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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

Le travail qu’on se propose d’effectuer rentre dans le cadre d’initiation a la synthése
organique des sels d’ammonium quaternaires et polymeres correspondants par amorgage
radicalaire thermique du diéthylaminoéthyl-méthacrylate (DEAEMA) en utilisant
I’azobisisobutironitrile (AIBN) comme amorceur.

Le travail réalisé est subdivisé en trois parties:

Dans le premiére chapitre, nous aborderons des rappelles bibliographiques sur les
sels d’ammonium.

Le deuxiéme chapitre est consacrée a une généralité sur les polymeres, en se basant

sur le mécanisme de polymérisation radicalaire.

Le troisieme chapitre décrit la partie expérimentale et les méthodes de

caractérisations utilisées ainsi que les résultats obtenues.

Nous concluons ensuite notre travail par une conclusion générale.
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Chapitre | Etude bibliographique sur les sels d’ammonium

I -1-Introduction :
Les sels d’ammonium peuvent étre définis comme suit.

| -2- Définition :

L'ion ammonium de formule NH," est un ion poly atomique de charge électrique
positive c'est donc plus précisément un cation poly atomique [1] . Il est obtenu par protonation
de I'ammoniac (NHs) ; il est parfois présenté comme une molécule d'ammoniac ionisée. 1l est

présent dans de nombreux produits nettoyants et désinfectants.

I-3- Cas des solutions aqueuses :

La mise en solution de NH," dans I'eau correspond a I'équation suivante :

NH{ + H,0 = NH; + H;0"

I — 4 - Classification des amines selon le nombre de substituant lies a I'atome d'azote :

les amines sont classées selon le nombre de substituant lies a I’atome d’azote il existe
donc quatre classes d’amines, les amines primaires de type RNH, secondaires de type R;NH
et les amines tertiaires de type RsN et les ions ammonium quaternaires de type RsN*ou

pouvant étre alkyle ou aryle la formule générale d’une amine et C,Hzn+3N [2].

Ry
_ _ - v
- N, N,, / Iy
N, N, ’ " R; ‘ R
H/‘ II///H Rl/‘ I////H Rl/ ‘ (! Rl/‘ ////R3
R?

H H Rz RZ

Ammoniac (NH3) amine primaire (RNH) secondaire (R;R,NH) amine tertiaire(R;R,R3N) amine quaternaire (R;R,R3R;N+)

Figure I-1: Les classes des amines organiques

I-5- Cas général :
Dans le cas général, on a:
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NH} = H* + NH,

Il s'agit d'une réaction réversible, qui forme Il'acide tres faible de Bronsted ammonium.
Le taux d'ammonium formé dépend du pH si on travaille en solution. Si on travaille avec de la

vapeur d'ammoniac, elle peut réagir avec HCI pour former le sel NH*;,CI°

L'ammonium forme souvent un sel avec un anion. La plupart des sels d'ammonium sont

solubles dans I'eau.

I — 6 - Liens avec les amines :

Chaque atome d'hydrogéne de I'ion ammonium peut étre remplacé « substitué » par un
groupe alkyle ou par un autre groupe organique constitué de chaines carbonées ou d'autres
substituants pour former un ion dit ammonium substitué, «ion ammonium » ou ions
ammonium « primaire », «secondaire », « tertiaire » ou « quaternaire » (selon le nombre

d'atomes d'hydrogéene substitués).

Ces ions sont les acides conjugués d'amines, sauf pour les ammoniums quaternaires qui

ne peuvent pas céder de proton, qui ont pour formule N*R4

Ces cations, tels que le cation tétra-n-butylammonium, sont parfois utilisés pour
remplacer les ions de sodium ou de potassium pour augmenter la solubilité d'un composé dans

I'ensemble des solvants organiques,

Les cations ammonium ressemblent a des ions de métal alcalin tels que ceux du sodium,
Na®, ou du potassium, K, et peuvent étre trouvés dans des sels comme le bicarbonate

d'ammonium, chlorure d'ammonium ou nitrate d'ammonium.
La plupart des sels d'ammonium simples sont trés solubles dans I'eau.

Ces ions ammonium ont une grande importance en chimie car, ils sont des porteurs de charges
positives a l'intérieur de molécules organiques et sont utiles dans plusieurs applications
comme les résines échangeuses d'ions par exemple. Le sulfate d'ammonium est un des engrais

chimiques utilisé en agriculture.

I — 7 - Structure des sels d’ammonium :
Dans I'ion ammonium, I'atome d'azote forme quatre liaisons covalentes (dont une liaison
covalente de coordination), au lieu de trois comme dans I'ammoniaque, formant une structure

qui est iso électronique (électroniqguement semblable) a celle d'une molécule de méthane.



Chapitre | Etude bibliographique sur les sels d’ammonium

Le carbonate d'ammonium par exemple est un composé chimique de formule

(NH,4)2COs3, se présente sous forme de cristaux cubiques incolores solubles dans I'eau et qui
se décomposent entierement a 58 °C en ammoniac NHs, en eau H,O et en dioxyde de carbone
CO..

On le prépare, en solution aqueuse, par réaction du dioxyde de carbone CO, avec

I'ammoniac NHj; selon la réaction suivante:

2 NH3 + H,O + CO, — (NHy),CO3

i

-

NH,* 07 ~O NH.*

On peut egalement l'obtenir en chauffant du carbonate de calcium CaCOj; avec du sulfate

d'ammonium (NH,4),SO,, le carbonate d'ammonium se sublimant en laissant un résidu solide

de sulfate de calcium CaSOQOs; :

CaCOg3 + (NH4)2,SO4 — (NH4),CO3 + CaSO..

Il est utilisé dans l'agroalimentaire, y compris pour les produits biologiques, comme poudre a
lever, sous le nom de E503[3].

I — 8 - Les sels d’ammonium quaternaire :

L’ammonium quaternaire possede la structure suivante, figure (2) :

R
1
3\ R4

R \R2

Figure (2) : Structure d’un sel d’ammonium quartenaire

Les groupes R peuvent étre les méme ou différents groupes alkyles ou aryles.

Les ammoniums quaternaires sont des cations poly atomiques de structure générale
NR,", R pouvant étre un groupe alkyle ou un groupe aryle. Contrairement aux ions
ammoniums (NH,") et aux cations ammoniums primaires, secondaires ou tertiaires, les
ammonium quaternaires sont chargés de fagon permanente, indépendamment du pH de leur

solution.
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I - 9 - Synthése des sels d’ammonium quaternaires :
Les sels d'ammonium quaternaires sont préparés par alkylation d'amines, dans un

processus appelé quaternisation.

une synthése typique pour le chlorure de benzalkonium est la réaction entre une
alkyldiméthylamine a chaine longue et le chlorure de benzyle, figure (3) .

CH;3(CH2)nN(CHj3); + CICH,CgHs — [CH3(CH2)sN(CH3)2CH,CeHs] "CI

Figure (3) : Synthése du chlorure de benzalkonium
I - 10 - Réactivité des sels d’ammonium quaternaires :
Les sels d'ammonium quaternaires ne sont en général pas tres réactifs. Les cations
ammonium quaternaires peuvent aussi subir une élimination de type Hofmann en cas de

présence d'hydrogenes en béta de l'azote.

I — 11 - Applications des sels d’ammonium quaternaires :

Les sels d'ammonium quaternaires sont utilisés comme désinfectants, tensioactifs,
adoucissants et agents antistatiques (par exemple dans les shampooings). Dans les
adoucissants liquides, on utilise souvent des chlorures d'ammonium. Dans les bandes
antistatiques utilisées dans les séche-linges, on utilise plut6t des sulfate d'ammonium. Les gels
spermicides contiennent aussi des sels d'ammonium quaternaires [4].

Le diéthylaminoéthyl-méthacrylate (DEAEMA) est un composé polyfonctionnel, il
renferme un atome d’azote qu’est site de la réaction de quaternisation et une partie

méthacrylique siege de la réaction de polymérisation.

Le travail que nous entamons par la suite s’agit de synthétiser un sel d’ammonium
quaternaire, en utilisant le DEAEMA comme amine tertiaire qui sera quaternisée par le
bromobenzyle.
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Il - Introduction :

Les polymeres appartiennent a une science qui a pris son essor dans les années 40.
Les premiers soubresauts de la chimie des polymeres sont apparus dés les années 1900 [5].

Il - 1-Définition de polymere:

Le terme polymere est utilisé pour désigner des macromolécules constituées par
I’assemblage d’un grand nombre de motif unitaire. Ces motifs peuvent étre arrangés
suivant un enchainement unidimensionnel constituant des chaines lineaires (polyméres
linéaires) ou bien étre reliés entre eux pour former un réseau tridimensionnels (polymere

réticulé).

Polymére linéaire polymére réticulé

L’échantillon polymere généralement poly moléculaire est caractérisé par des grandeurs
moyennes. Soit un échantillon de polymére constitué de i especes de macromolécules ;
chacune est caractérisée par :

- Son degré de polymérisation Dpj, c’est-a-dire le nombre de motifs dans la
macromolécule,

- Sa masse moléculaire M= My DP;avec My masse du motif élémentaire,

- le nombre N; de macromolécules i .

Le degré de polymérisation moyen en nombre DPn de I’échantillon de polymére s’écrit :

S R
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On définit également le degré de polymérisation en poids DPp, soit P; le poids de

I’espéce i, on aura

ﬁp - E;i—ll’)imzz DP; (Zpli’i)

Il — 2 - Structure des polymeres :

Au sein d’une chaine, les motifs unitaires peuvent étre disposés de différentes facons
les une par rapport aux autres. Ainsi dans le cas d’une macromolécule linéaire produite a
partir d’un seul type de monomere, par exemple CH,=CHR (R # H), I’enchainement peut

étre téte a queue, le plus probable, ou bien téte a téte [6].

§CH;2—CT;—CH;2_CT;_CH;2“CH;* _CH;Q_CH;—CH;_HQ_CH;Q_CH;*
T T

en chainement téte 4 queue en chainement téte a téte
D’autre part, dans le motif -CH,-CHR- chaque atome de carbone substitué est un
centre potentiel d’asymétrie ; il y a donc deux dispositions possibles par rapport a la
chaine, les deux positions possibles du substituant R sont présentes en quantités égales et
sont distribuées au hasard dans la chaine ; le polymére formé est dit atactique. Si tous les
atomes de carbone asymétriques de la chaine ont la méme structure stérique, le polymeére

est iso tactique. S’il y a une alternance réguliere des groupes R dans la chaine le polymeére

est syndiotactique, figure (11-1-).
Ho—— R R e =
| ® = =
el = =
S . n—1 =

isctactique syndiotactique

Figure (I1-1-) : Structure des polymeres
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Il - 3 - Syntheése des polymeres :
Deux types principaux de réactions permettent I’obtention de macromolécules.

Polycondensation fait intervenire des réactions classiques de la chimie organique avec
élimination d’un résidu simple. La croissance des macromolécule est le résultat de

réactions entre les groupes fonctionnels réactifs des précurseurs.

La polyaddition ou polymérisation proprement dite est une réaction en chaine dans
laquelle un centre actif initial permet la formation de macromolécules par réunion de

molécules simples ou monomeéres [7].

Il -3.1- Polyaddition radicalaire:

Dans le cas de la polyaddition radicalaire, on met en ceuvre R® qui est un radical libre
c’est-a-dire une entité chimique porteuse d’un électrone non apparié, espece trés réactive
obtenue par scission homolytique d’une liaison covalente. Les composés instables que sont
les peroxydes organique ou inorganiques, les hydro peroxydes organiques, par exemple les
azoiques aliphatiques, les per esters, peuvent sous I’action de la température ou de

rayonnements générer des radicaux libres de polymérisation comme le montrent I’exemple

suivant [8].
CN CN oN
H.C N:N—’RCHq SAO"C N, + 2 HC—C
CH, CH, CH,

2 ] 2 :

Ih W |

C.
CH hv c. . C-on
OH

Il - 3.2 - Procédés de polymérisation:

Les procédés en masse, en solution ou en milieu fondu sont des procedés
monophasiques alors que les procédés en suspension, en émulsion, les polycondensation

inter faciales et les polymérisations haute pression sont des procédés multiphasiques .
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Il —3.2.1 - Procédé en masse:

Le procédé en masse est trés souvent employé dans le cas des réactions de
polycondensation, la réaction a lieu en milieu homogéne a une température moyennement

élevée pour que les monomeres ou précurseurs et polymeres résultants soient fondus .

dans le cas des réactions de polyaddition, le procédé en masse conduit a des
polymeéres de masses moléculaires élevées ayant de bonnes propriétés mécaniques mais le
dégagement thermique est important ce qui rend difficile le contréle de la réaction de
polymérisation.

Il —3.2.2 - Procédé en solution:

Procédés en solution I’emploi d’un solvant permet une meilleure dissipation de la
chaleur de la réaction. Suivant la solubilité des monomeres, du polymére et de I’initiateur
dans le solvant, la réaction se déroule en phase homogeéne ou hétérogene [9].

Il - 4 - Polymérisation radicalaire:
Il -4 .1- Définition:

La polymérisation par voie radicalaire est une polymérisation en chaine, passe par la
formation d’un centre actif qui réagit sur le monomere [10]. Les étapes de la réaction sont

les suivants :

11-4.1.1- L*amorcage

Cette étape est improprement nommeée initiation.
Elle comprend deux réactions successives.

La premiére est la genération de radicaux dits primaires a I'aide d'un amorceur radicalaire
improprement appelé initiateur. Plusieurs procédés de production de radicaux primaires

sont utilisables. On distingue :

e Les amorceurs thermiques, générant les radicaux par decomposition thermique, par

exemple I'AIBN (azobisisobutyronitrile) ;
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e Les amorceurs photochimiques, générant des radicaux sous l'action d'un
rayonnement lumineux ou UV, par exemple le benzyle ;
o Les amorceurs redox, pour lesquels la production de radicaux résulte d'une réaction

d'oxydoréduction. Ces derniers sont hydrosolubles.

On choisit souvent le type d'amorceur selon la température a laquelle on peut

travailler et en prenant en compte sa demi-vie.

La deuxiéme réaction est I'addition du radical sur une premiére unité monomere pour
former le premier « maillon » de la chaine polymeére en croissance. C'est d'une maniére
générale la premiere réaction qui constitue I'étape lente et gouverne donc la vitesse globale

du processus d'amorcage.

e geénération des radicaux primaires : X-CO,-CO,-X + § — 2X-COO’;
o décarboxylation : X-CO," — X"+ CO;;
o addition sur la premiere unité monomere : X" + CH,=CHR — X-CH,-CHR".

Les peroxydes présentent I'inconvénient d'étre instables et parfois explosifs. L'AIBN se
décompose facilement en di azote et en un radical stabilisé par le groupement nitrile,

figure (11-2-)

(CHg)z(CN)C-N:N-C(CN)(CHg)Q - 2(CH3)2(CN)C. + No.

Figure (11-2-) : Décomposition thermique de I’azobisisobutyronitrile

Le centre actif qui propage la réaction de polymérisation est un radical possédant une
structure quasi plane, I'assemblage du maillon suivant peut se faire par dessus ou dessous

aléatoirement.

En général, le polymere obtenu est a tactique ; a basse température une tendance a la
syndiotacticité peut apparaitre par exemple : pour le polyméthyl méthacrylates (PMMA).
Les radicaux sont trés réactifs et il faut éliminer toute trace de dioxygene. De nombreuses
réactions parasites sont néanmoins possibles et il est difficile de contréler une
polymérisation radicalaire (masses molaires, indice de poly molécularité, fins de
chaine, etc.). Les réactions de transfert au polymére créent des ramifications.Tandis que le

transfert au monomere ou au solvant diminue le degré moyen de polymérisation.

9
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11-4.1.1.1 - Nature des amorgeurs :

a- Amorceur diazoique :

Ils sont de la forme A-N=N-A. On utilise en général I’AIBN (azobisisobutyronitrile) de

formule suivante :

QN QN
H5C “-(l;— N=N —(E— CH,
CH4 CHsq

La décomposition de I’amorceur dépend du solvant et de la température
b - Les peroxydés :

Deux classes de peroxydeés :- Les hydropéroxydes, le plus employé étant I’acide per

benzoique
it
%, -C-O0H
|
L\(/’
- Les peroxydées symétriques
CH, CHy
|
H3C-C-0-0-C-CHjs
CHy  CH,

11-4.1.1.2. - Amorcage par le systéme redox :

C’est la décomposition induite du peroxyde par I’attaque d’un ion ou d’une

molécule. Les systéemes redox sont intéressants car on peut travailler a hautes températures.
H,O, +Fe¥® — . Fe?*+0OH +0OH°

11-4.1.1.3. - Amorgage photochimique :

On utilise souvent la benzine qui est utilisée pour les revétements anticorrosion.

10
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o} fﬁ | o H

14 ! |
R, S N P - C
/| =l CIH o hv - AQT . - AQT « OH
e OH S~ g

11-4.1.2- Propagation :

La propagation est la principale étape de la polymérisation radicalaire. C'est au cours
de cette étape que la chaine macromoléculaire se forme par additions successives d'unités

monomeéres sur le « macro-radical » en croissance selon la réaction suivante:
X-(CH,-CHR),-CH,-CHR™ + CH,=CHR — X-(CH,-CHR);,-CH2-CHR™
avecm=n+1.

11-4.1.3.-Terminaison :

Les réactions de terminaison mettent en jeu deux macro-radicaux en croissance.

Dans le premier cas, la réaction de recombinaison, deux macro-radicaux reforment une

liaison covalente :
X-(CH,-CHR),-CH2-CHR™ + "RCH-CH,-(CHR-CHa)p-X — X-(CH,-CHR),-X
oup=n+m+2.

Dans le deuxiéme cas, la réaction de dismutation, les deux macro-radicaux donnent
lieu a une réaction de transfert d'hydrogéne, suivie d'une recombinaison. Le résultat global

peut s'écrire :
X-(CH2-CHR),-CH,-CHR" + "RCH-CH,-(CHR-CH,)-X — X-(CHp-CHR),-CH,-CH,R + CRH=CH-(CHR-CH,);-X.

La proportion relative de ces deux modes de terminaison dépend essentiellement du type
de monomere employé, de l'accessibilité des sites radicalaires c'est-a-dire de

I'encombrement stérique des sites actifs.
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Chapitre 11 Etude bibliographique de polymeére

Il -4 .4 - Conclusion :

La polymérisation radicalaire est treés utilisée car elle s’applique a une grande variété
de monomeéres éthyléniques et ce dans des conditions et des techniques diverses. Cing

grandes techniques sont principalement utilisées :

- la polymérisation en masse - la polymérisation en solution - La polymérisation en

dispersion- La polymérisation en suspension - La polymérisation en émulsion

Chacune de ces techniques ayant ses avantages et ses inconvénients. La
polymérisation radicalaire peut également étre utilisée pour la synthése de copolymeres.
Nous voyons donc que cette méthode permet I’obtention d’une tres grande variété de
polymeéres. Les connaissances sur les aspects cinétiques et thermodynamiques de ce type
de polymérisation on permit aujourd’hui d’effectuer de la polymérisation radicalaire

controlé.

Le chapitre trois de ce mémoire décrit la réaction de polymérisation du monomére

synthétisé a partir DEAEMA quaternées par le bromobenzyle
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Chapitre 111 partie expéerimentale

I11- Introduction :
Dans cette partie de notre travail, nous avons essayé de synthétiser un sel

d’ammonium quaternaire DEAEMA-BB et son polymére le poly (DEAEMA-BB) et les
caractériser par différentes méthodes spectroscopiques afin de confirmer la substitution et

la polymérisation.

Le sel d’ammonium quaternaire que nous envisageons de synthétiser a partir de DEAEMA
contient, une téte polymérisable méthacrylique, un atome d'azote quaternaire et une chaine

aryle notée R, représenté sur la figure (111-1)

Téte polymérisable

CoHs
H\ (|:H3 ’ /—atome d'azote quaternaire
C——=C O CHy CHy; Nt C,Hs
H/ ‘ ‘ Br-
© R

Chaine alkyle ou w

Figure (111-1): Formule générale du monomeére methacrylique synthétisé

II.1. Synthese du DEAEMA-BB :
Le mode opératoire de la synthése est effectué selon le schéma de la figure (111-2)

AEMA @—22 g C2HsTOCMs ;o
DEAEMA + - - O\ o, —
TC°=60,12h 8
- N—
Br cH,

Figure (111-2) : Synthese du sel d’ammonium DEAEMA-BB
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Chapitre 111 partie expéerimentale

I11.1. 1. Mode opératoire :
Dans un réacteur de 100 ml, ‘nous introduisons 20 ml de DEAEMA, 23 ml de

bromure de benzyle et 40 ml de diéthyle éther, on ajoute quelques traces d’hydroquinone
ensuite le mélange est porté a reflux a une température de 60°C pendant 12 heures.

Apres refroidissement du mélange une poudre blanche est obtenue par filtration, lavée
plusieurs fois par le diéthyle éther et conservée a 50 °C sous vide, le rendement (Rdt) de la
réaction est de I’ordre de 25%.

111.1.2. Caractérisation spectroscopique :

11.1.2.1 . Appareillage utilisé :
Les spectres infra rouge ont été tirés sur un spectrophotométre de type FTIR- Shimadzu

FTIR 8036.

Les spectres de résonance magnétique nucléaire (RMN 'H) ont été tirés sur un
spectrophotometre de type Bruker Avance 300 MHz.

Analyse élémentaire : La composition chimique du sel d’ammonium quaternaire est
déterminée a I’aide d’un appareil de type Vario MICRO Cube Elément Analyzer.
Température de fusion : banc kofler de type Wagner et munz

Avant de procéder a la caractérisation de notre sel d’ammonium, on cite quelques données
spectroscopiques infrarouge a transformer de Fourier (FTIR) et de la résonance
magnétique nucléaire du noyau d’hydrogéne (RMN *H) du DEAEMA; figure (111-1), (111-
2)
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Chapitre 111 partie expéerimentale

I11-1.2. Caractérisations spectroscopiques du diéthylaminoéthyl-méthacrylate:

a - FTIR ¥ (cm™): on note la présence de la partie vinylique située a 1638 cm™

caractéristique de la liaison C=C et la fonction ester & 1728 cm™ de la liaison C=0,

Figure(l11-3).

2 Cc=0
|
1,5 C=C.
.2 1
os |
0

400 800 1200 1600 2000 2400 2800 3200 3600 4000
cm-1

Figure ( 111-3): Spectre FTIR du DEAEMA

N.B: en vue de caractériser le DEAEMA et le sel d'ammonium par RMN du *H nous
avons indexé les protons par les lettres a, b.... etc.

Les spectres R.M.N *H ont été effectués dans le CDCl; en utilisant le TMS comme
référence interne.

b - RMN *H (ppm): H (g) 1,09 ; H (c) 1,93 ; H (f) 2,58 ; H (e) 2,75 ; H (d) 4,21 ; H (b)
5,54 ; H (a) 6,09. Figure (I11- 4).

=3
I
ScHE
a 7| £
4 o CH,
L] s e e L
c—C—C—0—CH,—CH,—N—"CH, —CH;
L | 4 3 5
H c
CH3
I|
d
]
b
a 1
1
: 4( j A
B
— —,——— e —
70 1.0 0.0

Figure (111-4): Spectre RMN “H du DEAEMA



Chapitre 111 partie expéerimentale

111-1.3. Caractérisations spectroscopiques du DEAEMA Bromobenzyle (DEAEMA-
BB)

8|CH3
;
¥ CH,
NG 2 d e+ f g
C=C—C—0——CH,—CH,—N—7"CH,—8CH;
b/ | 4 5 6
H
CHg °CH,"

3
|: ]10
a- FTIR ¥ (cm™): Outre la présence de la partie méthacrylique située a 1643 cm™ et
la fonction ester & 1725 cm™, la spectroscopie infrarouge permet de confirmer la
présence d'un cycle benzénique monosubstitué a 713, 766 cm™ et de la fonction

ammonium par une bande d’absorption & Tcn' = 1397 cm™ caractéristique de la
liaison CN", figure (111-5).

R
S

400 800 1200 1600 2000 2400 2800 3200 3600 4000
cmt

Abs

Figure (111-5): Spectre FTIR du compose DEAEMA-BB

Analyse élémentaire du DEAEMA-BB donne les pourcentages suivants :

b - Analyse élémentaire: la composition chimique de 'ammonium DEAEMA-BB est
estimée a : C% 56,97, H% 7,44, N% 3,64.
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Chapitre 111 partie expéerimentale

Le spectre RMN *'H du produit DEAEMA-BB fait apparaitre les signaux suivant,
figure (111-6-) :

c- RMN 'H (ppm): H(g) 1,43; H (c) 1,93 ; H (f) 3,58 ; H (e) 3,89 ; H (d) 4,67 ; H (b)
5,66 ; H (a) 6,13 ; H (h) 5,05, H (i) 7,44 - 7,66.

s(‘THJ
o CH,
. .
\czc—c—o—{:H —CH —\—CH fcH
/ | 4 |
CH fCH,"
c
10
[ ] |
i
h
i
a 1
b
C ;._JJ _JJT_J_L_AL
L —_ T L —_
=ER g g E 3 2 g '3'2 3
— — | — ]
B T.0 o 50 4.0 3.0 2.0 1.0 0.0
tppm {t1)

Figure (111-6) : Spectre RMN 1H du DEAEMA-BB
Conclusion : d’apres les données spectroscopiques on peut confirmer la structure du
composé DEAEMA-BB.

I1I-2- synthése du poly(DEAEMA-BB):
Dans un ballon de 250 ml 2,26 g du DEAEMA-BB est additionnée a 30 ml acétontrile on

ajoute ensuite 0,0113 g AIBN le mélange est porté a reflux durant 24 heures,

Apres refroidissement du mélange une poudre blanche est obtenue par filtration .

17



Chapitre 111 partie expéerimentale

11 — 2.1- Caractérisations spectroscopiques du polymére (DEAEMA-BB)

8TH3
f
o 'CH,
[ R R
4C——0——CH,;—CH,—N—"CH,—8CHj,3
aT l 5 6 |
/1 2\ 9CH2h
c—cC
\ \ | In
bH C
3

) { r
a- FTIR® (cm™) : on note un léger déplacement des bandes et une diminution de

I'intensité de la bande a 1636 correspondant a la vibration de la liaison C=C de la partie
vinylique.

2,2 C=0

Abs

1.2 x

"

400 800 1200 1600 2000 2400 2800 3200 3600 4000

0,7

cml

Figure (111-7-): Spectre FTIR du composé Poly(DEAEMA-BB)

Le spectre R.M.N 'H a été effectué dans le CDCl; en utilisant le TMS comme référence
interne. A llure, du spectre est représentée par la figure (111-8-).

On distingue les signaux suivants :
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Chapitre 111 partie expéerimentale

b - RMN *H (ppm): H (g) 1,25: H (c) 0,86 ; H () 3,60 ; H (e) 3,93 ; H (d) 4,66 ; H (b)
1,84 ;H (a) 1,84 : H (h) 5,30, H (i) 7,49 - 7,63

[s]
1 «|

d 3 - i - 3
4 —0—CH,—CH, —N—"CH, —iCH,
5 &

CDC3

mOnOmEre
4
i

M A

8.0 7.0 6.0 5.0 40 3.0 2.0 1.0 0.0
ppm (1)

mOonoméEre

b

Figure (111-8-): Spectre RMN *H du composé Poly(DEAEMA-BB)

Les masses molaires moyennes en nombre (Mn) et en poids (Mw) du polymére Poly(A1l)
sont estimées a 54642 et 91802 respectivement en utilisant le diméthylformamide (DMF)
comme éluant, la courbe de distribution massique est donnée par la figure (111-9-).

350 -MV
300 -
250 -
200 - /I\
150 - Mw
100 - A W
50 - Mn
0 ; ; -  g.mol*
0 50000 100000 150000 200000

Figure (111-9-) : courbe de distribution massique du polymeére poly (DEAEMA-BB)
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Conclusion générale

La méthode de synthése que nous avons abordé était de synthétiser un sel
polymérique a partir d’un sel monomérique que nous avons préparé ou laboratoire afin
d’aboutir a un polymeére totalement quaternisé et de contrarier la deuxiéme méthode qui est
la polymérisation du DEAEMA en suite la réalisation de la réaction de quaternisation la
polymére qui n'aboutie pas généralement a la quaternistion total (obtention d’un

copolymere) .
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