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1. Cel éwiczenia:

teoretyczny — zapoznanie sie z budowgq i zasady dziatania réznicowego kalorymetru
skaningowego oraz metodg wyznaczania temperatur przemian polimerdéw

praktyczny — wykonanie pomiarow temperatur charakterystycznych (topnienia,
krystalizacji, zeszklenia) polimeréw

2. Zagadnienia teoretyczne:

roznicowa kalorymetria skaningowa (DSC) — podstawy teoretyczne; budowa i zasada
dziatania aparatu DSC; krzywe termiczne oraz czynniki wptywajace na ich ksztatt; analiza
termiczna polimeréw, przemiany fazowe polimeréw; metodyka wyznaczania parametréw
fizykochemicznych polimeréow: temperatury topnienia, temperatury krystalizacji,
temperatury zeszklenia, entalpii przemian fazowych, ciepta wtasciwego, stopnia
krystalicznosci

3. Literatura:

1. W. Przygocki ,,Metody fizyczne badan polimerédw”, WNT, Warszawa 1990

2. Z. Florianczyk, S. Penczek ,,Chemia polimeréw” t. |, wyd. Politechniki Warszawskiej,
Warszawa 1998

3. S.Porejkoiin. ,Chemia zwigzkow wielkoczgsteczkowych”, WNT, Warszawa 1974

4. Instrukcja obstugi aparatu DSC (dostepna u prowadzgcego)

4. Spis odczynnikdéw:

a) polietylen
b) polipropylen
c) poliamid

5. Wykonanie ¢wiczenia:

5.1. Zapoznanie sie z budowg i zasada dziatania aparatu DSC
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Do dyspozycji studentéw w laboratorium znajduje sie instrukcja obstugi

réznicowego kalorymetru skaningowego DSC Stare 1 firmy Mettler Toledo i Pyris 6

firmy Perkin Elmer.

Przed przystgpieniem do pracy nalezy zapoznac sie ze schematem aparatu oraz

zaleceniami ogélnymi przekazanymi przez prowadzacego.

5.2. Przygotowanie prébek do pomiaréw

a)

b)
c)

d)
e)

Uwagal!

Wycig¢ odpowiedni fragment tworzywa polimerowego z materiatu
przekazanego przez prowadzacego.

Na wadze analitycznej odwazy¢ 5 do 10 mg badanej prébki.

Umiesci¢ tworzywo w naczynku pomiarowym, przykry¢ wieczkiem oraz
zamknac przy uzyciu prasy.

Umiescié¢ naczynko pomiarowe z probkg w piecu kalorymetru.

Umiesci¢ préobke odnosnikowg (puste naczynko) w piecu kalorymetru.

Naczynko pomiarowe z analizowang probka powinno znajdowac sie¢ w wyznaczonym

miejscu pieca po lewej stronie, a probka odnosnikowa po prawej.

f)

Zamkna¢ piec kalorymetru.

5.3. Wykonanie pomiaru

Uruchomi¢ program DSC.

Uwaga!

Instrukcja obstugi tego programu znajduje sie w instrukcji obstugi réznicowego

kalorymetru skaningowego DSC Starel firmy Mettler Toledo i Pyris6 firmy Perkin

Elmer.

5.4. Analiza uzyskanych termogramow:

a)
b)
c)
d)

e)
f)

Uruchomic¢ program do analizy otrzymanych termogramdw DSC.
Wczytaé zbidr zawierajgcy pomiar analizowanej prébki.

Przedstawic¢ krzywg termiczng w postaci zaleznosci mW/mg=f(T).
Wyznaczy¢ temperatury charakterystyczne (topnienia, krystalizacji,
zeszklenia).

Wyznaczyé wartosci entalpii przemian fazowych.

Wydrukowac krzywa termiczng z wyznaczonymi wartosciami temperatur
charakterystycznych oraz entalpii przemian fazowych.

6. Opracowanie wynikéw:

6.1. Przedstawic program temperaturowy stosowany w czasie analizy.
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Tabela 1

program temperaturowy

czynno$é zakres temperatur szybko$¢ grzania/chtodzenia

temperatura startowa

segment ogrzewania probki

segment izotermiczny

segment chtodzenia prébki

Poda¢ uzasadnienie wyboru danego programu temperaturowego.

6.2. Przedstawi¢ w postaci tabelarycznej wielkosci fizykochemiczne wzorcéw
polimeréw na podstawie atlasu krzywych termicznych polimeréw.

Tabela 2

Wzorce polimeréw — parametry fizykochemiczne

Polimer Tm [°C] Tc [°C) Tg [°C] AHm [/g] Xc [%]

6.3. Przedstawi¢ w postaci tabelarycznej otrzymane wielkosci fizykochemiczne
analizowanych w trakcie éwiczenia polimerow.

Tabela 3

Badane polimery — parametry fizykochemiczne

Polimer Tm [°C] Tc [°C) Tg [°C] AHm [J/g] Xc [%]

Stopien krystalicznosci Xc wyznaczy¢ z zaleznosci:

Ah,

X =

c

-100%

ht,lO()%

gdzie:

Ah: — entalpia topnienia analizowanego polimeru

Aht 100% - entalpia topnienia polimeru o 100% krystalicznosci
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6.4. Porownac wielkosci fizykochemiczne badanego polimeru z danymi wzorcowymi
znajdujgcymi sie w atlasie.

6.5. Wyciaggna¢ wnioski na podstawie przeprowadzonych pomiaréw i wyznaczonych
parametrow.

7. Zasady bezpieczenstwa:

I.  Wszystkie przewidziane w éwiczeniu badania i pomiary wykonywac zgodnie z
poleceniami prowadzgcego.

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

8. Zataczniki:

a) karta charakterystyki polietylenu
b) karta charakterystyki polipropylenu
c) karta charakterystyki poliamidu



