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Problématique

Est-il possible de fabriquer
un plastique a base d’amidon
de mais aussi résistant
mécaniquement que le plastique
commercial et possédant des
proprietés physico-chimiques
similaires?



Démarche scientifique

1-Synthese d’'un polymeére a base d’amidon de mais
a)Présentation des principaux réactifs
b)Protocole expérimental
c)Résultat de la synthese

2- Caractérisation du plastique synthétisé (Analyse thermogravimétrique)

3-Comparaison des propriétés mécaniques du plastique synthétisé et
d’un plastique commercial

a)Allongement des plastiques
b)Module d’Young
c)Incertitudes sur la courbe contrainte-déformation

4-Comment améliorer I'allongement de I'amidon plastifié?
a)Augmentation de la concentration de glycérol : protocole
expérimental, étude des propriétés mécaniques
b)Oxydation de I'amidon : protocole expérimental, étude des
propriétés physico-chimiques
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Amidon de mais
Deux homopolymeres
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Formule semi-développée

d’'une chaine d’'amylopectine
(thése d'Adélina DAVID [2])
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=Glycérol
(propane-1,2,3-triol)

1-Synthese d’un polymere a base d’amidon de mais
(casting)

Groupes hydroxyles
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Formule semi-développée

d'une chaine d'amylose
(thése d'Adélina DAVID [2])



[ Protocole de J 1-Synthese d’un polymere a base d’amidon de mais

I'expérience

Réactifs utilisés pour la synthese
1. -2,5 g d’amidon de mais
-2,0 mL de glycérol (ag) & 10,0 mol/L
-3,0 mL d’acide chlorhydrique (ag) a 0,1mol/L
-20 mL d’eau distillée

2. -3,0 mL de soude (aqg) & 0,1mol/L

. Mgiycérol
Pourcentage massiquegiycerol = S

Miotale

Mamidon = 2,94
Mglycérol = CMV =10 x92,09 x2,0-1073 = 1,8g

Macide chlorhydrique = CMV = 'U',]_ X 36,45 X 3,'[]' . 10_3 = O,Ullg
Mequy distilice = 204

Mepude = CMV = 0,1 % 39,99 x 3,0-10~3 = 0,012

Mtotale = 24"5

Pourcentage massique jiycero1 =

(casting)

Ref\r'lger'am‘ = Sortie d'eau
a eau

Erlenmeyer

Mélange

réactionnel Entrée
Agitateur d'eau
maghétique

chauffant

Support
élévateur

Montage expérimental

7,5%



Résultat de la syntheése 1- Synthése d’'un polymeére a base

d’amidon de mais

Plastique réparti sur le
dessous des cristallisoirs
dans I'étuve a 110°C

e '..‘l. ‘ nd
L e ¥
Amidon plastifié f’: y'
obtenu apresla [—> 3 ¢ | & :
synthése ’ X ’




Analyse 2-Caractérisation du plastique synthétisé
Thermogravimétique ‘

Parametres:
-De 20°C & 850°C
-Rampe de 10°C/min
-Gaz Réactif: Diazote débit 50mL/min
-Creusets en alumine

-15,61 mg d’amidon plastifié synthétisé
-2,596 mg de pochette plastique
-13,13 mg d’'amidon de mais natif

Courbes de la masse pondérée pour trois

échantillons en fonction de la température
(expérimentales)

Courbes de la masse pondérée pour divers

— Plastique synthétisé échantillons en fonction de la température
(littérature, thése de Sarah RONASI [3])

— Pochette plastique
" Amidon de mais (na‘hf) I —— TPS1 (glycérol'eaun) I
100 4 rm—, (glycerol'eau/acide citrique)
—— TPS3 (glycérol)
TPS4 (glycérol/sorbitol)

—— Amidon natif

A

Perte de masse(®o)
>
o
'

Pourcentage de masse (%)

280°C

1
o o ! o
160°C 280°C1 375°C| Seorc

160 260 360 460 500
2 o]
Température (°C) Température €C) /o)

O~



3-Comparaison des propriétés mécaniques du

Allongement plastique synthétisé et d’'un plashque commercml

des plastiques

Montage expérimental

= Systeme {film plastique et les
deux fixations en bois }

\ Ploshque
syn’rhe’rlse

. A . l
sind = — et sinf = —
90 2D

= Film synthétisé :
A= 546nm, D = 152cm, [ = 1,1cm
2AD 2% 546:1077 x 152 : 1072

e —_ ——
07 11-10-2

€0 (film synthétisé) — 0,15mm

= Pochette plastigue :

€0 (pochette plastique) = 0,038mm



3-Comparaison des propriétés mécaniques du
plastique synthétisé et d’'un plastique commercial

PG Largeur 3,5 cm

. Longueur
Plastique QU repos

synthétisé B 6.8 cm

Allongement
des plastiques

Plastiqgue
commercial

Suspension de
différentes
Masses

Tableau de mesures des propriétés mécaniques de Tableau de mesures des propriétés mécaniques du
notre plastique synthétisé e

Masse | Poids | Longueur |Allongement dollsgr:fogrien’r Masse | Poids | Longueur |Allongement d'ollsg:oecr?wen’r
kg (N) totale (cm) (cm C% (kg) | (N) |totale(cm) (cm) C?n2

00 | 00 | 65 | o | o |
-!_ﬂ--_
10 | 98 | 71 | 06 | 21 |
(8 [ 18 | 82 [ 17 | 60 |
05 | 49 | 78 | 1 | 35
L 28 128 L 9o |34 | 12



Allongement 3-Comparaison des propriétés mécaniques du
CEOLIRLIEEE  plastique synthétisé et d’un plastique commercial

Amidon plastifié Pochette plastique (polyéthyléne)

Poids en fonction de I'allongement du Poids en fonction de I'allongement du film
film plastique fabriqué (expérimental) plastique commercial (expérimental)

35
Rupfure Pas de rupture

~
Z
~—r
(2]
9
o]
o

P=1335+0,45

0 1 2 3

, 2 4 6 8 10 12 14
Surface d'allongement (cm?)

Surface d'allongement (cm?)

Coefficient directeur | Coefficient directeur
de la droite : 1,3x102 MPa | de la droite : 2,1x102 MPa




3-Comparaison des propriétés mécaniques du
plastique synthétisé et d'un plastique commercial

Module dYoung

Allongement c =
relatif (%):

AL Y Longueur au repos du film
Folanlenmn | Ongueur du film a 'instant t ()

F=P=mxg
Largeur au repos du film
Epaisseur initiale du film

Conftrainte normale
macroscopique

(MPO): Tableau de mesures de la contrainte
maximale et de l'allongement a la rupture
de la pochette plastique

totale(cm cm %
-_mn
| 49 | 67 | 02 | 37 | 003
9,8 —-m

Tableau de mesures de la contrainte

maximale et de l'allongement a la
rupture de I'amidon plastifié

* totale (cm) (cm) (%)
0 m 0,000 | 0,000
0,001
0,015
_ 0,029
0,044
0,066
29| 73 | 05 | 056 | 0074 |
[l s | 0s oo

N

]3,

O‘l
\l\l

(00]
(@)]

7,8

8.2

89

99 |
12,7

i

1
2

o |w
|| o o

127 | ,

sss —- 24

—

084

470 | 355 | 29 | 35 | 45
/

w
Nl

25,
27,




, 3-Comparaison des propriétés mécaniques du
Module d'Young plastique synthétisé et d’un plastique commercial

Amidon plastifié Pochette plastique

Contrainte-déformation du plastique synthétisé Contrainte-déformation de la pochette plastique étiré
étiré uniaxialement (expérimentale) uniaxialement (expérimentale)
40
12 Rupture s
O 5 """ """TTmTmmmmmmmmmoes == O, !
o = 59¢ + 0,084 : 30 I
__ 08 l 25 '
o : :
g 0 | 2 G =38e+27 |
© 4 . . ! E 15 !
05 g?e;f';'a‘;d'redew | 2 © J Coefficient directeur |
=SB/ A : 54 Ed38MPa !
0.0 | 0 :
0,00 0,05 0,10 (%) 0.15 §, 0,20 . ] , &%), 4 g s
Polymere dur et fragile Polymeére mou et résistant
Courbe de traction d’'un polymere dur et fragile Courbe de traction d’'un polymeére mou et résistant
(référence littérature [7]) (référence littérature [7])
F AL Ei Module Ordres de grandeur : 1 ‘(}T rupture
o L rupture | = E = E T d Y'\(i\UI':jg |(Mp0) Module d’YOUﬂg: r '
o 17} oy Modu'e E = 30-40MPa :
; d’elasticité Al Y| ; + | zonede
! ongement d |da rupiure . i | déformatio
: Ordres de grandeur : . 37-87 P ; >¢f’am3‘u‘2 '
: Module d'Young: E = 2-4GPa o :
| Allongement a la rupture : ¢, <0,1% Contrainte @ la rupture : 4
| y P - o O = 30-40 MPa 0 ‘seuil de lﬁr -

0—t> & Contrainte & la rupture : o, = 6-7 MPa plasticité 11



3-Comparaison des propriétés mécaniques du plastique
synthétisé et d'un plastique commercial

Incertitudes

- u(Lo) = ully) = u(l) = u(l) 1 _
m Incertitude double . 0 0 . > x1-1073 x 2
lecture sur la 5 graduation X V2 5 x 051073 x /2 H(D) ™
longueur, largeur - 73 - 73 ny V3
mIncertitude de précision sur la valeur m Incertitude de précision sur la valeur de
de la masse: la longueur d'onde du laser:

preczszon 0,000001  précision 1,0-1078
_— = U)= ———=——m

V3 V3 V3 V3

m Incertitude de e, déterminée avec le logiciel GUM Tableau de mesures des incertitudes
sur Sigma et Epsilon

u(m) = kg

Taux de confiance | Facteur d'élargissement k| Ecriture finale (2 chiffres sur incertitude)

(1509+38)E-Tunite

1.96 (150964 E-Tunité
_ (1509+84)E-Tunité

)+ ()

Sigma (Mpa) U(sigma)

u(ey) =6,4-10"%m
. .
de Epsilon et Sigmar Mom)? | (w)? (uey))’

m Incertitude-type

m Incertfitude Ue) = 2 xu(e)

élargie:

U(o) = 2 Xu(o)




3-Comparaison des propriétés mécaniques du plastique
synthétisé et d'un plastique commercial

Incertitudes

Contrainte-déformation du plastique synthétisé étiré

uvniaxialement (expérimentale)

o= ¢£+0,084
1,0 _
0.8
—
O
— 0,6 ==
2
b
0,4 —
0,2 -
0,0 T T T T T T T T 1
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14 0,16 0,18
Incertitude de Sigma Incertitude de Epsilon

Pistes d'amélioration:

-Augmentation de la concentration de I'agent plastifiant (glycérol)
-Oxydation de I'amidon natif




Augmentation de la 4-Comment améliorer I'allongement
concentration en glycérol de I'amidon plastifié?

105  Evolution des propriétés mécaniques de I'amidon plastifié en

fonction du taux de glycérol
(thése d'Adélina DAVID [2])

N_S% Glycérol -

E "-\.

% 10 < ---‘--"‘-ﬁ{}T% Glycérol

= Un taux de glycérol de @

@ b *,

£ | plusde 20% permet 4 Testons nofre )

o ) -

LC_ . gugmeq’rer ce moh°|e're synthese avec un

S 11 significative la ductilité 4 i

; . pourcentage

Valeur limite de la massique de 30%

T déformation a rupture Z
_ ﬂ Amidon thermoplastique en I CerOI
(eau + glycérol) pour un taux de 30% \/g 4 /
0,1 — T ——— T ————— T —— T
0,1 1 10 100 1000

Déformation a rupture (%)

mglycérol

Pourcentage massiquegiyceror (P) = — () + More
totale sans gly glycérol

P xm 0,30 x 22,5 ,
= =9,7g soit Vg, = 7,7 mL (Cyyy = 13,6mol - L™1)

SOl Mgiycorot = 4 —py = "1 0,30 9w 14



Protocole de I'expérience 4-Comment améliorer I'allongement
et résultat de la synthese de I'amidon plastifié?

Réactifs utilisés pour la synthese Sortie d'eau

-2,5 g d'amidon de mais
-7,7mL de glycérol (ag) & 13,6mol/L
-3,0 mL d’'acide chlorhydrique (ag) & 0,1mol/L = Réfrigérant
-20 mL d'eau distillée a eau
-3,0 mL de soude (ag) a 0,Tmol/L

S

Erlenmeyer o
Y Entrée

Amidon plastifié
obtenu apres la
synthese

Mélange
réactionnel

Agitateur
maghétique
chauffant

Support
élévateur

Montage expérimental

15



Tests 4-Comment améliorer I'allongement
mécaniques de I'amidon plastifié?

ableau de mesures de la contrainte maximale et de
lI'allongement a la rupture de I'amidon plastifié (30%

Longueur | Allongement .
00 | 68 | 0 | 000 | 0000 |

Contrainte-déformation du plastique synthétisé étiré

uniaxialement (expérimentale) Courbe de traction d'un polymére mou et résistant
(référence littérature [7])

0,12 1

1.0

0.8

zone de

o
o~

déformation
élastique

o(MPa)

o
~

seuil de

0,0 | | | plasticité
y ) . o1
0,00 0,05 £(%) 0,10 0.15




Oxydation de 4-Comment améliorer I'allongement
I'amidon natif de I'amidon plastifié?

Schéma synthétique de réaction de la
plastification interne de I'amidon de mais

Amidon de mais . Aﬂ[\idOﬂ de
alelili dialdehyde (ATDS)

Oxydation
NalO,

Aceéetalisation
Glycérol / [H*]

Thermoplastique

_CH
RO° OR/ R

Acétal



Syn‘rhés.e de' I'amidon 4-Comment améliorer I'allongement
de dialdéhyde de I'amidon plastifié?

[ "
/"

r @

Réactifs utilisés pour la synthése
-2,94 g de périodate de sodium X2 :
-23,15g d’'acide chlorhydrique (aq) — W 3
a 0,6 mol/L s -

-2,01g d'amidon de mais
mélange régulé a 35°C pendant 2h

&

- -
N N

£

Ballon Tricol :

Mélange . Entrée il
réactionnel = deau .
: Al Agitateur

magnétique

{ )
W‘ chauffant

Support

élévateur

" 1

&

Solvants utilisés pour

Amidon de Amidon de dialdéhyde I'extraction (3 fois)

dialdehyde en fin de synthése )
apres filtfration (& la sortie de I'étuve) Eau et Acétone




|

Résultat de la synthése

Réactifs utilisés pour la synthese

-3,0 g d’amidon de mais de dialdéhyde
-2,4 mL de glycérol (aqg) a 10,0 mol/L
-3,6 mL d'acide chlorhydrique (ag) a O,1mol/L

-60 mL d'eau distillée
-3,6 mL de soude (aqg) a 0,1Tmol/L

Synthése de ] 4-Comment améliorer I'allongement de 'amidon

I'amidon plastifié plastifié?

Erlenmeyer

Mélange

réactionnel Entrée
Agitateur d'eau
maghétique

chauffant

Support
élévateur

Montage expérimental

19



Spectroscopie Infra-Rouge

4-Comment améliorer I'allongement

de I'amidon plastifié?

Spectre IR de I'amidon
(expérimental)

Spectres IR de

-I'amidon natif (NS)

-I'amidon oxydé avec de I'eau distilleée (DS)

-I'amidon oxydé avec de I'acide
chlorhydrique (ATDS)

(littérature, Journal international [4])

3000 Wivica ()()() )] 720\

Apparition d'une vibration
d’'élongation 1720 cm’!
caractéristique de la liaison
C=0 (aldéhyde)

...——-—-"’—‘—'-.\
N \ ///w
| I A
8_ \\. / /\\[29/273 74279 1 \V
8- 1 v /“
X : T
3 | R N
= |
2 1 !
| | | \
= I I
: I
& 13330 17201 peas w712
I 35|00 JE 'I I 30|00 X I25‘00 & B '20100 n 15)00 l10|l’)0 ll
1 Wavenumber (cm-1) !
i I .
% I o
%] % | i
] \\__;éss.s; 82.854 I
& W s 1 4000
B I
% Iy . . I. 1 M
a2 Intensité de |a vibration I \ Ay
= d’'élongation 3330 cm™’ :I | sn}nf“%
& (caractéristique de la I \
licison O-H) : \ J_/
%7 ] 720 Il U‘HH?.S‘ 47 946

T T T T T T T T T T T T

T |||1|
3500

3000 2500

Wavenumber (cm—1)

Spectre IR de I'amidon
de dialdéhyde (ATDS)

(expérimental)

|1||||

1000

B

L'amidon de
mais natif a
bien été oxydé

1000

20



Spectroscopie
Infra-Rouge

Spectre IR de I'amidon
de dialdéhyde (ATDS)

8 &

Spectre IR de I'amidon
oxydeé plastifié synthétisé

i 2m-l

OH RO OR

CH,0H

ATt

o—

L'amidon de dialdéhyde
a bien réagi avec le
glycérol selon une
réaction d’acétalisation

4-Comment améliorer I'allongement
de I'amidon plqsﬁfié?

Wavenumber (cm-1)

.-—-—v-"""f'_ﬁ‘\v i
& o 3\,\ A
" -~ 8;82.654 1| ‘1&1 0; 83.948
@ A
& ! |
2 Cret — :
=
s 0 — H (alcool) I . v
iSe 1 |\ Y
= | : g
= I’ . sm,mfaﬁsa
o Disparition d’'une vibration !
| d’élongation 1720 cm-' caractéristique I :,"- /
de la licison C=0 (aldéhyde) Il N \ |
3 ! 11 l@()1?.4;;47.94,6
'l 1720 11
§ FERE TN P I (SR R =i | ==L\ !|| ) o Tl L e
3500 3000 2500 2000 I 1500 |1 1000
Wavenumber (cm-1) 1 Y
_ a) ¥ L
o | 87.2: 988‘ : 11 1
O_,~—-“’""“'"“N\ - —_ ¥ I
g \ Crar — H sl = 1
A \ tet // f \‘. _ :
Y 75 v.vnoaa. . 84.725 |
: \ / g; 80.989 1 Al |
= pES O; 80.513 \
8- \_\\‘ / 0: 80 : M ‘\: :
g ] 7.ee7 : CDI
52 0 — H (alcool) I lkl A\
@ | al \
= I A \
: | Q f \
S‘H Apparition de vibrations | | |
7 d’élongation 1150, 1115 cm-! | | /
g; caractéristiques de la liaison C-O : 1790 U1o19.4; 21.507
: " 3500 T Tago' | | 2900 " To000' 1 1500 "1000 =
I

21



4-Comment améliorer I'allongement de I'amidon
plastifié?

Courbes de la masse pondérée pour quatre échantillons
en fonction de la température (expérimentales)

\ = Amidon de mais natif 7 5 — Amidon plastifié (externe)

-\-. .'\ — Amidon de dialdéhyde \ —— Amidon plastifié (interne)

A\ .

\
\

[ Analyse Thermogravimétique ]

Pourcentage de masse (%)
2

Pourcentage de masse (%)
a

1
1
1
1
I
1
1
]
1
© 1
1
I
1
|
1
1
T
1
1

1
1
C\ w
1
i ‘_""-—-._.__ 20 -
160°C , 280°C 0
. L ‘ ‘ ‘ ‘ 175°C
Température (°C) ¢ 100 200 300 400 500 600 700 800

Température (°C)

\ Echantillon . Debut de
Parametres: decomposition

-De 25°C a 850°C ) .
Amidon de mais

-Rampe de 10°C/min . 280°C
_Gaz Réactif: Diazote débit 50mL/min nafif
-Creusets en alumine Amidon de 160°C
dialdéhyde (ATDS)
Augmentation de la Amidon plastifié 160°C
résistance thermique | 17
Amidon plastifié o
Vv oxydé (3eme essai) 798G 22



écani 4-Comment améliorer I'allongement “
Tests mecaniques de I'amidon plastifié? e

7‘ -
Tableau de mesures de la contrainte maximale et de E 4
I'allongement a la rupture de I'amidon de dialdéhyde plastifié « .
Longueur |Allongement .

000 | 445 | 0 | 0000 | 0000 | s Sy
010 | 447 | 002 | 0019 | 00045 TR
R
029 | 451 | 006 | 005 | 0013 | ®
| \
T
/ / Masse
l ;
g OOkl |

Courbe de traction d’'un polymeére mou

et résistant (référence littérature [7])
(o)

Contrainte-déformation du plastique synthétisé

étiré uniaxialement (expérimentale)

0,25
O, [-—=========mmmmmmmmm s a
1 zone de
! déformation
g °" H élastique
s | (comportement
g‘ | hookéen)
= 0,10 -
1
: seuil de
S | plasticité
|
|
0,00 T T T T T m 1
0.00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 d,30 0,35
&



Conclusion

Amidon de mais natif Amidon de mais de dialdéhyde

Acétalisation

/4 b / ;
Amidon plastifié Amidon plastifié . ——
(Glycerol a 7.5%) (Glycérol & 30%) Amidon plastifieé oxydée

Production mondiale de plastiques

issus de I'industrie pétroliere

pd
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4-Comment améliorer I'allongement

Détermination de la de 'amidon plastifié?

teneur en groupements
aldéhydes

Réactifs utilisés pour le dosage

- Solution titrée:

ggfgg;‘y%ee 0,2 g de ATDS (amidon de dialdéhyde synthétisé)
(DAS) -10mL de soude (aqg) ¢ 0,25mol/L
-15mL d'acide sulfurique (ag) a 0,125mol/L
-0,2g de charbon activé
- 3 a 5 gouttes de phénolphtaléine
C1=0,25mol/L
V1 =25mL Solution titrante:
C2=0,1 mol/L -Soude (ag) a 0,Tmol/L
V2 = 21,45mL — ST
C3=0,125 mol/L Avant I'equivalence Apres I'equivalence
V3=15mL E |
_ Burette graduée
m=02g (solution titrante)

Clx V1+C2x V2—-2 x(C3 xV3
cCHOY%py=— %161 x 100
m X 1000

CHOY — 025x 25+01x 228-2 x 0125 x15 61 % 100
0 0.2 x 1000

Solution
rouge brune ‘}

Erlenmeyer
s (solution titrée)

Solution jaune Agitateur
pdle, incolore ma@éﬁque
yd

CHO% =385 %




