
  
  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 وين وتد 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 
توجه به شرايط توليدي، فني و فن آوري  وبالوبيت ها و مصالح ملي است كه استانداردهاي ملي، در جهت مط
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توليدكنندگان ،مصرف كنندگان، بازرگانان، : و نفع شامل حقحاصل از مشاركت آگاهانه و منصفانه صاحبان 
پيش نويس استانداردهاي ملي جهت نظرخواهي .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
 تعيينا رعايت ضوابط استانداردهايي كه توسط مؤسسات و سازمانهاي علاقمند و ذيصلاح و ب 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

كه توسط مؤسسه تشكيل ميگردد به تصويب مربوط  مليتدوين و در كميته )) 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 استفـادهتانداردهـاي بين المـللي و صنعتي جهان و اس
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  تصويباي بعضي از استانداردها را با ملاحظات زيست محيطي و اقتصادي، اجر

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

زمينه  درخـدمات سازمانها و مؤسسات فعال اطـمينان بخـشيدن به استفاده كنندگـان از  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  قرارارزيابي  ضوابط نظام تأييد صلاحيت ايران مورد

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 
  .ي از ديگر وظايف اين مؤسسه مي باشدمل استانداردهاي
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روش گرماسنجي روبشي  به تعيين درجه خلوص-پليمرها «استاندارد  كميسيون
 »تفاضلي

 نمايندگييا  سمت    رئيس

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

    اعضاء 

 مازندران استانو تحقيقات صنعتي كل استاندارد  اداره        )شيمي تجزيه ليسانسفوق (ركسانا اميدواري،

 )مهندسي پليمرليسانسفوق (   شكراللهي،فاطمه
  پليمر و پتروشيمي ايران پژوهشگاه

 )مهندسي پليمر ليسانسفوق (سودابهشكيبا،
  واحد تحقيق و توسعه.توليدي تهران كارخانجات

 )شيمي فيزيكليسانسفوق ( نيا،فرزانهطبري
  ات صنعتي استان مازندراناستاندارد و تحقيق كل اداره

 )محضليسانس شيمي(لنگرودي،سانازنوحي
مازندران    استانكل استاندارد و تحقيقات صنعتي  اداره       

 دبير
  

 )ليسانس مهندسي پليمر(عظمت  سري،سيدهقلعهميري
  و تحقيقات صنعتي استان مازندران         استانداردكل  اداره

  
  گفتار پيش

بوســــيله كميسيون فني صنايع  كه» گرماسنجي روبشي تفاضلي روش به تعيين درجه خلوص-پليمرها « اسـتانـدارد

كميته ملي استاندارد شيميايي و پليمر مورخ  جلسهتدوين شده و دردويست و نود و هفتمين   وشيميايي و پليمر تهيه 

 اسـتانداردقانون اصلاح قوانين و مقررات موسسه  3گرفته است، اينك به استناد بند يك ماده  قرارتصويب مورد  5/12/1382

  .مي شود منتشربه عنوان استانداردملي ايران  1371و تحقيقات صنعتي ايران مصوب بهمن ماه 

استانداردهاي ملي  خدمات،لوم و همگامي و هماهنگي با تحولات و پيشرفتهاي ملي و جهاني در زمينه صنايع، ع حفظ براي

براي اصلاح ياتكميل اين استاندارد ارائه شود، در  كهايران در مواقع لزوم تجديدنظر خواهد شد و هرگونه پيشنهادي 

بنابراين براي مراجعه به استانداردهاي ملي ايران بايدهمواره از آخرين . گرفت خواهدتجديدنظر بعدي مورد توجه قرار 

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

  . صنعتي و پيشرفته هماهنگي ايجاد شود كشورهاياستاندارد و استانداردهاي بين المللي و استاندارد ملي 

  :دارد به كار رفته به شرح زير استمĤخذي كه براي تهيه اين استان و منبع

  

1 – ASTM  E 928  1989 –  Test Method for Mol Percent Purity  by               Differential 

Scanning Calorimetry                                                                  
 
 

  1شي تفاضليتعيين ميزان خلوص به روش گرماسنجي روب-پليمرها
 

  :هدف و دامنه كاربرد        1

اين استاندارد . تفاضلي مي باشد _تعيين خلوص پليمر با استفاده از سيستم گرماسنج روبشي  هدف از تدوين اين استاندارد    

وش همچنين اين ر.تفاضلي هستند كاربرد دارد _براي پليمرهايي كه داراي نقطه ذوب مشخص در دستگاه گرماسنج روبشي 

  .استوار است  2اين روش برتئوري وانت هوف.را داراست قابليت كاربرد در كنترل كيفيت، تحقيق و ارزيابي محصول

  
  مراجع الزامي        2

بدين ترتيب آن . تاندارد به آن ها ارجاع داده شده استــمدارك 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 شودـاندارد مي از اين استئمقررات جز
رد آخرين ـكان كاربـمعهذا بهتر است كاربران ذينفع اين استاندارد، ام. دي اين مدارك مورد نظر اينستــنظرهاي بع

يا / راجع بدون تاريخ چاپ و ــدر مورد م. دــنررسي قرار دهـاصلاحيه ها و تجديدنظرهاي مدارك الزامي زير را مورد ب
  . 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

  .اسايي راهنماي آناليز و شن -پليمرها 1383، سال 7185استاندارد ملي ايران    2-1

  تعيين ميزان آنتالپي ذوب و تبلور به روش گرماسنجي روبشي تفاضلي -پليمرها 1383، سال 7189استاندارد ملي ايران   2-2

                                                           
1- Differential Scanning Calorimetry (DSC) 
2-Van’t Hoff Theory. 
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  اصول روش        3

اين روش شامل ذوب كردن آزمونه تحت شرايط برنامه ريزي شده است كه در آن جريان گرمايي ورودي يا خروجي     

سطح . سطح زير پيك گرماگير اغلب بعنوان آنتالپي ذوب اندازه گيري مي گردد. ثبت مي گرددبصورت تابعي از زمان 

درصد از  50تا  10قسمت تقسيم مي گردد كه در حدود  10معمولاٌ به (زير منحني سپس به چند قسمت تقسيم مي شود 

ت، با بررسي ميزان انحراف منحني در اين تقسيم بندي هر ناحيه جزئي بيانگر يك دماس). كل ناحيه را تشكيل مي دهد

  .ذوب از خط راست مقدار ناخالصي نمونه تعيين مي گردد

يا در ،درصد مولي باشد 5/98چنانچه ميزان خلوص ماده اصلي تشكيل دهنده تركيب يا آميزه كمتراز -1يادآوري

ش نتايج غير منطقي ارائه مي درصد آنتالپي ذوب واقعي تجاوز نمايده اين رو 20صورتيكه مقدار آنتالپي افزايشي از 

  .كند

  .تكرار پذيري اين روش با كاهش ميزان خلوص نمونه كاهش مي يابد -2يادآوري

  

  آماده كردن آزمونه  4

نمونه بايد از نواحي مختلف انتخاب گردد و سپس با يكديگر . آزمونه ها بصورت مايع يا جامد، بايد كاملاٌ همگن باشد 4-1

بطور مثال براي انتخاب آزمونه از محتوي يك مخزن، ابتدا مخزن . دست آمده آزمونه تهيه شودتركيب شده و از مخلوط به 

مقدار يك تا سه ميلي گرم آزمونه براي هر آناليز مورد . را كاملاٌ تكان دهيد ،پس از همگن ساختن آن، نمونه برداري كنيد

  .منظور جلوگيري از هرگونه تغيير در آزمونه نگهداري كنيدنمونه را در دسيكاتور قرار دهيد و در دماهاي پائين ب. نياز است

  .در مورد نمونه هاي مايع از نيتروژن مايع جهت انجماد آن استفاده كنيد -1يادآوري

. فيزيكي يا مكانيكي كه سبب تغيير شيميايي در آزمونه مي گردد، خودداري كنيد 1عمل آوري)پرداخت(از هر گونه  4-2

نمونه جهت كوچك نمودن اندازه آزمونه، اغلب منجر به تغيير در نتايج گرماي ناشي از اصطكاك مي  براي مثال، خرد كردن(

  ).شود

                                                           
1-Treatment 
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  برسنجش              5

مواد مرجع . انجام مي شود ASTM E968 .....و2. برسنجيدن دستگاه برطبق استانداردهاي ملي ايران به شماره  5-1

مواد مرجع جهت برسنجش بيان گرديده اند  _1ذوب در جدول مناسب جهت تعيين خلوص و محدودة دمايي نقطه 

:   

  

  مواد مرجع جهت كاليبراسيون _1جدول 

 )ژول بر گرم(آنتالپي ذوب   )درجه سلسيوس(ذوب دماي ماده مرجع

 18/80 75/29 گاليم

 4/147 37/122 اسيد بنزوئيك

 4/28 63/156 اينديم

 22/59 97/231 قلع

 16/23 5/327 سرب

 0/112 58/419 روي

  وسايل لازم      6
سليسوس بر درجه  7/0تا  3/0، با قابليت برنامه ريزي جهت افزايش دما با سرعت  تفاضلي _گرماسنج روبشي دستگاه  6-1

  . دقيقه

دستگاه فوق بايد بطور خودكار،قادر به ثبت اختلاف بين جريان گرمايي آزمونه و جريان گرمايي ماده مرجع را بصورت     

درصد   1دقت جريان گرمايي دستگاه بايد در حد . بايد ارتباط منطقي بين دما و زمان برقرار باشد. عي از زمان باشدتاب

  .باشد

  .درصد  1يا ابزار مناسب ديگري براي تعيين نواحي مورد نظر با دقت حدود ، 1رسام 6-2 
                                                           

.يدمراجعه آن ASTM E967,968  تا تدوين استاندارد ملي ايران به -٢   
1-Planimeter 

www.p
ar

se
th

yle
ne

-k
ish

.c
om



  .جنس آلومينيم يا موادي كه داراي هدايت حرارتي بالا باشند و با آزمونه واكنش ندهند از ظرف آزمونه، 6-3

  يا گازهاي بي اثر ديگر نيتروژن، 6-4

  .ميلي گرم 01/0با دقت توزين  ترازو، 6-5

   روش اجراي آزمون    7

ردد لذا كاربر بايد ملاحظات بخارات سمي و خورنده ممكن است در طي فرايند گرما دهي از آزمونه متصاعد گ - يادآوري 

  .ايمني مناسب رارعايت كند

درجه  425ظرف آزمونه را در متيلن كلريد و يا استون و يا حلال مناسب ديگر شستشو دهيد و سپس در دماي  7-1

  .سلسيوس بمدت يك دقيقه حرارت دهيد

  .ظرف آزمونه را پس از خنك شدن در دسيكاتور تا زمان استفاده نگهداري كنيد 7-2

  .ميلي گرم را در ظرف آزمونه كه از قبل تميز شده است توزين كنيد 01/0مقدار يك تا سه ميلي گرم آزمونه را با دقت  7-3

فضاي آزاد بين آزمونه و درپوش را . تحت شرايط محيطي، ظرف آزمونه را نسبت به محيط اطراف كاملاٌ درزبندي كنيد 7-4

  .درپوش به حداقل برسانيدبمنظور جلوگيري از تصعيد بر روي بدنه 

  .سانتي متر مكعب در دقيقه در دستگاه برقرار كنيد 25تا  15جرياني از نيتروژن خشك با دبي  7-5

  .درجه سليسوس ثابت كنيد 25ظرف حاوي آزمونه را در محل مخصوص در دستگاه قرار داده و دما را در  7-6

  .يقه را اعمال كنيددرجه سليسوس بر دق 7/0تا  3/0سرعت گرمادهي بين  7-7

  .ثبت كنيد)  6-2-8بند (درجه سلسيوس، بالاتر از دماي شروع آزمون  5آزمونه را تحت حرارت قرار داده و داده ها را از  7-8

  .داده الزامي است 200در ناحيه ذوب ثبت حداقل  - يادآوري 

، محفظه يا نگهدارنده آزمونه را )1در بند (زير مطابق يادآوري. (نمونه را بعد از كامل شدن عمليات مجدداٌ توزين كنيد 7-9

داده هايي كه  جرم از دست رفته در آنها بيشتر از يك درصد باشد را حذف ). بررسي كنيد كه چيزي از آن جدا نشده باشد

  .كنيد
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  عوامل مؤثر در ايجاد خطا - يادآوري 

، لذا تعيين نوع ناخالصي مفيد نبوده و صرفاٌ بسياري از ناخالصي ها ممكن است سبب گسترده شدن محدودة ذوب گردد -1

  .ميزان درصد خلوص مولي قابل اندازه گيري است

هوف  _تئوري وانت (بر اساس تئوري محلول ايده ال )پليمر پايه(ناخالصي محلول، در مذاب ماده اصلي تشكيل دهنده  -2

  .توصيف مي شود)

مطالعه . ير واضح و مشخص در محدودة دمايي مورد نظر باشدماده اصلي تشكيل دهنده بايد داراي يك پيك گرما گ -3

  .ميكروسكوپي مذاب و جامد اطلاعات بيشتري راجع به ناخالصي موجود در نمونه ارائه مي دهد

در بعضي از نمونه ها ممكن است وجود هوا در طي چرخه حرارتي سبب واكنش نمونه شود كه به جابجايي نقطه  -4

در اين موارد، نمونه توسط  جريان گاز بي اثر نسبت به حضور .  شود  منجر مي) اي اندازه گيري شده تغيير در داده ه(انتقال

  .هوا آب بندي مي شود

از آنجاكه در بعضي از نمونه ها، ناحية ذوب به ناحيه تخريب آزمونه نزديك است، دقت كافي جهت تمايز  اين دو بايد  -5

  .اعمال شود

همچنين آزمونه بايد .بايد از همگن بودن آن اطمينان حاصل كنيد) در حد ميلي گرم(ار كم آزمونه با توجه به مقادير بسي -6

  .نماينده واقعي نمونه باشد

  .تصعيد منجر به تغيير گرماي مصرفي مي گردد و شايد در اجزاء سازنده نيز تغيير ايجاد نمايد -7

نيد، بدين منظور پس از هر آزمون ظرف آزمونه را از نظر وجود قبل از هر آزمون از تميزي ظرف آزمونه اطمينان حاصل ك -8

  .بلور بررسي كنيد

 بيان نتايج و گزارش آزمون   8
  روش محاسبه 8-1
  .)ABCA(محاسبه و اندازه گيري كنيد 1سطح كل زير پيك ذوب را مطابق شكل  8-1-1
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  .تقسيم كنيد) ايه تا منحني ذوباز خط پ(قسمت  10را به حداقل  (ABCA)ناحيه  8-1-2
  :سطح هر جزء را اندازه گيري كنيد و كسر سطحي هر جزء را نسبت به كل سطح مطابق فرمول زير محاسبه كنيد  8-1-3

                                                                                                  
ABCA

ADEA
F   

F   :كسر سطحي هر جزء  
ADEA :سطح يك جزء 

ABCA :سطح كل زير پيك  
  
  .درصد سطح كل را در نظر بگيريد 50تا  10فقط اجزاء بين   8-1-4
  .به روش زير تعيين كنيد ،را براي هر جزء داراي دماي ذوب FTدماي 8-1-5
  )2شكل . (هيدنمونه مرجع اينديم را در شرايط آزمونه قرار د 8-1-6
  
  
  
  
  
  

پيك ذوب مرجع  -٢شكل 
)(

شيب ناگهاني ناشي 
 از ذوب اينديم

شيب

ميلي  ۵

ميلي ٠/١

دقي٢

گ
ا
م
ر
گ
ر
ي

م
ر
گ
ز
ا

ا
 
ن
ا
ي
ر
ج

ي
ت
ر
ا
ر
ح

 

 )دقيقه(زمان                                
 منحني ذوب -١شكل                          

C            

A                 G      D          B 

E           
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  )1رجوع شودبه شكل.(روي خط پايه وصل كنيد Gو از آنجا به  Eتا نقطه  Cيك خط از نقطه  8-1-7

ممكن است . در اين روش، تعداد تقسيم بندي ها اهميت زيادي دارند. ذوب مي گردد ADEAدمايي است كه جزء  Gنقطه 
  .ناديده گرفته شود)ون تأثير فاحش روي محاسبه خلوصبد(دماي مطلق بوسيله تعدادي از دماها

  ).3رجوع شود به شكل .( نمودار دما بر حسب معكوس جزء ذوب شده را رسم كنيد 8-1-8
  .دليل رفتار غير خطي بدليل وجود اغتشاش قابل ملاحظه است 8-1-9

  .به صورت خط مستقيم ترسيم گردد قابل محاسبه است 2كه توسط معادله   xمنحني مي تواند با استفاده از عدد ثابت
                                                         

xADEA

xABCA

F 



  2معادله :     1

،از طريق اين معادله
F

 برحسب Tرا حساب كنيد و نمودار 1
F

  .سيم كنيدرا مجدداٌ تر 1

بر حسب 0Tرا آنقدر تغيير مي دهيم تا زمانيكه خط ترسيم  xعدد ثابت
F

  .به صورت خط راست درآيد 1
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

0        2           4          6          8      10 

داده هاي 
ل ا

تصحيح 
ناسب

0T

(K)T

1/F 

به  F/1 نحوه ترسيم -٣شكل       
خل ن ت نظ

تصحيح نا 
ناسب

تصحيح نا 
ناسب
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و ضريب 0Tشيب وعرض از مبدا كه به ترتيب   8-1-10

F

. محاسبه كنيد، و در رابطه زير قرار دهيد مي باشدرا 1
  .را ترسيم كنيد)دماي ذوب (FTخط

                                                                                   0

1
)( T

F
SlopeTF   

  :ه كنيدبا استفاده از معادله زير، جزء مولي ناخالصي را محاسب 8-1-11

2x:              جزء مولي ناخالصي
2

0

2 )(
RT

H
Slopex f

  

   R:  ثابت گاز ها كه برابر است با
Kmol

J

.
314.8 

FH  : جزء اصلي محلول) ژول بر مول(گرماي ذوب 

0T :ب درجه كلويننقطه ذوب جزء خالص بر حس 

  .خلوص از طريق ميزان ناخالصي بر حسب درصد بيان مي گردد  8-1-12
  .با استفاده از كامپيوتر كليه مراحل بالا قابل انجام است  8-1-13
  گزارش آزمون   8-2

  :گزارش بايد شامل موارد زير باشد 
  .كليه مشخصات مواد آزمون شامل نام توليد كننده و منبع 8-2-1
  ات وسايل و دستگاه مورد استفادهمشخص 8-2-2
نمودار  8-2-3

F

  .و توصيف هر نوع تصحيح جهت ترسيم خط مستقيم 1
  ميزان خلوص برحسب درصد مولي 8-2-4
يوس و برحسب درجه سلس)0T(متوسط عدددر نظرگرفته براي آنتالپي ذوب برحسب ژول و دماي ذوب ماده خالص 8-2-5

  كلوين
نظير عدم همگن بودن ، تغيير در رنگ يا ظاهر آن پس از : هر خاصيت غير معمول كه در آزمونه مشاهده شود 8-2-6

  .آزمون
  .شماره استاندارد ملي ايران كه بر اساس آن آزمون انجام مي شود 8-2-7
 تاريخ انجام آزمون 8-2-8
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