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Cwiczenie: ,Wyznaczanie temperatury topnienia
tworzyw sztucznych”

1 Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie sie ze sposobem wyznaczania temperatury topnienia tworzyw
termoplastycznych za pomocg aparatu Boetius’a.

2 Okreslenie podstawowych zagadnien
Opisujac wiasciwosci cieplne polimerdéw stosuje sie dwa podstawowe okreslenia:
- odpornosc cieplna termiczna mechaniczna,
- odpornos¢ cieplna termiczna chemiczna.

Odporno$¢ cieplna termiczna mechaniczna, zwana réwniez fizyczng lub

odwracalng, okresla temperature graniczng, przy ktorej polimer w okreslonych warunkach, pod wptywem
obcigzenia traci swojg wytrzymatos¢ mechaniczng. Oznacza sie jg na podstawie jednej z kilku
temperaturowych charakterystyk takich jak :

- temperatura topnienia czesci krystalicznych,

- temperatura mieknienia polimeru,

- temperatura lepkoplastycznego ptyniecia bez naprezenia lub pod obcigzeniem,

- temperatura zeszklenia,

- temperatura kruchosci.

Odpornos¢ cieplna termiczna chemiczna okresla graniczng temperature, przy ktérej zachodzi
zmiana struktury chemicznej, np.: rozktad, co zmienia wtasciwosci polimeru. Jest ona nazwana réwniez
nieodwracalng i okresla sie ja w prézni, w gazie inertnym, w powietrzu, a takze w aktywnym chemicznie
otoczeniu. Do okreslenia tej odpornosci cieplnej stosowane sg metody termicznej analizy réznicowej DTA
i termograwimetrii TG.

Dla charakterystyki zmian stanu polimerdéw, ktére zachodzg w czasie zmian temperatury
stosowane sg nastepujgce charakterystyczne wielkosci temperaturowe:

- Ty - temperatura kruchosci - jest to temperatura przejscia ze stanu szklistego kruchego w stan
szklisty z wymuszong elastycznoscia,

- T,- temperatura zeszklenia - jest to temperatura przejscia ze stanu wysokoelastycznego w stan
szklisty, obserwowana podczas chtodzenia,

- T, ,T¢- temperatura ptyniecia - jest temperatura przejscia ze stanu wysokoelastycznego w stan
plastyczny, ciekty,

- T, - temperatura topnienia - temperatura zmiany stanu skupienia polimeru ze stanu statego w
stan ciekty , odnosi sie do polimerdw krystalicznych.

Temperatura topnienia jest typowg temperaturg termodynamiczng i dotyczy ona polimerdéw
krystalicznych i czesciowo krystalicznych. Podczas ogrzewania zmniejsza sie stopien krystalicznosci
polimerdw, gdyz czesc fazy krystalicznej przemienia sie w faze bezpostaciowa. Ta przemiana fazowa
zachodzi w szerokim zakresie temperatur (10-20 °C). Za temperature topnienia przyjmuje sie temperature
zaniku fazy krystalicznej w polimerze. Stopiony polimer zawiera wytgcznie faze bezpostaciowg [1-3].

Temperatura topnienia jest uzalezniona od :

- elastycznosci tancucha- ktdra zalezy od budowy faicucha (budowy chemicznej, rodzaju
podstawnikow, grup koncowych, typu i ilosci rozgatezien, masy czasteczkowej ),

- konfiguraciji.
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Wbudowanie do faricucha gtdwnego grup utrudniajgcych swobodng rotacje wptywa na wzrost
temperatury topnienia. Grupami tymi sg :
- ugrupowania polarne,
- grupy o duzej objetosci,
- wigzania podwdjne,
- struktury cykliczne.
Podobny wptyw ma réwniez sieciowanie.

3 Metody

3.1 Metoda wyznaczania temperatury topnienia za pomocg aparatu Boetius’a

3.1.1 Zakres stosowania metody
Metoda pomiaru temperatury topnienia za pomocg aparatu Boetius’a moze by¢ stosowana w
dla wszystkich tworzyw termoplastycznych krystalicznych i semikrystalicznych

3.1.2 Opis metody

Metoda wyznaczania temperatury topnienia okreslonego tworzywa polega na obserwacji zmian
struktury badanej prébki polimeru wraz ze wzrostem temperatury i zaobserwowaniu momentu
(temperatury), w ktory nastgpi catkowity zanik fazy krystalicznej.

3.1.3 Przyrzad pomiarowy
Aparat Boetius’a sktada sie z nastepujacych urzadzen:
e mikroskopu optycznego posiadajgcego wbudowany stolik grzejny zaopatrzony w termometr,
e opornika, za pomoca ktérego odbywa sie sterowanie temperaturg stolika grzejnego,
zapewniajacy przyrost temperatury z szybkoscig 4° / min.,
e oprzyrzadowania pomocniczego do przygotowania probki do badania,
e pokrywy szklanej.

3.1.4 Wpykonanie pomiaru

Przed przystgpienie do pomiaru nalezy wtgczy¢ lampke wbudowang w mikroskop, tak aby préobka
badanego materiatu byta dobrze widoczna w okularze. Na skali opornika ustawiamy maksymalng
temperature grzania zblizong do zaktadanej temperatury topnienia badanego polimeru. Probke tworzywa
w postaci matego Scinka umieszczamy na szkietku podstawowym i nakrywamy szkietkiem nakrywkowym,
po czym probke umieszczamy na stoliku grzejnym mikroskopu, w taki sposdb, aby krawedz prébki byta
widoczna w polu widzenia okularu. Caty uktad przykrywamy pokrywg szklang, aby wyeliminowaé wptyw
powietrza i regulujemy ostros¢ widzenia. Nastepnie wtgczamy ogrzewanie i obserwujemy prébke przez
mikroskop. Poczatek topnienia okresla sie na podstawie rozmycia ostrosci brzegéow probki, natomiast
koniec procesu topnienia na podstawie zlania sie prébki w krople. Pomiary przeprowadzamy trzykrotnie
dla kazdej prébki polimeru, przy czym za wiasciwe nalezy przyjaé wyniki o wartosciach nie réznigcych sie
miedzy sobg o wiecej niz 2%.

4 Opracowanie wynikéw
Za temperature topnienia badanego tworzywa przyjmujemy zakres temperatur: od moment
dostrzezenia pierwszych oznak topnienia fazy krystalicznej (rozmycie sie konturéw) do momentu
uzyskania jednolite] kropli.
Sprawozdanie z przebiegu zajeé laboratoryjnych z w/w tematu powinno zawiera¢:
- opis metody,
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- wyniki obserwaciji, rysunki odzwierciedlajgce wyglad prébki przed i po procesie topnienia,
- wnioski.
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