. La probabilité associée a la statistique de Fisher pour ces données est 0,18,
ce qui est supérieur a a. Par conséquent on ne peut rejeter I’hypothése que les moyennes sont

statistiquement égales.

Cette conclusion est attribuée au fait que le parement est toujours le point faible a I’origine de

la rupture pendant le test. Aucun effet de la composition de la mousse n’est donc attendu.

3.24 Résistance thermique

Le dernier parametre étudié pour 1’analyse de I’effet de la quantité de surfactant utilisée est la
résistance thermique. Ce paramétre n’a pas été inclus dans la reproductibilité de la procédure
a cause du temps de conditionnement de 180 jours. Néanmoins c’est un parametre important
de la mousse de polyuréthane, qui peut éventuellement étre affecté par la concentration en
surfactant. A cet effet, quatre échantillons ont été fabriqués avec des concentrations en

surfactant différentes. Leurs caractéristiques sont indiquées dans le Tableau 3.20.
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Tableau 3.20 Caractéristiques des échantillons pour I’étude de I’effet du surfactant sur la
résistance thermique

Numéro Masse de | Masse de Remplissage | Température | HR | Surfactant
échantillon 5;‘;?(‘;‘; iEl’lf:lt:'(‘ge) du moule °C) (%) | (php)
151 15,40 15,58 R 22 14 2,0
152 15,42 15,77 R 22,2 14 1,5
153 15,38 15,36 R 22,2 14 2,5
154 15,36 15,59 RAC 22 16 3,0

Le premier échantillon, soit le numéro 151, est I’échantillon de référence pour ce test
thermique. 11 a ét¢ fabriqué avec une formulation de base contenant 2,0 php de surfactant. Cette
formulation de base est la méme que celle utilisée pour I’influence du surfactant sur les autres
propriétés (mécaniques et masse volumique). Les conditions environnementales ayant
changées (humidité seulement de 15% environ), la quantité totale de produits chimiques ainsi
que la quantité¢ d’eau ont été ajustées en conséquences. Cet échantillon de référence servira
notamment a vérifier la résistance thermique des panneaux d’usine. A partir de cette base,
I’échantillon 152 a été fabriqué avec une proportion moindre de surfactant. Puis les
¢chantillons 153 et 154 ont été fabriqués avec une proportion de surfactant supérieure au
numéro 151, sachant que 1’échantillon 154 est celui qui posséde la plus grande quantité de

surfactant.

Pour des raisons de logistique, le conditionnement des échantillons pour les données présentées
n’a ét¢ que de 34 jours contrairement aux 180 jours demandés par la norme. Les valeurs de
conductivité obtenues ne sont donc pas définitives. Mais le test étant non-destructif, les
¢chantillons pourront étre a nouveau mesurés a la fin du conditionnement de 180 jours. Les

mesures de conductivité thermique obtenues sont présentées dans le Tableau 3.21.



109

Tableau 3.21 Mesures de conductivité thermique en fonction de la quantité de surfactant

Conductivité Résistance
Numéro Surfactant Conditionnement
thermique thermique pour
échantillon (php) (jours)

(W/m.K) 25 mm (m2.K/W)
151 2,0 34 0,02258 1,11
152 1,5 34 0,02285 1,09
153 2,5 34 0,02266 1,10
154 3,0 34 0,02248 1,11

Afin de pouvoir comparer les données avec la norme, les valeurs de conductivité thermique
ont été converties en résistance thermique pour 25 mm d’épaisseur. Toutes les données sont
supérieures a 0,97, la valeur minimale a atteindre selon la norme. Les valeurs de conductivités

thermiques ont été tracées en fonction du taux de surfactant sur la figure ci-dessous.
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Figure 3.11 Mesures de conductivités thermiques en fonction
de la quantité de surfactant
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Ce graphique montre une diminution de la conductivité thermique lorsque la quantité de
surfactant augmente. Mais les écarts entre les échantillons sont faibles. Ils représentent moins
de 1% des mesures effectuées. Or la précision de I’appareil de mesure étant de 1%, cette

tendance doit étre validée par d’autres mesures pour étre éventuellement confirmée.



CHAPITRE 4

DISCUSSION

4.1 Procédure de laboratoire

L’objectif principal de ce projet était d’établir une procédure de laboratoire permettant la
fabrication de mousses de polyuréthane aux propriétés similaires a celles des panneaux
produits en usine. Aprés plusieurs essais, une procédure satisfaisante a été obtenue. Les
avantages de cette technique de laboratoire sont qu’elle est assez simple a mettre en ceuvre et
est peu dispendieuse. En effet, elle utilise des équipements simples, ne nécessite pas I’achat de
matériel trop colteux ou complexe et peut étre facilement mise en place dans différents
laboratoires. De plus, méme si elle nécessite le travail simultané de deux opérateurs pendant le
mélange et la mise en forme de la mousse, il a été¢ démontré que les propriétés de 1’échantillon
produit ne dépendent pas de I’opérateur. Le procédé de mise en forme utilisé dans la procédure
de laboratoire génére cependant un probléme avec I’impact du versement sur le gonflement de
la mousse dans le moule. En effet, une section de I’échantillon correspondant a la fin du
versement posseéde une résistance en compression plus faible que le reste de I’échantillon, et
ce quelles que soient les conditions de fabrication. En revanche, comme seule une petite section
de I’échantillon est concerné (inférieure a 20%), que 1’impact s’exerce toujours de la méme
manicre et uniquement pour le critére de compression mécanique (le versement n’influe pas le
comportement en traction ni la masse volumique), cet inconvénient n’est pas si critique. Il faut
juste en tenir compte lors des essais mécaniques en compression. Il faut également noter que
cette technique de mise en forme est optimisée pour une certaine formulation de mousse. En
cas de changement de formulation, il peut étre nécessaire de procéder a quelques essais

d’ajustement au niveau de la quantité de matiére ou au niveau des durées de mélange.

L’impact de certains facteurs sur le produit final a été étudié et a permis de définir certaines
limites lors de la conception des échantillons. Pour commencer, il a été démontré que les
températures enregistrées pendant la fabrication n’affectent pas le produit fini. De méme, la

quantité¢ de pentane maximale pour la formulation de base est 22.2 php. Par ailleurs il a été
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montré qu’au-dela de cette quantité, la masse volumique et la résistance en compression étaient
modifiées. L’humidité relative, quant a elle, affecte uniquement la masse volumique.
Cependant un modele développé permet d’anticiper 1’évolution de la masse volumique en
fonction de I’humidité relative. Une limite de 30%HR a été déterminée pour la fabrication
d’échantillons conformes. Ainsi les échantillons peuvent étre ¢laborés dans une large gamme
d’humidité allant de 30% a 69% sans changer la formulation ou la procédure. En dessous de

ce pourcentage, la formulation doit étre adaptée.

Malgré des conditions environnementales changeantes durant la mise au point de la procédure,
la conformité des échantillons de laboratoire par rapport aux produits d’usine a été démontrée.
En effet, les criteres de masse volumique, de résistance en compression et en traction ont
permis de valider la conformité des échantillons produits. Dans les conditions établies, les
¢chantillons fabriqués respectent les exigences des différentes normes vis-a-vis de ces critéres.
Concernant la répétabilité, elle a ét€ prouvée grace aux échantillons conformes mis en forme
au laboratoire par des opérateurs différents. Par conséquent, cela montre qu’un nouvel
opérateur est capable d’appliquer la procédure et de produire des échantillons conformes en
série. Cette répétabilité peut étre vérifiée par une analyse de variance effectuée sur une série
d’échantillons. Il a en effet été prouvé que dans des conditions stables de température et
d’humidité, si la répétabilité des échantillons est bonne, I’ANOVA va le montrer en indiquant
que les produits ne différent pas de manicre significative selon le test étudié (la masse

volumique ou les performances mécaniques).

Par conséquent, ’ANOVA est un outil important pour I’étude des différentes formulations.
Dans des conditions environnementales établies, lorsqu’un réactif varie entre plusieurs
¢chantillons, I’analyse de variance peut indiquer deux résultats. Soit elle montre que, pour un
critére donné, les échantillons ne varient pas de maniére significative et dans ce cas, I’effet du
réactif sur ce critére n’est pas significatif. Soit elle indique une différence significative entre
les échantillons et alors cette différence peut €tre étudiée afin de déterminer une tendance dans
ce changement et si tous les échantillons sont différents ou si certains se démarquent par

rapport aux autres. L’ANOVA est donc un bon outil d’aide a la décision pour cette étude.
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4.2 Influence de la quantité de surfactant sur le produit fini

L’analyse de variance et le raisonnement qui en découle ont été mis en ceuvre lors de 1’étude
de I’effet d’une variation de concentration en surfactant dans la formulation de base. L’analyse
des masses volumiques a montré une certaine tendance croissante par rapport au surfactant.
Les résultats obtenus par trois échantillons ayant chacun une quantité de surfactant différente
ont montré que plus la quantité de surfactant augmentait, plus la masse volumique augmentait
(Figure 3.9). La tendance est légere (0,7 kg/m?® de différence entre les deux points extrémes)
mais est significative et elle peut étre comparée aux données de la littérature. En particulier,
une étude de ’université nationale de Pusan en Corée du Sud a montrée certains effets du
surfactant sur des mousses de polyuréthane rigides (Lim, Kim et Kim, 2008). La mousse
utilisée par ces chercheurs posseéde des propriétés similaires au produit fabriqué dans ce travail.
C’est une mousse de polyuréthane rigide, fabriquée a 1’aide d’un surfactant trés semblable a
celui utilisé dans ce projet et utilisant une méthode de versement dans un moule. La masse
volumique moyenne est de 100 kg/m? et le gonflement est libre. L’évolution de la masse
volumique en fonction de la quantité de surfactant dans la mousse a été analysée. Les résultats

issus de cette publication sont reproduits sur la Figure 4.1.

Density [kg/m?]

Figure 4.1 Variation de la masse volumique en fonction
de la concentration en surfactant
Tirée de (Lim, Kim et Kim, 2008) p.196
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Les résultats obtenus par ces chercheurs indiquent qu’initialement, le surfactant aide a
diminuer la masse volumique de la mousse. Au-dela de 0,5 php, un surplus de surfactant a
tendance a rendre la mousse un peu moins homogene, ce qui se traduit par une masse
volumique en augmentation. Les résultats obtenus dans notre étude et présentés a la Figure 3.9
semblent en accord avec les conclusions de ces chercheurs puisque le domaine de
concentration en surfactant étudié ici est supérieur a 0,5. Des expériences réalisées avec de
plus petites quantités de surfactant permettraient d’obtenir le comportement global de la masse
volumique en fonction de la concentration de surfactant dans notre produit et de confirmer de

maniere absolue cette tendance.

La méme publication (Lim, Kim et Kim, 2008) montre également des résultats de la variation

de la résistance en compression en fonction de la quantité de surfactant (Figure 4.2).
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Figure 4.2 Variation de la résistance en compression
en fonction du surfactant
Tirée de (Lim, Kim et Kim, 2008) p.198

Les chercheurs ayant fabriqué leur mousse avec une composition et un procédé de fabrication
différents de celle fabriquée pour ce projet, les valeurs de compression obtenues par les

chercheurs (Figure 4.2) sont supérieures a celles obtenues dans ce projet (Figure 3.10). Les
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résultats obtenus par les chercheurs montrent une augmentation initiale jusqu’a 2,0 php.
Ensuite la tendance semble étre une 1égére diminution pour des valeurs de concentration plus
¢levées. Les résultats obtenus dans notre étude et présentés a la Figure 3.10 ne semblent pas
en accord avec cette tendance. Des mesures sur une plus large gamme de concentration de
surfactant sont nécessaires pour arriver a des conclusions quant a un effet éventuel de la

concentration en surfactant sur la résistance en compression.

Les résultats de résistance en traction ont quant a eux montré que quel que soit la quantité de
surfactant, la norme est respectée et le parement est toujours le plus fragile. Ce critére ne serait

donc pas influencé par les quantités de surfactant testées.

Enfin, les premiers résultats de conductivité thermique aprés conditionnement de 34 jours
indiquent pour I’instant que les échantillons testés seraient tous conformes aux exigences de la
norme. Un éventuel effet de la concentration en surfactant sur la conductivité thermique a été
mis en évidence mais les différences sont inférieures a la précision de mesure de 1’appareil.
Les résultats de la variation de la conductivité thermique en fonction de la quantité¢ de
surfactant obtenus par les chercheurs sont reproduits sur la Figure 4.3 (Lim, Kim et Kim, 2008).
Les unités de conductivité thermique ne sont pas les mémes que celles présentées a la Figure

3.11.
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Figure 4.3 Variation de la conductivité thermique
en fonction du surfactant
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Tirée de (Lim, Kim et Kim, 2008) p.199

Les résultats obtenus par les chercheurs montrent une diminution initiale de la conductivité
thermique jusqu’a 1,0 php, suivi d’un plateau pour des valeurs de concentration plus élevées.
Les résultats obtenus dans notre étude et présentés a la Figure 3.11 semblent donc en accord
avec cette tendance puisque la quantité¢ de surfactant utilisée est supérieure a 1,0 php. Des
expériences réalisées avec une plus large gamme de concentration de surfactant permettraient
de confirmer ces résultats et d’obtenir une allure plus globale de la variation de conductivité

thermique en fonction de la quantité de surfactant dans notre produit.



CONCLUSION

Le travail effectué¢ dans le cadre de ce projet de maitrise a permis le développement et la mise
en place d’une procédure de laboratoire pour la fabrication de mousses de polyuréthane
présentant les mémes propriétés que les panneaux d’isolation fabriqués en usine. En effet, apres
plusieurs stratégies mises a 1’essai, la procédure établie répond aux objectifs fixés :
I’orientation des cellules a I’intérieur des échantillons correspond a celle observée dans les
panneaux fabriqués en usine. La masse volumique souhaitée pour la mousse est atteinte et la
résistance en compression et en traction est assez €levée pour atteindre les exigences de
performance imposées par la norme. De plus, la répétabilité de la procédure de fabrication a
¢té démontrée grace a une analyse de variance effectuée pour chaque test (masse volumique,

résistance en compression, résistance en traction).

La méthode de laboratoire ayant été validée, I’étude de I’influence du surfactant sur les
propriétés finales de la mousse a permis d’obtenir plusieurs résultats intéressants. Dans un
premier temps, il a été observé une augmentation de la masse volumique de la mousse lorsque
la quantité de surfactant utilisée augmentait. Ce résultat est en accord avec la littérature. Une
autre expérience réalisée avec des quantités de surfactant plus faibles devrait permettre de
préciser cette tendance en établissant la concentration de surfactant requise pour obtenir une

masse volumique minimale.

Dans un deuxiéme temps, la résistance thermique des échantillons n’a pas montrée d’évolution
en fonction de la quantité de surfactant utilisée dans le produit, ce qui est aussi en accord avec
la littérature. Cependant, comme une seule série d’échantillons a été testée, il est recommandé

de refaire I’expérience afin de confirmer ce résultat.

Par contre, I’étude de la résistance en compression de la mousse de laboratoire en fonction de
la concentration de surfactant a montré des résultats qui ne semblent pas en accord avec la
littérature. L’expérience doit donc étre répétée dans le but de confirmer ou d’infirmer ces

résultats, entre autres en élargissant le domaine de concentration en surfactant étudié.
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Les résultats obtenus montrent aussi que la résistance en traction n’évolue pas en fonction de
la quantité de surfactant utilisée dans la mousse. En effet, le test réalisé selon la norme indique
nettement que lorsque 1’échantillon est sollicité en traction, c’est le parement qui rompt en
premier a des valeurs de contraintes nettement supérieures a la norme. Ce test ne serait donc
pas le plus important lors de 1’étude de I’influence du surfactant sur les propriétés finales de la

mousse.

Les résultats obtenus dans ce travail ont permis d’obtenir des données préliminaires quant a
I’effet de la concentration en surfactant sur les propriétés finales de la mousse. Mais ces
résultats n’ayant pas tous été répétés, la prochaine étape de ce projet consistera a refaire les
expériences réalisées dans ce travail. Par la suite, les résultats liés a la concentration de

surfactant pourront étre approfondis et d’autres composants pourront étre étudiés.
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