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Résumeé - Cette communication porte sur I'étude expérimental séchage et de la réticulation par

infrarouge de films de vernis monocomposants ene baqueuse (dispersion de polymeres

polyuréthane) appliqués en couche mince sur untrstiten élastomére. Afin de bien appréhender
'impact de l'infrarouge sur I'évaporation des saits et la réticulation, deux produits sont étudiés

Aprés avoir mesuré différentes propriétés thernggee hydriques, des cinétiques de cuisson sont
établies a l'aide d'un dispositif expérimental. Dessais réalisés a différents niveaux d’éclairement
sont analysés notamment en terme de vitesse deéeenttempérature et de temps de séchage.

Nomenclature

ay activité du produit Symboles grecs
e épai_sseur du produii Yo, masse volumiquékg.m®
E éclairement, W.i r coefficient de transmission
M masse, kg Indices et exposants
T températureK A vernis A
t tempss B vernis B
W teneur en eau en base séd!lgekgl I critique
IR infrarouge

1. Introduction

Afin de répondre aux nouvelles normes environneaiestqui tendent a limiter les rejets
dans l'atmosphére des composés organiques volddids,produits a base de solvants
organiques couramment utilisés dans de nombreutewsscindustriels (peinture, colle,
vernis...) sont remplacés par des produits a baseuagul]. Ceci implique de redéfinir les
procédés de séchage et de réticulation notammenivaau de leur dimensionnement et du
réglage des niveaux de sollicitations thermiqueseftet, I'élimination de I'eau nécessite un
apport d’énergie supérieur qui doit étre correctetnneaitrisé afin d’obtenir un produit fini de
qualité tout en minimisant les codts de production.

Des travaux menés sur des peintures [1, 2] ont mdomie la qualité du produit est
directement liee aux conditions de chauffage qui on impact direct sur les deux
mécanismes mis en jeu, I'’évaporation des solvamis |p cuisson. Ces produits étant semi-
transparents et de faibles épaisseurs, I'exploitatie sources d’infrarouge court ou moyen
s’avere intéressante car elles offrent la posghiliinduire des apports d’énergie dans le film.
Il est toutefois nécessaire de bien quantifieraggsorts d’énergie [4].

Dans cette communication, on présente I'étude dhagfe et de la réticulation de deux
vernis en base aqueuse appliqués en couches nj@méOn 50 um) sur une plague plane en



élastomere. L'objectif de ces travaux est, danspuoemier temps, de développer une
méthodologie expérimentale permettant d’appréhendercomportement thermique et
hydrique de ces produits lorsqu’ils sont soumisnaéglairement infrarouge conséquent
(Er > 20 kW.n¥). Dans ce contexte, un dispositif expérimentalté réis en place en

s'inspirant des études menées sur les peintur8$ [Qelui-ci permet d’accéder a I'évolution
de la masse de solvants évaporeés et a la réponsmparature du produit et du substrat.

Dans la premiere partie de la communication noésertons les différentes propriétés
mesurées sur les deux vernis. Ensuite, le dispesitieérimental est décrit et nous analysons
les cinétiques obtenues pour les deux produitfféreints niveaux d’éclairement.

2. Présentation des vernis

Cette étude porte sur deux vernis monocomposatiasa de dispersion de polyméres
polyuréthane en phase aqueuse convenant aux prafilétanchéité dans lindustrie
automobile et noté ici respectivement vernis A eDB couleur noire, d’aspect liquide, leur
extrait sec a une masse volumique similaipe < 1120-1140 kg.il). Leur principale
différence est leur teneur initiale en extrait den. effet, une analyse thermogravimétrique
(ATG) réalisée a 2°C/min a montré que le vernisofitent 80,8% en masse de liquide soit
une teneur en eau initiale \¥ 4,64 kg.kd. Le vernis B ne contient que 65,8% en masse de
liquide soit une teneur en eau initiales W 2,35 kg.kgd. De ce fait, I'épaisseur de produit sec
est d’environ 10 um pour le vernis A et de 15 pmarge vernis B. De plus, il est a noter que
plusieurs pertes de masse sont observées sur UegsAdes. L'eau n'est donc pas le seul
compose volatil de ces vernis, des co-solvants@&ayiorés avant 100°C.

L’activité, paramétre influencant les cinétiguessdéehage, est donnée a titre indicatif sur
la figure 1. Grace a une enceinte climatique ddmninidité relative et la température d’air
peuvent étre regulées, elle a été mesurée a uneetatre de 60°C. Son évolution est
similaire pour les deux vernis. Notamment, elletehpour de trés faibles teneurs en eau
(W. = 0,15 kg.kd). Le coefficient de transmission des vernis aatdiquide a aussi été
mesuré a l'aide de deux spectrometres travaillans dleux gammes de longueurs d’ondes
différentes (visible/IRc et IRc/IRm) pour une épaigr de produit de 5 um. La figure 2
montre que le spectre de transmission des deuxsviaih apparaitre les pics d’absorption de
'eau dans l'infrarouge moyen. Le coefficient densmission du vernis A est plus élevé que
celui du vernis B puisqu'il contient plus d’eauétat initial.

Enfin, une analyse calorimétrique des deux velDiBQ) a été menée sur des échantillons
de vernis, étuvés pendant trois heures a 80°C,d&fimettre en avant les phénomeénes de
réticulation. Deux passages sont effectués avecramee de température de 20°C/min de
25°C a 240°C afin de pouvoir comparer le flux dalebr du produit supposé au premier
passage non réticulé et réticulé au deuxieme. éssltats obtenus pour le vernis A sont
donnés respectivement lors de la premiére montéengpérature puis de la deuxiéme montée
en température sur les figures 3 et 4, et de méue Ip vernis B sur les figures 5 et 6. En
dessous de 120°C, les divers pics observés soiserralablement dus a I'évaporation des
produits volatils restants. La comparaison entsedieux passages montre pour les deux vernis
plusieurs pics exothermiques au-dela de 120°C sporalant a la réticulation, ce qui est
conforme a la littérature [3].



3. Résultats et discussion

Pour appréhender les difféerents phénomeénes plesiqui entrent en jeu dans cette
étude, différents essais expérimentaux ont étésées.

3.1.Dispositif expérimental

Le pilote mis en place permet de mener des essargfrarouge dans une enceinte fermée
dont les parois sont refroidies en continu par cirulation d’eau. La cassette infrarouge est
composeée de trois lampes en infrarouge court dé&/ Zlkacune. Leur puissance est modulée
par le biais d'un bloc thyristor. Le vernis est kgueé a I'aide d’'un pistolet sur un substrat en
élastomere de 100 x 50 x 4 mm. Le dispositif expéntal a été concu pour suivre les
évolutions de masse et de température. Le sulsspate sur un systeme de pesée disposé
sous l'enceinte. Pour connaitre sa réponse en tatope trois thermocouples sont
implantés : en surface {JI et respectivement a 2 mmy[ Bt 4 mm (E) de profondeur (figure
7). Un pyrometre permet d’obtenir la températuresarface du produit. Les mesures de
températures d’air et de parois sont aussi effestudous les capteurs sont reliés a un
systeme d’acquisition.

Les densités de flux appliquées au produit pagéfastteurs infrarouges ont été mesurées
par un fluxmeétre développé au laboratoire [5]. Maltes diverses précautions prises pour
eviter que la balance ne s’échauffe au cours desisgsune dérive de la balance liee a la
température d’air de I'enceinte a été constatéandlyse themogravimétrique des vernis
ayant montré que l'eau et les divers co-solvangsgnts dans les vernis s’évaporent avant
150°C, un blanc de mesure est réalisé sur cette pla température avant chaque essai de
facon a corriger la dérive de la balance. Les nessde températures sont exploitées jusqu’a
180°C afin de s’assurer d’'une réticulation, si @shentiére, au moins partielle des vernis au
cours des essais.

Trois séries de tests ont été menées a des écmiterde 9,7 kW/M 14,3 kW/nf et
22,4 kW/nf correspondant & une tension appliquée aux émettieut5%, 20% et 30% de la
tension nominale de commande. Pour chaque nivealattfement, un essai est mené avec le
substrat vernis mais non instrumenté de thermoesugiin d’éviter que leur frottements ne
perturbe la pesée puis un essai avec le substratsvastrumenté. La figure 8 présente
I'ensemble des résultats expérimentaux obtenus lpougrnis B cuit avec un éclairement de
9,7 kW/nf. Au début, le séchage du produit est trés rapidsgp’en moins de 100 s, il a
perdu prées de 50% en masse. Durant cette péricaldjvité est proche de 1 et les
phénomenes d’évaporation prépondérants. La perteagse devient beaucoup plus lente, ce
qui correspond a une phase ou le phénoméne maoseda aiffusion [3]. La mesure de
température de surface réalisée avec un subsstatinmenté est similaire a la température de
surface de I'élastomere;. TDe plus, la figure 8 montre la présence d'un fynddient de
température au sein de I'élastomére.

3.2.Analyse des résultats expérimentaux

La figure 9 présente I'évolution des teneurs endssideux vernis pour un éclairement de
9,7 kW/nf et 22,4 kW/r. L'évolution de masse est considérée jusqu’a eelgtempérature
de vernis atteigne 150°C. Comme le vernis B cohti@pins d’eau que le vernis A, son temps
de séchage est plus rapide. Pour atteindre lartemesau de 1 kg.kgavec un éclairement de
22,4 kW/nf, il faut 100s pour le vernis A et seulement 40srde vernis B. De méme, pour
un éclairement de 9,7 kW/mil faut respectivement 280 s et 95 s. Ces résuttntrent



gu’en augmentant I'éclairement infrarouge, on tanckduire considérablement le temps de
séchage.

La figure 10 présente I'évolution de la températdeesurface des deux vernis pour les
trois éclairements considérés dans cette étude. (Rotaible éclairement (9,7 kWA trois
phases peuvent étre distinguées. Tout d’abordedapérature augmente trés rapidement
jusqu’a 40°C. Ensuite, la température augmentesteant ce qui correspond a une activité
proche de 1. Dans ce cas, comme le montre la figuf&volution des teneurs en eau est
linéaire. Enfin, respectivement a partir de 50°@rple vernis A et 60°C pour le vernis B, la
vitesse de montée en température augmente. Palail&ment infrarouge est élevé, plus ces
trois phases sont difficiles a distinguer. De dg farsque les vernis sont soumis a un fort
éclairement (22,4 kW/f), leur comportement thermique est similaire. ttsignent alors tous
deux 180°C en 170 s. Plus I'éclairement infraroagefaible et plus la vitesse de montée en
température du vernis A est lente devant celle dtnis B. Ainsi, a 14,3 kW/fMmet
9,7 kW/nf, la température de 180°C est atteinte respectinerme 390 s et 850 s pour le
vernis A et en 340 s et 670 s pour le vernis BteCdifférence est principalement du a une
activité pour le vernis A qui chute plus tard dit e sa forte teneur en eau (Figure 3).

Ainsi, I'analyse des cinétiques de séchage etam®lution des températures a aussi permis
de quantifier I'influence de I'éclairement infragrisur la vitesse de séchage mais aussi sur la
vitesse de montée en température. L’objectif a ¢eest de relier cette derniére au taux de
réticulation des vernis [1, 2]. En terme de temps séchage, le vernis B semble plus
intéressant que le vernis A. Toutefois, puisquedsx vernis tendent vers un comportement
thermique similaire lorsqu’ils sont soumis & dedsrsollicitations, il n’en est pas forcément
de méme quant au taux de réticulation. Une analgda qualité du produit final devra donc
étre menée. Les résultats expérimentaux ont aussirés la nécessité de réaliser des essais
avec de faibles éclairements pour bien appréhdedesmportement thermique et hydrique
des vernis.

4. Conclusion

Ce travail expérimental a permis grace a I'impléatade capteurs de température sur le
substrat et la mesure en continu de la masse dluiprd’appréhender le comportement de
vernis en base aqueuse sous rayonnement infrardugge résultats obtenus ont mis en
évidence l'importance de bien maitriser les appaggonnants et les difféerences de
comportement entre deux vernis couramment utitisés I'industrie automobile. La suite de
ce travail consistera a mener une analyse plusoapulie de la réticulation afin de pouvoir
s'assurer de la qualité du produit final. De plastitre de comparaison, une démarche
expérimentale analogue sera menée avec des lamfaélsiéainertie qui fonctionnent dans
I'infrarouge moyen.
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