
  
  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 
توجه به شرايط توليدي، فني و فن آوري  وباي ملي، در جهت مطلوبيت ها و مصالح ملي است كه استانداردها
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تعيين ميزان  آنتالپي ذوب و تبلور به روش - يمرهاپل     
روش آزمون-گرماسنجي روبشي تفاضلي   
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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 
www.p  .ملي از ديگر وظايف اين مؤسسه مي باشد استانداردهاي
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روش گرماسنجي روبشي  به و تبلور ذوب  نتالپيآ تعيين -پليمرها «كميسيون استاندارد 

  »تفاضلي
 سمت يا نمايندگي        رئيس 

مهندسي دكتري (ميرمحمد صادقي،گيتي
 )پليمر

دانشگاه صنعتي اميركبير،دانشكده مهندسي 
 پليمر

  عضاء  ا 

فوق ليسانس شيمي (اميدواري، ركسانا
 )تجزيه

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي        
 استان مازندران

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

واحد تحقيق و .كارخانجات توليدي تهران  مهندسي پليمرس ليسانفوق ( سودابه، شكيبا
  توسعه

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي   )فيزيكفوق ليسانس شيمي (طبري نيا،فرزانه
  استان مازندران

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي   )محضمي يليسانس ش(نوحي لنگرودي،ساناز
  استان مازندران       

    دبير

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي           ) ليسانس مهندسي پليمر(    ميري قلعه سري،سيده عظمت
  ازندران    استان م
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  پيش گفتار
فني صنايع كميسيون  بوسيلهكه » به روش گرماسنجي روبشي تفاضلي تعيين آنتالپي ذوب و تبلور-پليمرها «اسـتانـدارد 

خ شيميايي و پليمر مور لي استانداردجلسه كميته م دويست و نود و هفتمين تهيه و تدوين شده و درشيميايي و پليمر 
قانون اصلاح قوانين و مقررات موسسه اسـتاندارد  3مورد تصويب قرار گرفته است، اينك به استناد بند يك ماده  5/12/1382

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

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

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

اردهاي ملي ايران بايدهمواره از آخرين بنابراين براي مراجعه به استاند. تجديدنظر بعدي مورد توجه قرار خواهد گرفت

  . تجديدنظر آنها استفاده كرد

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

  . ي ايجاد شوداستاندارد و استانداردهاي بين المللي و استاندارد ملي كشورهاي صنعتي و پيشرفته هماهنگ

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

 

1 – ASTM  D 3417: 1999 –  Test Method Enthalpies of Fusion and                   

Crystallization of Polymers by Differential Scanning Calorimetry(DSC)                             

                 

  
 

 پليمرها به روش گرماسنجي روبشي تفاضلي 1تعيين  ميزان آنتالپي ذوب و تبلور -پليمرها
 

  هدف و دامنه كاربرد       1
هدف از تدوين اين استاندارد ارائه روشي براي تعيين گرماي ذوب و گرماي تبلور پليمرها به روش گرماسنجي روبشي     

و يا قطعات شكل دهي شده  60اين استاندارد براي مواد پليمري بصورت پودر وگرانول با مش كمتر از . تفاضلي مي باشد
  .همچنين اين روش در كنترل كيفيت، كنترل فرايند و تحقيق بكار مي رود. پليمري كاربرد دارد

  
                                                           
1 -Crystalization 
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  مراجع الزامي 2
بدين ترتيب آن . آن ها ارجاع داده شده استتاندارد به 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

يا / راجع بدون تاريخ چاپ و ــدر مورد م. دــررسي قرار دهنـلاحيه ها و تجديدنظرهاي مدارك الزامي زير را مورد باص
  . 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:  7185اندارد ملي ايراناست 2-1
  

  اصول روش 3
اين روش شامل گرمايش و سرمايش آزمونه با سرعت مشخص، تحت جريان گاز با دبي معين مي باشد كه در آن سطح     

با سطح زير پيك ماده تعريف شده ماده مورد آزمون )در فرايند ذوب(و پيك گرماگير ) در فرايند تبلور(زير پيك گرمازا 
  .استاندارد مقايسه مي گردد

  .نمونه استاندارد بايد تحت كليه شرايط آماده سازي كه براي آزمونه صورت گرفته است قرار گيرد _يادآوري 
  

  تهيه آزمونه 4
  تهيه آزمونه از نمونه هاي پودري و يا به شكل گرانول    4-1

اندازه به دليل اصطكاك، آرايش يافتگي و يا هر دو اغلب اثرات حرارتي خاصي  پودر كردن و يا خرد كردن جهت كاهش
به دنبال دارد و تاريخچه حرارتي آزمونه را تغيير مي دهد لذا بايد تاريخچه حرارتي آزمونه دقيقاً در گزارش آزمون قيد 

ه و سپس توسط اسپاتول با فشار، براي نمونه هاي پودري، وزن مناسبي از پودر را داخل ظرف آزمونه قرار داد. گردد
  .فضاي خالي بين ذرات را حذف كنيد

  تهيه آزمونه از قطعات قالب گيري شده     4-2
  .نمونه رابا تيغ به ابعاد دلخواه و مناسب ببريد بطوريكه وزن مناسبي از آزمونه جهت بررسي بدست آيد

  تهيه آزمونه از فيلم و ورق    4-3
عمل كنيد و براي فيلم هاي نازكتر، توسط گردبر كه  2-4ميلي متر، مطابق بند  04/0براي فيلم هاي ضخيمتر از 

  .متناسب با ظرف آزمونه باشد فيلم را ببريد
  
  برسنجش       5
  .صورت مي گيرد ..... 1برسنجش دستگاه گرماسنج روبشي تفاضلي مطابق استاندارد ملي ايران  شماره    5-1

  
  

                                                           
 .ه آنيدمراجع  ASTM E968تا تدوين استاندارد ملي ايران به -١
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  وسايل لازم    6

  :اه گرماسنج روبشي تفاضلي شامل دستگ  6-1
 - 150جهت فراهم كردن گرما يا سرماي يكنواخت با سرعت معين تحت دماي ثابت در محدوده دمايي از ) ها(كوره 6-1-1
  .درجه سلسيوس 600تا 
  .درجه سلسيوس 01/0دماسنج با قابليت اندازه گيري دماي آزمونه با دقت  6-1-2
جهت اندازه گيري اختلاف درجه حرارت بين آزمونه و نمونه مرجع با دقت يك  )تفاضلي(حسگر ديفرانسيلي  6-1-3

  .ميكرووات
 5ميلي ليتر بر دقيقه و دقت  50تا  10حفظ محيط آزمون به گونه اي كه گاز بي اثر با دبي  محفظه بسته جهت 6-1-4

  .درصد در آن جريان داشته باشد
چناچه اثرات رطوبت تحت بررسي . درصد، بكار مي رود 99روژن، آرگون يا هليم، با خلوص بيشتر از معمولاً نيت _يادآوري 

  .است، از گاز خشك در دماي محيط استفاده مي گردد
تا  5/0كنترل كننده دما، كه قابليت برنامه ريزي براي كوره در محدوده دمايي انتخاب شده و سرعت تغيير دمايي   6-1-5

  .درجه سلسيوس بر دقيقه را دارا باشد 1/0وس بر دقيقه، با دقت درجه سلسي  20
ثبات، جهت ثبت رفتار جريان گرمايي،وسيله يا ابزار فوق ممكن است ديجيتالي يا آنالوگ باشد و قادر به ثبت و   6-1-6

  .جريان حرارتي باشد) سيگنال(نمايش هر نوع عكس العمل 
  .جهت جمع جبري مساحت زير پيك و پردازش نمودار، ر مناسبنرم افزا  6-1-7
ماده مرجع خنثي باشد  و ، كروزه و يا بوته چيني و يا شيشه اي كه نسبت به آزمونه1نظير صفحات، ظروف آزمون 6-1-8
  .و داراي ساختار و شكل مناسبي جهت نگهداري آزمونه و نمونه مرجع باشد) واكنش انجام ندهد(
درجه   20تا 5/0ده ، باقابليت خنك كردن بمنظور كاستن دما از دماي بالا به دماي دلخواه با سرعــت سرد كنن 6-1-9

  .سلسيوس بر دقيقه
  .ميكروگرم 10ميلي گرم و دقت 100ترازوي دقيق با ظرفيت حداقل  6-1-10
  

 روش اجراي آزمون     7

  
چنانچه از مقادير ديگري از آزمونه استفاده گردد بايد (ميكروگرم توزين كنيد  10با دقت  ميلي گرم آزمونه را 10تا  5    7-1

  ).در گزارش آزمون قيد گردد
  .ميلي ليتر بر دقيقه جريان دهيد 50تا  10گاز بي اثر را با دبي  7-2
درجه سلسيوس زير نقطه  50درجه سلسيوس بر دقيقه تحت گاز بي اثر از  10عمليات گرمادهي آزمونه را با سرعت    7-3

. درجه سلسيوس بالاي نقطه ذوب آزمونه و يا تا دمايي كه اثر تاريخچه حرارتي را حذف مي شود، اجرا كنيد 30ذوب تا
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زمان قرار گرفتن در معرض . انتخاب دما و زمان وقتيكه اثر آنيلينگ مورد مطالعه قرار مي گيرد بسيار بحراني مي باشد
  .قل برسانيددماهاي بالا را به حدا

گزارش ( .سرعت هاي دمايي ديگري نيز ممكن است استفاده گردد، اما بايد در گزارش آزمون قيد گردد _1يادآوري 
  ).آزمون بر مبناي سرعت هاي دمايي عملياتي مفهوم پيدا مي كند

  ).3-2-6(دقيقه در همان حالت نگهداريد  10دما را به مدت       7-4
درجه سلسيوس بر دقيقه آن را سرد  10درجه سلسيوس زير پيك دماي تبلور با همان سرعت  50سپس حداقل تا     7-5

  ) CH(اين منحني جهت محاسبه گرماي تبلور كاربرد دارد. (كنيد و منحني سرمايش را ثبت كنيد
كنيد و منحني گرمايش را ثبت  را مجدداٌ تكرار 3-2-6وقتيكه گرماسنج در حالت پايداري حرارتي قرار دارد بند  7-6

 )  FH( .اين منحني براي محاسبه گرماي ذوب كاربرد دارد(كنيد 

  
  عوامل مؤثر در ايجاد خطا   -يادآوري

  .افزايش قابل توجه در اندازه ذرات سبب تغيير در گرماي ذوب و تبلور مي گردد - 1 
ثير قابل ملاحظه اي بر روي آنتالپي ذوب و تبلور دارد، بنابراين تغيير در تغيير در سرعت گرمايش و سرمايش تأ - 2

 .شرايط مندرج در اين استاندارد جايز نمي باشد

، ضروري است از همگن بودن نمونه و اينكه آزمونه نماينده )در حد ميلي گرم(با توجه به مقدار بسيار كم آزمونه  -3
 .نيدواقعي نمونه ها باشند، اطمينان حاصل ك

 .از بكارگيري مقادير زياد آزمونه به سبب ايجاد خطا خودداري كنيد -4

  .اثرات سمي و يا خورندگي جهت كاربر و تجهيزات را مورد توجه قرار دهيد -5
آريل آميدها كه صرفاٌ از طريق حل شدن  بطور مثال، پلي. اين روش براي بعضي از پليمرها قابل استفاده نيست -6

و پليمرهاي ديگر نظير پلي استايرين با قابليت بلورينگي كه در دماي بالاي انتقال شيشه اي خود، . دمتبلور مي گردن
بدون اعمال شرايط، مورد ) كه قبلاً فرايند آنيلينگ را گذرانده اند(آنيلينگ مي گردد لذا نمونه و آزمونه هاي آنيل شده 

  .آزمون قرار مي گيرند
  
  
  مونبيان نتايج و گزارش آز      7
  نحوه محاسبه  7-1
خط پايه را بوسيله اتصال نقاط شروع و انتها در ذوب گرماگير و يا تبلور گرمازا كه از خط پايه مستقيم انحراف  7-1-1

اين اختلاف ناشي از تفاوت جريان گرمايي بين ماده مرجع و ( 2و1شكل رجوع كنيد به.پيدا كرده است ترسيم كنيد
  .)آزمونه مي باشد

قابل اجرا نباشد لذا با استفاده از وسايل  1-1-7ست براي برخي مواد خاص روش توصيف شده در بندممكن ا 7-1-2 
  .كه البته با توافق توليد كننده و خريدار يا مشتري، صورت مي گيرد. گرافيكي ديگر محاسبه سطوح زير پيك انجام مي شود

آنتالپي يا گرماي انتقال بر  زمان رسم كنيد تا سطح زير پيك جريان گرماگير ذوب و يا گرمازاي تبلور را بر حسب 7-2
 .حسب ميلي ژول بدست آيد
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عدد حاصل . بجرم آزمونه محاسبه كنيد 3-7آنتالپي جرم واحد يا گرماي انتقال را با تقسيم آنتالپي بدست آمده در بند    7-4
  .آنتالپي انتقال است

  
8      

 گزارش آزمون
  :ل موارد ذيل باشد گزارش آزمون بايد شام             

  .مشخصات نمونه شامل منبع ونام توليدكننده   8-1
  ). نوع دستگاه گرماسنج روبشي تفاضلي(ابزار مورد استفاده  8-2
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