C3806 Cviceni z chemie polymerti

Studium depolymerace PMMA pomoci TG/FTIR

Zdenék Moravec, hugo@chemi.muni.cz

Naplni tilohy bude spusténi a interpretace TGA-FTIR analyzy vzorku polyme-
thylmethakrylatu. Uloha bude probihat v laboratoti A12/112 UKB.
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1 Termicka analyza

Termicka analyza je soubor metod, které studuji chovani vzorku béhem definova-
ného teplotniho programu.

1.1 Termogravimetrie (TG)

Zéakladni metoda termické analyzy, sledujeme hmotnostni zmény. Béhem teplot-
niho programu miize dochézet k ubytku hmotnosti, ktery je zptsoben degradaci
materidlu za vzniku plynnych zplodin nebo naopak k prirtstku hmotnosti, kdy
dochazi k reakci vzorku s atmosférou, napt. k oxidaci kovt.

Na termogravimetrické kiivce rozliSujeme prodlevy, kdy se hmotnost vzorku
nemeéni a zlomy, kdy dochézi ke zméné hmotnosti.
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Obrazek 1: Termogravimetrickd kiivka modré skalice



1.2 Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie (DSC)

Touto metodou mérime reakéni entalpii. Mé-
feni probiha na drzaku, ktery je osazen dvéma
citlivymi termoclanky, do prvniho je zasunut
kelimek se vzorkem a do druhého referencni
kelimek, ktery muze obsahovat inertni mate-
rial nebo zustava prazdny. Oba termoclanky
jsou zapojeny proti sobé a pristroj zazname-
nava rozdil teplot kelimki. Pokud vzorek ne-
prochéazi zadnou zménou, ma stejnou teplotu
jako reference, pokud ale za¢nou ve vzorku
probihat napt. exotermni procesy, jeho tep-
lota se zvysi (oproti referenci) a na DSC kiivee
zaznamename pik.

;

Obrazek 2: DSC kifivka modré ska-
lice

1.3 Simultanni termicka analyza (STA)

Metoda umoznujici mérit nékolik veli¢in najednou. Nejcastéji se setkavame s kom-

binaci TG/DSC, prip. TG/DTA.
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Obrazek 3: TG/DSC kiivky modré skalice
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2 Infracervena spektroskopie

Metoda molekulové spektroskopie, ktera studuje absorpci infracerveného zareni
vzorkem. Energie infracerveného zareni nestac¢i na zménu elektronovych stavii, ale
zpusobuje zmény vibracnich a rotacnich stavi. Ziskané IR spektrum je pasové,
jednotlivé pasy ve spektru odpovidaji vibracnim prechodim. Zikladni podminkou
interakce infracerveného zareni s molekulou je zména dipélového momentu béhem
vibrace chemické vazby. Nejsilnéjsi absorpce je u vibraci polarnich vazeb.

Ve spektrech rozeznavame oblast skupinovych vibraci v oblasti 4000-1200 cm ™1,
ve které se vyskytuji prevazné valenc¢ni vibrace funkénich skupin. Druha oblast
spektra je tzv. oblast otisku prstu, zhruba v intervalu 1200-400 cm~!, v této oblasti
nachézime deformacni a kombinac¢ni vibrace, vibrace skeletu molekul, atd. Tato
oblast je pro kazdou molekulu charakteristicka.
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Obrazek 4: Infracervené spektrum PMMA
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2.1 TGA/IR

Spojeni metod termické analyzy a infracervené spektroskopie ndm umozni analy-
zovat plynné produkty vznikajici béhem zahiivani vzorku v peci termické analyzy.
Horni ¢ast pece je pomoci temperované kapilary pripojena k plynové cele infracer-
veného spektrometru.

Obrazek 6: Plynova cela infracerveného spektrometru



3 Polymethylmethakrylat
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Obrazek 7: Struktura methylmethakrylatu a polymethylmethakryldtu

Polymethylmethakrylat, neboli plexisklo, je pruhledny polymer s vlastnostmi ter-
moplastu. Vyrabi se polymeraci methyl-methakrylatu. Pri zahtivani v inertni at-
mosféte je stabilni do teploty cca 250 °C, poté zacind depolymerovat a monomer
je mozné detekovat v plynné fazi pomoci FT—IRH

Teplotni stabilita polymeru zavisi na mikrostrukture plastu, na mnozstvi poruch
a nehomogenit.
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Obrazek 8: Ampule s bromem zalitd do akrylatové pryskytice

I'Thermogravimetric analysis of thermal stability of poly(methyl methacrylate) films modified
with photoinitiators. DOI: 10.1007/s10973-013-3446-z
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