Reaccions de curat

També podem observar que en conjunt, totes les Tg obtingudes sdn més grans que les
obtingudes en curar les mescles corresponents amb DAT, encara que les diferéncies més
importants s aprecien en les casos en que la mostra no conté fosfor o € conté en molt petita
quantitat, fet que posa de manifest que e DDM com a agent de curat introdueix major rigidesa a

laxarxa. A lamateixataulatambé hi harecollides les entalpies de les reaccions de curat.

5.6. Curat delssistemes IHPO-Gly/DGEBA
5.6.1. Entrecreuament amb DAT

Es van preparar mescles dIHPO-Gly i DGEBA en diferents proporcions molars de
manera que les reines epoxi fosforades finals continguessin un 1, 3, 51 7% de fosfor amb les
quantitats estequiomeétriques de DAT, i es va estudiar € seu comportament de curat. A la taula
5.6.1 es recullen les proporcions molars de cada glicidil emprades aixi com la proporcié de
fosfor final, que queda reflectida a la nomenclatura utilitzada, en la que a més a més s'indiquen
elsglicidilsamb les sevesinicidsi I’ agent de curat utilitzat amb lalletra T.

Figura5.6.1. Corbes de DSC realitzades a 10° C/min dels sistemes |IHPO-Gly, DGEBA i IHPO-
Gly/DGEBA curat amb DAT (@) IT-7.8, (b) IDT-7, (c) IDT-5, (d) IDT-3, (e) IDT-1, (f) DT-O0.
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A lafigura 5.6.1. podem veure les corbes de DSC de les diferents mesclesi ala figura
5.6.2. hi ha representades les corbes de conversio respecte a la temperatura, observant-se en
ambdds casos que entre aquests sistemes, | a diferencia del que succeia en utilitzar € glicidil
aifétic, no existeixen diferéncies significatives ni en I'exoterma de curat ni en la representacio
ddl progrés de lareaccio per ales proporcions molars IHPO-Gly/DGEBA emprades.
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40 100 160 220  °C

Figura5.6.2. Representaci6 del grau de conversi6 respecte alatemperatura del's sistemes
IHPO-Gly, DGEBA i IHPO-Gly/DGEBA curat amb DAT (a) IT-7.8, (b) IDT-7, (c) IDT-5, (d) IDT-
3, (e) IDT-1, (f) DT-O.

A lataula 5.6.1. podem veure elsvalors de Tg dels polimers obtinguts. A diferéncia del
gue sobservava amb les mescles fetes amb HEDGE, en augmentar la proporcio dIHPO-Gly
disminueix € vaor de la Tg, com a conseqliencia de la disminucié de la proporcié danells
aromatics incorporats en I'estructura final del polimer, que fa disminuir larigidesai augmentala
mobilitat de les cadenes. Aixi doncs, tot i I'eélevada polaritat del grup P=O la influencia de

I estructura aromética resulta determinant en la variacio de la temperatura de transicio vitria

Taula 5.6.1. Propietats térmiques dels sistemes|HPO-Gly, DGEBA i IHPO-Gly/DGEBA
entrecreuats amb DAT.

Mostra Mescla Proporcio Tg Tonset  Tmax DH

molar (°C)  (°C)*  (°C)®  (KImol epoxid)

IT-7.8 IHPO-Gly - 72 88 165 131
IDT-7 IHPO-Gly/DGEBA 0.90/0.10 86 85 166 170
IDT-5 IHPO-Gly/ DGEBA 0.65/0.35 105 78 160 146
IDT-3 IHPO-Gly/ DGEBA 0.40/0.60 122 79 158 157
IDT-1 IHPO-Gly/ DGEBA  0.125/0.875 128 78 158 161
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DT-0

DGEBA - 159 85 156 101

& Temperaturad’inici del’ exotermad’ entrecreuament.
® Temperaturaalaquelavelocitat de despreniment de calor és maxima.
¢ Entalpiade lareaccio expresada enK J per mol d’ epoxid.

A lataula 5.6.1. també hi podem observar els vaors de les entalpies de les reaccions de

curat, que no varien gaire en canviar la proporci6 de fosfor, i que en general son més grans que

els vaors de les ental pies obtinguts de les reaccions de curat de les mescles fetes anb HEDGE,
jaestiguin curades amb DAT o bé amb DDM.

5.6.2. Entrecreuament amb DDM

Finalment, es van preparar mescles dIHPO-Gly i DGEBA en diferents proporcions i es

van curar amb quantitats estequiometriques de DDM, de forma que € contingut de fosfor de la

reina fina fosde I'l, 3, 51 7%. A la taula 5.6.2. es recullen les proporcions molars de cada

glicidil utilitzades, el percentatge de fosfor final i la nomenclatura emprada.
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Curat dels sistemes IHPO-Gly/DGEBA

Gly/DGEBA curats amb DDM (a) IM-7.1, (b) IDM-7, (c) IDM-5, (d) IDM-3, (€) IDM-1, (f) DM-O.

Figura 5.6.4. Representaci6 del grau de conversio respecte alatemperatura dels sistemes |HPO-
Gly, DGEBA i IHPO-Gly/DGEBA curats amb DDM (a) IM-7.1, (b) IDM-7, (c) IDM-5, (d) IDM-3,
(e) IDM-1, (f) DM-O0.

A lataula 5.6.2. podem veure les Tg dels polimers obtinguts, que son lleugerament més
elevades que les obtingudes amb les mescles fetes amb HEDGE, ja que é DGEBA introdueix
anells aromatics a I’ estructura que li donen més rigidesa i menys mobilitat, fent augmentar la
Tg.

Taula 5.6.2. Propietats térmiques dels sistemes|HPO-Gly, DGEBA i IHPO-Gly/DGEBA
entrecreuats amb DDM.

Mostra Mescla Proporcié Tg Tonset Tmax DH
molar (°C)  (°O)®  (°C)®  (KJImol epoxid)y
IM-7.1 IHPO-Gly - 88 89 164 154
IDM-7  IHPO-Gly/DGEBA 0.90/0.10 95 79 167 164
IDM-5  |HPO-Gly/ DGEBA  0.705/0.295 88 79 161 161
IDM-3  IHPO-Gly/ DGEBA  0.425/0.575 73 98 152 100
IDM-1  IHPO-Gly/ DGEBA 0.14/0.86 125 96 159 147
DM-0 DGEBA - 160 68 163 177

& Temperaturad’inici del’ exotermad’ entrecreuament.
b Temperaturaalaquelavelocitat de despreniment de calor és maxima.
¢ Entalpia de lareacci6 expresada enK J per mol d’ epoxid.

A la mateixa taula també hi ha recollides les entalpies de les reaccions de curat, que
observem que son molt similars entre si, i ales obtingudes en & curat amb DAT.

Com a conclusié, ca destacar que a partir d'aquest estudi s'’han pogut establir les
condicions de curat dels diferents sistemes epoxidics. IHPO-Gly, HEDGE, DGEBA, [IHPO-
Gly/HEDGE i IHPO-Gly/DGEBA amb diferents diamines que ens han de permetre preparar
mostres de diferent estructura quimicai amb diferents continguts de fosfor per tal de relacionar

aguests parametres amb les propietats mecaniques, termiques i de resistenciaalaflama.
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