
  
  و تحقيقات صنعتي ايران استانداردبا مؤسسه  آشنايي

 عهده دار كه است كشور رسمي مرجع تنها قانون،صنعتي ايران به موجب  تحقيقات و استاندارد مؤسسه

  .ميباشد) رسمي(ملي  استانداردهاي نشر تدوين و تعيين، وظيفه
 صاحبنظراندر رشته هاي مختلف توسط كميسيون هاي فني مركب از كارشناسان مؤسسه،  استاندارد تدوين

سعي بر اين . ميگيرد صورتمراكز و مؤسسات علمي، پژوهشي، توليدي واقتصادي آگاه ومرتبط با موضوع 
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تعيين زمان القا اكسايش پلي الفين ها -يمرهاپل  
  روش آزمون-به روش گرماسنجي روبشي تفاضلي

 
 
اولچاپ  
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توجه به شرايط توليدي، فني و فن آوري  وباي ملي، در جهت مطلوبيت ها و مصالح ملي است كه استانداردها
توليدكنندگان ،مصرف كنندگان، بازرگانان، : و نفع شامل حقحاصل از مشاركت آگاهانه و منصفانه صاحبان 

واهي پيش نويس استانداردهاي ملي جهت نظرخ.و سازمانهاي دولتي باشد نهادهامراكز علمي و تخصصي و 
واعضاي كميسيون هاي فني مربـوط ارسال ميشود و پس از دريـافت نظـرات  ذينفعبراي مراجع 
) رسمي(ملي  استاندارددر كـميته ملـي مرتبـط بـا آن رشته طرح ودر صورت تصويب به عنوان  وپيشنهادهـا

  .چاپ و منتشر مي شود
 تعيينمند و ذيصلاح و با رعايت ضوابط استانداردهايي كه توسط مؤسسات و سازمانهاي علاق نويس پيش

به عنوان استاندارد  تصويب،شده تهيه مي شود نيز پس از طرح و بـررسي در كميته ملي مربوط و در صورت 
مي شود كه بر اساس مفاد مندرج در  تلقيبدين ترتيب استانداردهايي ملي . ملي چاپ ومنتشرمي گردد

مربوط كه توسط مؤسسه تشكيل ميگردد به تصويب  مليكميته تدوين و در )) 5((استاندارد ملي شماره 
  .رسيده باشد

كه در تدوين  ميباشدو تحقيقات صنعتي ايران از اعضاي اصلي سازمان بين المللي استاندارد  استاندارد مؤسسه
از آخرين پيشرفتهاي علمي، فني  كشور،استانداردهاي ملي ضمن تـوجه به شرايط كلي ونيازمنديهاي خاص 

  .مي نمايد استفـادهصنعتي جهان و استانداردهـاي بين المـللي  و
منظور  بهو تحقيقات صنعتي ايران مي تواند با رعايت موازين پيش بيني شده در قانون  استاندارد مؤسسه

محصولات و  كيفيتحمايت از مصرف كنندگان، حفظ سلامت و ايمني فردي وعمومي، حصول اطمينان از 
شوراي عالي استاندارد  تصويبي و اقتصادي، اجراي بعضي از استانداردها را با ملاحظات زيست محيط

المللي براي محصولات كشور، اجراي استاندارد  بينمؤسسه مي تواند به منظور حفظ بازارهاي . اجباري نمايد
  .نمايد اجباريكالاهاي صادراتي و درجه بندي آنرا 

زمينه  دراده كنندگـان از خـدمات سازمانها و مؤسسات فعال اطـمينان بخـشيدن به استف بمنظـور همچـنين
زيست محيطي،  ومديريتمشاوره، آموزش، بازرسي، مميزي و گواهي كنندكان سيستم هاي مديريت كيفيت 

سازمانها و مؤسسات را بر اساس  اينگونهآزمايشگاهها و كاليبره كنندگان وسايل سنجش، مؤسسه استاندارد 
داده و در صورت احراز شرايط لازم، گواهينامه تأييد  قرارلاحيت ايران مورد ارزيابي ضوابط نظام تأييد ص

ترويج سيستم بين المللي يكاها ، . بر عملكرد آنها نظارت مي نمايد وصلاحيت به آنها اعطا نموده 
 سنجش تعيين عيار فلزات گرانبها و انجام تحقيقات كاربردي براي ارتقاي سطح وسايلكاليبراسيون 
  .ملي از ديگر وظايف اين مؤسسه مي باشد استانداردهاي
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روش  به ها الفين پلي تعيين زمان القاء اكسايش-پليمرها « استاندارد كميسيون
 »تفاضليگرماسنجي روبشي 

 يا نمايندگي سمت      رئيس

 صنعتي اميركبير،دانشكده مهندسي پليمر دانشگاه )دكتري مهندسي پليمر(صادقي،گيتي ميرمحمد

    اعضاء 

 مازندرانكل استاندارد و تحقيقات صنعتي استان  اداره )فوق ليسانس شيمي تجزيه(ركسانا اميدواري،

 پليمر و پتروشيمي ايران پژوهشگاه )فوق ليسانس مهندسي پليمر(   شكراللهي،فاطمه

  و توسعه تحقيقواحد .توليدي تهران كارخانجات  )يمرفوق ليسانس مهندسي پل(سودابه شكيبا،

  مازندران استانكل استاندارد و تحقيقات صنعتي  اداره )فوق ليسانس شيمي فيزيك(نيا،فرزانهطبري

  استاندارد و تحقيقات صنعتي استان مازندران        كل اداره )ليسانس شيمي محض(لنگرودي،سانازنوحي

  دبير
  

ليسانس مهندسي (قلعه سري،سيده عظمت                        ريمي

  )پليمر 

  كل استاندارد و تحقيقات صنعتي استان مازندران        اداره

  
  گفتار پيش

 كه» به روش گرماسنجي روبشي تفاضلي هاالفين  پلي تعيين زمان القاء اكسايش-پليمرها « اسـتانـدارد
 جلسه  شده و در دردويست و نود و هفتمين تدوينبوسيله كميسيون فني صنايع شيميايي و پليمر تهيه و 

گرفته است، اينك به استناد بند  قرارمورد تصويب  5/12/1382كميته ملي استاندارد شيميايي و پليمر مورخ 
و تحقيقات صنعتي ايران مصوب بهمن ماه  اسـتانداردقانون اصلاح قوانين و مقررات موسسه  3يك ماده 

  .مي شود منتشربه عنوان استانداردملي ايران  1371
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ملي ايران در مواقع لزوم  استانداردهايي و هماهنگي با تحولات و پيشرفتهاي ملي و جهاني در زمينه صنايع، علوم و خدمات، همگام حفظ براي

. گرفت خواهداصلاح ياتكميل اين استاندارد ارائه شود، در تجديدنظر بعدي مورد توجه قرار  برايتجديدنظر خواهد شد و هرگونه پيشنهادي كه 

  . آنها استفاده كرد تجديدنظراجعه به استانداردهاي ملي ايران بايدهمواره از آخرين بنابراين براي مر

در حد امكان بين اين استاندارد و  جامعه،و تجديدنظر اين استاندارد سعي شده است كه ضمن توجه به شرايط موجود و نيازهاي  تهيه در

  . پيشرفته هماهنگي ايجاد شودصنعتي و  كشورهاياستانداردهاي بين المللي و استاندارد ملي 

  :مĤخذي كه براي تهيه اين استاندارد به كار رفته به شرح زير است و منبع

  

1 – ASTM  D 3895: 1998 –  Test Method for Oxidative -Induction    Time of 

Polyolefins by Differential Scanning Calorimetry                                               
 

  2به روش گرماسنجي روبشي تفاضليپلي الفين ها  1زمان القاء اكسايشتعيين -پليمرها
  

  
  هدف و دامنه كاربرد   1

هدف از تدوين اين استاندارد ارائه روشي بمنظور تعيين زمان القاء اكسايش به روش گرماسنجي روبشي تفاضلي مي     
با توجه به مقتضيات  .ي پلي اولفينهاي حاوي جزء پايدار كننده كاربرد فراوان دارداين استاندارد در اندازه گيري پايدار. باشد

  .كشور ما اين روش تا زماني براي ساير پليمرها كاربد دارد كه استاندارد مختص آنها نوشته شود
تواند به عنوان يك اين روش آزمون مي . زمان القاء اكسايش ارزيابي كيفي درجه پايداري ماده مورد آزمون است _يادآوري

اندازه گيري كنترل كيفي براي بررسي سطح پايداري در رزين فرموله شده به همان شكل كه از توليد كننده دريافت مي شود 
  ..و قبل از آنكه روزن راني شود  به كار رود

  
  
 مراجع الزامي   2

بدين ترتيب آن . ها ارجاع داده شده استتاندارد به آن ــمدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين اس    
ها و تجديد  يا تجديدنظر، اصلاحيه/ در مورد مراجع داراي تاريخ چاپ و. حسوب مي شودـي از اين استاندارد مئمقررات جز
رد آخرين ـكان كاربـمعهذا بهتر است كاربران ذينفع اين استاندارد، ام. دي اين مدارك مورد نظر اينستــنظرهاي بع

                                                           
1-Oxidative – Induction  Time (OIT) 
2-Differential Scanning Calorimetry(DSC)  
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يا / راجع بدون تاريخ چاپ و ــدر مورد م. دــررسي قرار دهنـيه ها و تجديدنظرهاي مدارك الزامي زير را مورد باصلاح
  . يا تجديد نظر آن مدارك الزامي ارجاع داده شده مورد نظر است/ تجديدنظر، آخرين چاپ و 

  : استفاده از مراجع زير براي كاربرد اين استاندارد الزامي است
  .راهنماي آناليز و شناسايي -پليمرها 1383سال:   7185رد ملي ايران شماره استاندا _1
  
 تعاريف و اصطلاحات   3

  :در اين استاندارد اصطلاحات و يا واژه ها با تعاريف زير بكار مي رود 
اين . به ميزان نسبي مقاومت مواد در برابر تخريب ناشي از اكـــسايش اطلاق مي گردد :زمان القاء اكسايش  1_3

مقدار توسط اندازه گيري تجزيه گرمايي،يعني فاصله زماني بين قرار گرفتن نمونه تحت اتمسفر اكسيژن و مشاهده شروع 
  .اكسايش به شكل پيك گرمازا محاسبه مي شود

  
  اصول روش   4

  هنگامــي. قرار داده مي شود)  نيتروژن(نمونه و ماده مرجع تحت گرمادهي ثابت در محيط گاز بي اثر
سپس، آزمونه در  .دما به حد معين رسيد، اتمسفر گاز بي اثر توسط اكسيژن با همان سرعت جريان، جايگزين مي شودكه 

  .مشاهده شود 1دماي ثابت نگهداشته مي شود تا پيك اكسايش روي دمانگاشت
لقاء با افزايش شديد گرماي پايان دوره ا. فاصله زماني بين ورود اكسيژن به سيستم تا شروع اكسايش را دورة القاء مي نامند

  ..آزاد شده از نمونه مشخص شده و مي تواند توسط گرماسنج روبشي تفاضلي تعيين شود
به عنوان مثال، براي پلي اولفين . به كاربرد مورد نظر ماده مورد آزمون بستگي دارد) ظرف آزمونه(نوع سيستم نگهداري      

آلومينيم يا مس مورد نياز است در حاليكه براي پلي الفين هاي مورد  2د،ظروفهايي كه در صنعت سيم و كابل به كار مي رون
  .ظروف آلومينيومي استفاده مي گردد hcعبور بخار، فقط 3) نفوذ ناپذير(استفاده در غشاء و فيلم هاي مسدود كننده 

براي . ديگري ذكر شده باشد درجه سلسيوس است، مگر آنكه دماي 200دماي به كار رفته در اين آزمون به طور قراردادي 
 "معمولا(زياد يا كمي  از پايداري هستند، ممكن است دماي متفاوتي انتخاب شود  "نمونه هايي كه داراي سطح نسبتا

  .تا منحني گرمايي به دست آمده به سهولت قابل تفسير و آناليز باشد)درجه سلسيوس 200تا  180بين
. تسريع شده گرمايي است كه مي تواند اشتباه برانگيز باشد 1ون زمانمنديتعيين زمان القاء اكسايش آزم - 1يادآوري

بنا براين بايد به تفسير داده ها  توجه نمود زيرا سينتيك واكنش اكسايش تابعي از دما و خواص ذاتي افزودنيهاي 
لاسيون بهينه رزين به به عنوان مثال اغلب نتايج آزمون زمان القاء اكسايش براي انتخاب فرمو. موجود در نمونه است

كار مي روند،كه درآن آنتي اكسيدانهاي فرار ممكن است نتايج زمان القاء اكسايش ضعيفي  را ارائه دهند در حاليكه در 
  .دماي كاربري نهايي محصول ، نتايج مطلوبي ارائه مي كنند

  

                                                           
1 - Thermogram 
2 -Pan 
3 - Barrier 
1  -Aging 
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ي است و نبايدمبناي مقايسه بين آزمون زمان القاي اكسايش تابعي از سيستم پايدار كننده آميزه خاص -2يادآوري 
  .فرمولاسيون هاي مختلف شامل رزين ، پايدار كننده يا بسته هاي افزودني باشد

  وسايل لازم 5
ميلي وات را دارا  10دستگاه گرماسنج روبشي تفاضلي ، كه قابليت اندازه گيري سرعت جريان گرمايي حداقل         5-1

زمان . ها باشد Xها و نمايش زمان روي محور  Yحرارت يا تفاضل دمايي روي محور رسام بايد قادر به نمايش جريان . باشد
  .دقيقه قابل خواندن باشد 1/0بايد با دقت 

  .رگلاتور و شير كنترل كننده گاز، براي نيتروژن و اكسيژن باخلوص بالا          5-2
  .كمترين مقدار برسدفاصله بين شيرگاز و سل دستگاه بايدحداقل باشد تا حجم باقيمانده به 

  .ميلي گرم 1/0ترازوي دقيق با حساسيت  5-3
 .ميلي متر 4/6گردبر با قطر  5-4

 .دستگاه پرس جهت كپسول كردن آزمونه 5-5

 .،چاقوي كوچك و صفحه مخصوص جهت برش 2پنس 5-6

 .يا جريان سنج ، براي كاليبراسيون جريان گاز) كاليبره شده(روتومتر  5-7

ميلي  5/1ميلي متر و ارتفاع  6-7يي شده  يا اكسيد شده، با قطر ظروف آزمونه،از جنس آلومينيم چربي زدا 5-8
 ) مسي و يا آلومينيومي باشد 4ظروف آزمونه مي تواند مطابق بند .(متر

  .درپوش آلومينيمي براي كاليبراسيون دما نياز است - 1يادآوري
  ).مطابق پيوست ب.(باشند هر دو نوع از  محفظه هاي آلومينيمي يا مسي بصورت تجاري در دسترس مي - 2يادآوري
شامل هر گونه .(اجزاء تشكيل دهنده ظروف مي تواند به ميزان قابل ملاحظه اي روي نتايج آزمون اثر بگذارد - 3يادآوري

  .).اثر كاتاليستي مي شود
  وسيله جهت قالبگيري فشاري با صفحات گرم شده 5-9
 آزمونه ه سازيبمنظور آماد 2يا تفلون 1پارچه پوشش داده شده با فيلم پلي استر 5-10

 ورقه هاي فاصله گذار 5-11

 .ضخامت سنج 5-12

 .مشعل آزمايشگاهي براي اكسايش ظرف مسي 5-13

 ).با قابليت متراكم كردن و حرارت دادن(بالن ته گرد با هيتر مغناطيسي  5-14

 آون با جريان هواي تحت فشار 5-15

  مواد لازم 6
وافق بين طرفين قرارداد مورد ديگري قيد مگر آنكه مطابق ت.(باشد 3كليه مواد لازم بايد با خلوص تجزيه اي       6-1

  .)گردد
                                                           
2 -Forceps 
1 -Mylar 
2 - Teflon (Polytetra fluoroethylene) 

 .پلي استر و تفلون با نشان تجاري معتبر و آيفيت مناسب مي باشند - 2,1
 
3 -Analytical 
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  .خشك "اكسيژن با خلوص بسيار بالا و كاملا   6-1-1
  .خشك "نيتروژن با خلوص بسيار بالا و كاملا   6-1-2
  )مطابق پيوست ب. (محلول چربي زدا   6-1-3
  .درصد 99/ 999اينديم با خلوص     6-1-4
  .درصد 99/ 999قلع با خلوص     6-1-5
  .روغن و گريس را از محفظه اكسيژن دور كنيد _1ادآوريي

  .فشار گاز مخازن بايد ايمني لازم را جهت استفاده و حمل و نقل داشته باشد _2يادآوري
  

  آماده سازي آزمونه 7
ميكرومتر از طريق قالبگيري فشاري مطابق  250 ±15نمونه بايد به شكل صفحات مخصوص با ضخامت آزمونه  ١- ٧

تا  5وزن هر آزمونه بايد (ميلي مترپانچ شوند 4/6سپس آزمونه ها بايد با قطر . كل دهي گرددروش مشروحه زيرش
  .باشد) با توجه به دانسيته نمونه(ميلي گرم  10

بگونه اي كه جرم مورد نظر در مراكز دو صفحه (وزن مورد نياز از نمونه را بين دو صفحه از فيلم پلي استر يا تفلون   7-1-1
  .رار دهيدق) قرار گيرد

دماي پيش گرم كردن و دماي  قالبگيري . (مجموعه نمونه و دو صفحه را تحت قالبگيري فشاري قرار دهيد   7-1-2
  ).درجه سلسيوس  براي پلي پروپيلن باشد 190براي پلي اتيلن و درجه سلسيوس 160فشاري بايد

  .مت يكنواختي فراهم گرددنمونه را با فشار مناسب و طي زمان معين حرارت دهيد تا ضخا   7-1-3
  .مجموعه فوق را بين دو صفحه استيل ضخيم قرار داده و تا دماي محيط سرد كنيد   7-1-4
  )1-7بمنظور اطمينان از حد رواداري اعلام شده در بند (متوسط ضخامت نمونه را تعيين كنيد   7-1-5
  .ه،تهيه كرده و وزن آن را يادداشت كنيد، صفحه دايره اي شكل از قرص بدست آمد)سوراخ كن(توسط پانچ  7-1-6
  .)از يك ظرف خالي مشابه بعنوان مرجع استفاده كنيد.(مناسب قرار دهيد 1صفحه گرد آزمونه را در يك ظرف 7-1-7

  روش اجراي آزمون      8
  كاليبراسيون 8-1

بدليل اينكه نقاط ذوب اين دو در (. در اين روش دو مرحله كاليبراسيون توسط اينديم و قلع بعنوان مواد مرجع انجام مي گيرد
كاليبراسيون را مطابق با دستورالعمل سازنده ). درجه سلسيوس مي باشد 200-180محدودة دمايي مورد نظر آناليز مشخص ،

فاصله زماني .(عمل كاليبراسيون بايد حداقل هر ماه يكبار انجام پذيرد. و با استفاده از روش اجرايي بيان شده انجام دهيد
  .)براسيون به تعداد دفعات كاربري دستگاه بستگي داردكالي

درپوش آلومينيومي را روي ظرف قرار داده و . ميلي گرم از ماده مرجع را در ظرف آلومينيمي قرار دهيد 5±5/0مقدار  8-1-1
، ظروف ) بعنوان ظرف مرجع(خالي را نيز پرس كنيد ) درز بندي شده(همزمان يك ظرف آب بندي شده. آن را پرس كنيد

  .را در محل مخصوص، داخل دستگاه قرار دهيد) حاوي ماده مرجع و خالي(
  .ميلي ليتر بر دقيقه در محيط دستگاه جريان دهيد 50گاز نيتروژن را با سرعت  8-1-2
  :برنامه دمايي ذيل را اجرا كنيد  8-1-3 

                                                           
١- Pan. 
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درجه  165تا  145سيوس  بر دقيقه و از  درجه سل 10درجه سلسيوس  با سرعت  145گرمادهي از دماي اتاق تا : اينديم 
  .سلسيوس  با سرعت يك درجه سلسيوس  بر دقيقه 

درجه  240تا  220درجه سلسيوس  بر دقيقه واز 10درجه سلسيوس  با سرعت  220گرمادهي از دماي اتاق تا : قلع 
  .سلسيوس با سرعت يك درجه سلسيوس  بر دقيقه 

  .ص براي كاليبراسيون استفاده كنيداز سرعت هاي حرارت دهي مشخ _يادآوري 
درجه سلسيوس به ترتيب براي  231/97و  63/156برنامه نرم افزاري كاليبراسيون دما را براي تنظيم نقطه ذوب در  8-1-4

  ).2و1مطابق شكل (نقطه ذوب ماده مرجع ،جائيكه امتداد پيك، خط پايه را قطع مي كند، مي باشد. اينديم و قلع، تنظيم كنيد
 ون زمان القاء اكسايشآزم 8-2

ظرف حاوي  8-2-1
را در  آزمونه و ظرف مرجع 

محل مخصوص، 
داخل دستگاه قرار 

  .دهيد
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
دقيقه اجازه دهيد نيتروژن قبل از شروع چرخه حرارتي جريان يابد تا گازهاي باقيمانده از قبل، كاملاٌ حذف  5بمدت  8-2-2

 200از دماي اتاق تا ) ميلي ليتر بر دقيقه  50±5تحت جريان گاز نيتروژن با دبي (نه برنامه حرارت دهي معمول آزمو. گردد
  .درجه سلسيوس بر دقيقه مي باشد 20با سرعت گرمادهي  درجه سلسيوس

 DSCدمانگاشت -١شكل
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دقيقه تا رسيدن به تعادل در دماي  5زمانيكه دما به حد تعيين شده رسيد، گرمادهي را قطع كنيد و نمونه را بمدت  8-2-3
  .شده، در همان وضعيت نگهداريدتعيين 

ثبات را روشن كنيد اگر دستگاه گرماسنج روبشي تفاضلي مورد استفاده، داراي خاصيت برقراري سيستم همدما نيست، مطابق 
  .پيوست الف عمل كنيد

يان را ثبت ميلي ليتر بر دقيقه جريان دهيد مقدار دقيق سرعت جر 50±5پس از ايجاد تعادل، گاز اكسيژن را با دبي  8-2-4
  .بعنوان زمان صفر آزمون تلقي مي گردد) مرحله قطع نيتروژن و ورود اكسيژن(اين مرحله .. كنيد

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
اگر )  3رجوع شود به شكل . (دقيقه بعد از مشاهده پيك منحني گرمازا ادامه دهيد 2عمليات همدما را تا حداقل  8-2-5

  .ات ارائه شده نمونه باشد، آزمون را خاتمه دهيدزمان به دست آمده مطابق مشخص
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  .در صورت پايان آزمون، مجدداٌ نيتروژن را برقرار كرده و تجهيزات را تا رسيدن به دماي اتاق سرد كنيد 8-2-6
زمون دو دوبار تكرار اما بمنظور گزارش ميانگين مقادير، حداقل هر آ. تعداد دفعات آزمون توسط كاربر تعيين مي گردد 8-2-7

  .مي گردد
  
 500براي اين منظور تحت دماي . (سل دستگاه گرماسنج روبشي تفاضلي را از هر گونه مواد زائد پاك و تميز كنيد 8-2-8

  .دقيقه، هوا يا اكسيژن را جريان دهيد 5درجه سلسيوس به مدت 
  

  بيان نتايج و گزارش آزمون              9
  )تجزيه و تحليل دمانگاشت( بهنحوه محاس     9-1     9-2

داده هاي بدست آمده از طريق سيگنال جريان حرارتي، بصورت نمودار جريان گرمايي در مقابل تغييرات زمان  9-1-1
  .ترسيم مي گردد

  .بگونه اي تقسيم بندي مي گردد كه تحليل بتواند به آساني صورت پذيرد) ها X(محور افقي  _يادآوري 
ه سمت شروع واكنش گرمازا امتداد دهيد و همزمان از شيب پيك گرمازا خطي ترسيم كنيد تا يكديگر خط پايه را ب  9-1-2

  .را قطع كنند
  .دقيقه از زمان صفر تا نقطه تقاطـع، اندازه گيـري كنيد ±1/0را با دقتزمان القاء اكسايش   9-1-3
  ).4به شكل رجوع شود (
اندازه گيري زمان اكسيداسيون است اما انتخاب تانژانت مناسب با شيب  روش تانژانت، روش ترجيح داده شده براي 9-1-4

پيك هاي گرما زا با برآمدگي هاي تيز . (ممكن است مشكل باشد. خط گرمازا در صورتيكه پيك گرمازا داراي برآمدگي باشد
  ).ممكن است در حالتيكه اكسيداسيون كند باشد رخ دهد
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  شتعيين زمان القاء اكساي -4شكل 
  
  
  

براي اين منظور، خط پايه موازي . را بكار بريد 1چنانچه انتخاب خط پايه مناسب مسير نباشد روش افست _2يادآوري 
محل تقاطع اين ) نزديكترين خط به خط پايه.(وات برگرم بالاي خط پايه ترسيم كنيد05/0با خط پايه اولي در حدود 

مي گردد وفاصله بين اين نقطه تا  نقطه زمان صفر، زمان القاء  خط با سيگنال گرمازا بعنوان آغاز اكسايش محسوب
  .اكسايش محسوب مي گردد

  
  گزارش آزمون   9-3

  :گزارش آزمون بايد شامل موارد زير باشد 
 مشخصات نمونه 9-2-1

 )جنس ظرف(نوع ظرف آزمونه 9-2-2

 )روش متداول يا روش افست(محدوده دمايي آزمون  9-2-3
                                                           
1-Offset 
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 )سه رقم اعشاربا (متوسط زمان القاء اكسايش بر حسب دقيقه 9-2-4

  .شماره استاندارد ملي ايران كه بر اساس آن آزمون انجام مي شود 9-2-5
  .تاريخ انجام آزمون      9-2-6
  

  
  پيوست الف

  روش اجراي آزمون در حالت غير همدما
  )الزامي(

زمان القاء  قابليت كنترل دما در شرايط همدما را نداشته باشد، روش اجرايي زير براي تعيين DSCچنانچه تجهيزات   -1 
  .بكار مي روداكسايش 

تا رسيدن  ميلي ليتر بر دقيقه از دماي اتاق 50±5برنامه حرارتي را تحت جريان گاز نيتروژن يا بي اثربا سرعت  1-1
  .اجرا و منحني دمايي را ثبت كنيد درجه سلسيوس 200±2دماي به 

دقيقه بعد از اجراي مرحله اول  5، به مدت تي را تا رسيدن آزمونه به حالت تعادلي در دماي مورد نظربرنامه حرار 1-2
 .درجه سلسيوس ثبت كنيد ±1/0در دماي ثابت نگهداشته و درجه حرارت را با دقت

اين لحظه جايگزيني، به عنوان . بلافاصله پس از ثابت شدن دما،جريان اكسيژن را با همان سرعت جايگزين كنيد 1-3
 .زمان صفر تلقي مي گردد

منحني به دست آمده را ثبت و سپس آزمون .يقه بعد از مشاهده پيك گرمازا ادامه دهيددق 2عمليات همدما را تا  1-4
 ).3شكل . (را متوقف كنيد

درجه سلسيوس از دماي تنظيم شده  ± 2درجه حرارت همدماي اين دو آزمون نبايد بيشتر از.آزمون را تكرار كنيد 1-5
 ).درجه سلسيوس 200±2براي مثال (تفاوت داشته باشد 

پايه را به سمت پيك واكنش گرمازا امتداد دهيد وهمچنين شيب پيك گرمازا را ادامه داده تا امتداد سپس خط   1-6
از نقطه صفر آغازين را اندازه گيري  دقيقه ±1/0زمان القاء اكسايش با تقريب ). 4شكل (خط پايه را قطع كند 

 ).4مطابق شكل . (زمان القاء اكسايش را درمقابل دما ترسيم كنيد. كنيد

  
  
  
  

  
  پيوست ب

  آماده سازي محفظه هاي مسي و ظروف 
  )الزامي(
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ميلي متر ببريد با استفاده از يك پانچ  1/0ميلي متر را از يك نوار مسي نرم با ضخامت  10صفحه دايره اي با قطر  -1
  .در آوريد) ظرف آزمونه(،صفحه مسي را به شكل يك محفظه خالي

 9/6تا  6/6قطر ظرف شكل داده شده بايد از . هيه شده، بايد صاف و مستقيم باشدميلي متر از ديواره ظرف ت 8/1تا  5/1 
  .لبه هاي ناصاف را سوهان كنيد. ميلي متر باشد

  اكسايش ظروف مسي -2
. ثانيه، پوشش اكسيده مس تازه روي محفظه مسي فراهم كنيد 10تا  5با قرار دادن هرظرف درون شعله گاز بمدت  2-1
سپس محفظه را از شعله ). روي شعله حركت دهيد تا از يكنواخت بودن پوشش اكسيدمس  مطمئن شويدظرف را به آرامي (

  .ثانيه سرد كنيد 30دور نموده و تا رسيدن به دماي اتاق تقريباٌ به مدت 
  چربي زدايي از محفظه آلومينيمي  -3
سپس . دقيقه قرار دهيد 30هگزان بمدت محفظه ها و درپوش ها را در يك حلال با نقطه جوش پايين نظير سيكلو   3-1

  .آنها را خشك كنيد درجه سلسيوس  50تا  40آنها در آون با جريان هوا در دماي 
  
  

  پيوست ج
  يكنواخت سازي آزمونه 

  )الزامي(
  

، القاء اكسايش بمنظور حداقل رساندن اختلاف در پراكندگي افزودني ها و پايدار كننده ها، در آزمون تعيين زمان    -1
  .رئومتر با قابليت مخلوط كردن براي اين منظور مناسب مي باشد. مكن است يكنواخت سازي نياز باشدم

درجه  160تا  150راديان بر دقيقه در يك محفظه با دماي  60دقيقه در رئومتر با سرعت  10هر نمونه بايد بمدت     -2
در طي عمليات همگن سازي . ن همگن شوددرجه سلسيوس  براي پلي پروپيل 190تا  180سلسيوس براي پلي اتيلن و

 .جهت جلوگيري از اكسايش يا تخريب افزودني ها و پليمر بايد جريان نيتروژن برقرار باشد

دقيقه همگن سازي،آنرا با آب سرد يا نيتروژن مايع سرد كنيد سپس توسط قالبگيري فشاري نمونه را بصورت  10پس از  -3
 .ورق شكل دهي كنيد
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