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1. Cel ¢éwiczenia:

teoretyczny — poznanie chemii i technologii poliamidow

praktyczny — otrzymanie poliamidu 6.6 (PA 6.6), zbadanie jego wtasciwosci termicznych

2. Zagadnienia teoretyczne:

mechanizm i kinetyka polikondensacji, polikondensacja wielofunkcyjna, przemystowe
metody prowadzenia polireakcji, metody otrzymywania poliamidéw, chemiczne i
fizykochemiczne wtasciwosci, zastosowanie i przetwoérstwo poliamidéw, réznicowa
kalorymetria skaningowa.

3. Literatura:

1. J. Pielichowski, A. Puszynski, ,Chemia polimerow” WNT TEZA, Krakdéw 2004

2. P.Szlezyngier, ,, Tworzywa sztuczne”, Wyd. Polit. Rzesz., Rzeszow 1996

3. Z.Florjanczy, S. Penczek, ,,Chemia polimeréw”, Ofic. Wydaw. Polit. Warszawskiej,
Warszawa 1995

4. Spis odczynnikow:

a) kwas adypinowy,

b) heksametylenodiamina,
c) alkohol etylowy

d) aceton,

e) toluen,

f) kwas mrowkowy,

g) kwas siarkowy,

h) N,N-dimetyloformamid.
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5.

L.

IL.

Wykonanie ¢wiczenia:

Synteza adypinianu heksametylenodiaminy
a) Przygotowanie roztworow:
Roztwor 1:

Do zlewki o pojemnosci 300 ml wprowadzi¢ 170 ml alkoholu etylowego oraz 22 g
kwasu adypinowego i miesza¢ przy uzyciu mieszadta mechanicznego z predkoscia ok. 700
rpm do rozpuszczenia.

Roztwor 2:

Jednoczesnie do drugiej zlewki o pojemnosci 200 ml wprowadzié¢ 45 ml alkoholu
etylowego i 16,5 ml wody destylowanej, a nastepnie 17,4 g heksametylenodiaminy i
mieszac bagietkg do rozpuszczenia.

b) Synteza:
Roztwor 1:

Otrzymany roztwor 2 dodawaé stopniowo w ciggu 15 min do roztworu i przy
silnym mieszaniu (ok. 1000 rpm), ktore nastepnie kontynuuje sie przez 2 h. Powstaty
osad dekantuje sie, sgczy, przemywa dwukrotnie 50 ml alkoholu etylowego i suszy na
powietrzu.

Otrzymywanie poliamidu 6.6
a) Synteza:

Do tréjszyjnej kolby kulistej o pojemnosci 250 ml wprowadza sie 16,5 g
adypinianu heksametylenodiaminy, 5 ml wody destylowanej i 0,37 g kwasu adypinowego
jako stabilizatora dtugosci faricucha polimeru. Kolba reakcyjna jest wyposazona w
termometr umieszczony w korku srodkowej szyjki oraz dwie rurki umieszczone w korkach
szyjek bocznych. Dolny koniec rurki, ktérg doprowadza sie gaz obojetny powinien siegac
tak gteboko aby jego odlegtos¢ od powierzchni cieczy wynosita ok 10 mm. Zakoriczenie
drugiej rurki, ktdrej zadaniem jest odprowadzenie nadmiaru gazu obojetnego i
wytworzonej w czasie reakcji pary wodnej, znajduje sie bezposrednio pod korkiem.

Po usunieciu z kolby powietrza za pomocg strumienia gazu obojetnego (azot 0,5 bara),
utrzymuje sie uktad reakcyjny w temperaturze 250-280°C przez 2,5 h. Po zakoriczeniu
polikondensacji stopiony polimer w obecnosci gazu obojetnego wlewa sie do parownicy.
Po ostygnieciu nalezy go zwazy¢ i obliczy¢ wydajnos¢ reakcji.

b) Oznaczenie podstawowych wlasciwosci PA 6.6:

e Przeprowadzi¢ pomiar temperatur charakterystycznych otrzymanego
produktu przy pomocy rdéznicowego kalorymetru skaningowego i
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oznaczy¢ temperatury charakterystyczne uzyskanego poliamidu 6.6 z
zarejestrowanego termogramu.

o Okresdli¢ rozpuszczalnos¢ otrzymanego PA 6.6 w acetonie, toluenie,
alkoholu etylowym, kwasie mréowkowym, kwasie siarkowym i N,N-
dimetyloformamidzie.

6. Opracowanie wynikow:

Opisaé sposdéb przeprowadzenia ¢wiczenia, obliczy¢ wydajnos¢ reakcji, wyciggnac
whioski.

7. Zasady bezpieczenstwa:

I. Wszystkie przewidziane w c¢wiczeniu badania i pomiary wykonywac¢ zgodnie z
poleceniami prowadzgcego.

Il. Przystgpienie do wykonywania ¢wiczenia wymaga zapoznania sie z kartami
charakterystyki substancji (patrz zataczniki).

8. Zataczniki:

a) karta charakterystyki kwasu adypinowego,

b) karta charakterystyki heksametylenodiaminy,

c) karta charakterystyki etanolu,

d) karta charakterystyki adypinianu heksametylenodiaminy,
e) karta charakterystyki kwasu mréwkowego,

f) karta charakterystyki kwasu siarkowego,

g) karta charakterystyki acetonu,

h) karta charakterystyki N,N-dimetyloformamidu,

i) karta charakterystyki toluenu.



Politechnika Poznanska

Zaktad Polimeréw

KARTA ODPADOW

TECHNOLOGIA MATERIALOW POLIMEROWYCH - CWICZENIE NR 5

Temat ¢wiczenia: SYNTEZA | BADANIE TEMPERATUR CHARAKTERYSTYCZNYCH PA 6.6

Wydziat: TECHNOLOGIA CHEMICZNA
Kierunek: Technologia polimeréow

Stopien: |l Sem.: |l

Prowadzacy ¢wiczenie:

Data wykonania:

Wykonujacy éwiczenie:

Pojemnik — faza organiczna bez fluorowcéw

1.

Pojemnik — faza organiczna z fluorowcami

1.

Pojemnik — faza wodna

1.

Pojemnik — odpady state

1.

Podpis prowadzacego:




