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Les matieres plastiques a la loupe
Etude d’une réaction de réticulation par spectroscopie infrarouge

par Noél NOMINE et Julien FLAUS
SAR-LOR-LUX" - LTR - Ch. Jully - B.P. 1008 - 57501 Saint -Avold

RESUME

Quels sont les constituants de la colle Araldite ?
A quoi sert le durcisseur ?

Comment se fait la réticulation ?

Quel est le temps de prise de la colle ?

Ce sont la quelgues-unes des questions auxquelles la manipulation proposée tente
de répondre

1. COMPOSITION D’'UNE COLLE A DEUX COMPOSANTS : LA COLLE ARALDITE

1.1. La colle araldite
Elle est constituée de deux composants :
— la résine : résine époxyde bisphénol A,
— le durcisseur : N,3-diméthylaminopropyl-1,3-propyléne diamine.

Ces deux constituants sont mélangés lors de I'utilisation de la colle.

1.2. La résine ou prépolymére

La résine époxyde bisphénol A correspond a la formule suivante :

o — = G
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* Ce travail a été préparé dans le cadre d’échanges entre enseigrantg-Six, échanges
qui ont déja fait I'objet d’un article dans le BUP (n° 775, juin 1995, p. 1189).
Les expériences décrites ont été présentées par les éléves du lycée Ch. Juliyrde S
AvoLp aux professeurs de chimie sarrois, frangais (lorrains) et luxembourgeeisogS ux)
a l'occasion d'une réunion de ce groupe en octobre 1996. Nous poursuivrons la publica-
tion de ce travail dans les prochains numéros (décembre et janvier).
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Cette résine est appelée résine DGERAglycidyl éher dubisphénolA.

Cette macromolécule contient des groupes époxydes fortement réactifs, et d’autre
part des groupes hydroxyles - OH donnant le pouvoir adhésif.

Ce prépolymére posséde une structure linéaire. Pour obtenir la structure réticulée,
il faudra faire intervenir des durcisseurs qui réagiront soit avec les groupes époxydes,
soit sur les terminaisons hydroxyles.

Le choix du durcisseur conditionnera les propriétés finales du polymere.

Remarque : La formule du bisphénol A est :
CH,

CH,

3

1.3. Le durcisseur

Les durcisseurs appartiennent & deux groupes :
— les anhydrides (durcisseurs dits a chaud),
— les amines (utilisables a la température ambiante).

La colle araldite utilise un durcisseur du second type.

Le durcisseur : N,3-diméthylaminopropyl-1,3-propyléne diamine correspond a la
formule :
CH3—ril—-CHZ—CHZ—CHZ—NH—CHZ—CHz—-CHz—NHz
CH3

1.4. Réaction de réticulation
Le durcissement (réticulation) se fait a la température ambiante.

Les amines s’attaquent directement aux groupes époxydes :
OH
R-NHCH,CH,-CH-R’

o
R—NH, * HCCHR
OH

OH o CH,~CH,~CH—=R'
R—NH—CH,—CH,—CH—R + HC——CH—R —3= R—N_
CHz—CHz—(‘ZH——-R'
OH

Les matiéres plastiques a la loupe B.U.P. n° 798
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2. SPECTRES INFRAROUGES

L'infrarouge est une technique bien adaptée pour étudier la réticulation des

demi-produits et analyser les produits obtenus.

2.1. Mode opératoire

Déposer une pointe d’aiguille du composé a étudier (résine, durcisseur, mélange
résine durcisseur) entre deux pastilles de KBr. Etaler le composé en faisant glisser les

deux pastilles I'une sur l'autre.

Tracer le spectre IR.

2.2. Résine
Le

spectre IR de la résine DGEBA est le suivant :
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2.3. Durcisseur

Transmttance [4]
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2.4. Colle aprés prise

g_
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Figure 3
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Nous constatons une diminution des groupes époxydek2(ant ! et862 cnt 1) &
mesure que la réaction progresse. Par contre, des groupes hydroxyles se forment &
3225 cn L,

Lorsque la résine est complétement réticulée, le noyau époxyde est ouvert et la
bande située 812 cnt ! disparait.

La bande correspondant au bisphénaB( cnt 1) demeure constante et peut étre
utilisée comme référence.

2.5. Etude de la réaction de réticulation

2.5.1. Principe

Considérons la résine en cours de réticulation. Tragons les spectres infrarouges du
mélange résine durcisseur toutes les heures pendant deux jours. La comparaison de |

surface du pic des groupes époxydexia cnt ! avec celle du noyau bisphénol A a

1180 cnT ! permet de suivre la réticulation au cours du temps et permet ainsi de définir
la durée au bout de laquelle la réticulation peut étre considérée comme achevée.

2.5.2. Résultats

Tragons son spectre d’absorption a différents moments, a température ambiante.
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Calculons la surface des pics1&80 cmm ! et 912 cnT L. Nous pouvons ensuite

tracer la courbe représentant le rapport des deux surfaces de pics en fonction du temps

pour suivre I'évolution de la réaction de réticulation.

Les matieres plastiques a la loupe
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t (h) S1(1180cm? S2 (912 cmY S2/S1
0 8,21 4,42 0,54
1 7.8 3,31 0,42
2 7,63 2,39 0,31
3 7,44 1,72 0,23
4 7,33 1,22 0,17
6 7,43 1,71 0,23
7 7,33 1,22 0,17
8 7,25 0,8 0,11
9 7,26 0,61 0,08
10 7,25 0,8 0,11
11 7,26 0,61 0,08
12 7,22 0,43 0,06
13 7,27 0,26 0,04
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On peut constater qu'au bout de douze heures, la réticulation est pratiquement
achevée a la température ambiante.
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