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خدانامبه
ایرانصنعتیتحقیقاتواستانداردهمؤسسباآشنایی

و اسـتاندارد همؤسس ـمقـررات وقـوانین اصـلاح قـانون 3مادةیکبندموجببهایرانصنعتیتحقیقاتواستانداردمؤسسۀ
استانداردهاي نشروتدوینعیین،توظیفهکهاستکشوررسمیمرجعتنها1371ماهبهمنمصوبایران،صنعتیتحقیقات

.داردعهدهبهراایران) رسمی(ملی 
مؤسسات ومراکزنظرانصاحب*کارشناسان مؤسسهازمرکبفنیهايکمیسیوندرمختلفهايحوزهدراستانداردتدوین
بـه شـرایط  توجـه بـا وملـی مصـالح بـا همگاموکوششیشودمیانجاممرتبطوآگاهاقتصاديوتولیديپژوهشی،علمی،

کننـدگان،  مصرفتولیدکنندگان،شاملنفع،وحقصاحبانمنصفانۀوآگاهانهمشارکتازکهاستتجاريوتولیدي، فناوري
پـیش .شـود مـی حاصـل دولتـی غیرودولتیهايسازماننهادها،تخصصی،وعلمیمراکزکنندگان،واردوصادرکنندگان

پسوشودمیارسالمربوطفنیهايکمیسیوناعضايونفعذيمراجعبهنظرخواهیيبراایرانملینویس استانداردهاي
)رسـمی (ملیاستانداردعنوانبهتصویبصورتدروطرحرشتهآنبامرتبطملیهکمیتدرپیشنهادهاونظرهااز دریافت

.شودمیمنتشروایران چاپ
کننـد  میتهیهشدهتعیینضوابطرعایتبانیزذیصلاحومندلاقهعهايسازمانومؤسساتکهاستانداردهایینویسپیش

بـدین ترتیـب،   .شـود مـی منتشـر وچـاپ ایـران ملـی استانداردعنوانبهتصویب،درصورتوبررسیوطرحملیهدرکمیت
ملـی  هکمیت ـدروتـدوین 5شـمارة ایرانملیاستاندارددرشدهنوشتهمفاداساسبرکهشودمیتلقیملیاستانداردهایی

.باشدرسیدهتصویببهدهدمیتشکیلاستانداردمؤسسهکهمربوطاستاندارد
المللـی  بـین کمیسـیون 1(ISO)اسـتاندارد  المللـی بـین سازماناصلیاعضايازایرانصنعتیتحقیقاتواستانداردمؤسسۀ

کـدکس  کمیسـیون 4رابـط تنهاعنوانبهواست(OIML)3قانونیشناسیاندازهالمللیبینسازمانو(IEC)2الکتروتکنیک 
هـاي نیازمنديوکلیشرایطبهتوجهضمنایرانملیاستانداردهايتدویندر.کندمیفعالیتکشوردر(CAC)5غذایی 
.شودمیگیريبهرهبینالمللیاستانداردهايوجهانصنعتیوعلمی،فنیپیشرفتهايآخرینزاکشورخاص

مصـرف ازحمایـت بـراي قـانون، درشـده بینـی پیشموازینرعایتباتواندمیایرانصنعتییقاتتحقوردااستاندهمؤسس
ومحیطـی زیسـت ملاحظـات ومحصـولات کیفیـت ازاطمینـان حصـول عمومی،وفرديایمنیوسلامتکنندگان، حفظ

 ـوارداتی،اقـلام یـا /ورکشوداخلتولیديمحصولاتبرايراایرانملیاستانداردهايازاجراي بعضیاقتصادي، تصـویب اب
اجـراي کشـور، محصولاتبرايالمللیبینبازارهايحفظمنظوربهتواندمیمؤسسه. نمایدجباريااستاندارد،عالیشوراي

ازکننـدگان اسـتفاده بـه بخشـیدن اطمینـان برايهمچنین. نمایداجباريراآنبنديو درجهصادراتیکالاهاياستاندارد
وکیفیتمدیریتهايسیستمصدورگواهیوممیزيبازرسی،آموزش،مشاوره،ه در زمینفعالمؤسساتوزمانهااسخدمات
هاسازمانگونهایناستانداردهمؤسس،سنجشوسایل)واسنجی(کالیبراسیون و مراکزهامحیطی،آزمایشگاهزیستمدیریت

تأییـد هگواهینام ـلازم،شـرایط احرازصورتدروکندمیارزیابیایرانتأیید صلاحیتنظامضوابطاساسبررامؤسساتو
وسـایل )واسـنجی (کالیبراسیون یکاها،المللیبیندستگاهترویج.کندنظارت میآنهاعملکردبرواعطاهاآنبهصلاحیت
اینوظایفدیگرازایرانملیاستانداردهايسطحارتقايبرايتحقیقات کاربرديانجاموگرانبهافلزاتعیارتعیینسنجش،
.استمؤسسه

ایرانصنعتیتحقیقاتواستانداردهموسس*
1- International organization for Standardization
2 - International Electro technical Commission
3- International Organization for Legal Metrology (Organization International de Metrology Legal)
4 - Contact point
5 - Codex Alimentarius Commission
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استانداردفنی تدوین  کمیسیون

)DSC(گرماسنجی روبشی تفاضلی- هاپلاستیک

»)دینامیکیOIT(و دماي القاء اکسایش)دماهمOIT(تعیین زمان القاء اکسایش

سمت یا نمایندگی: رئیس
میرمحمد صادقی، گیتی

)دکتراي مهندسی پلیمر(
مهندسی پلیمر،دانشگاه صنعتی امیرکبیردانشکده

:                              دبیر
میري قلعه سري،سیده عظمت

)لیسانس مهندسی صنایع پلیمر(
اداره کل استاندارد و تحقیقات صنعتی مازندران

اعضاء           
رحمانی،رضا

)لیسانس مهندسی پلیمر(
)کاله پلاست(بندي کاچ بستهشرکت صنایع 

طبري نیا،فرزانه
)فوق لیسانس شیمی فیزیک(

اداره کل استاندارد و تحقیقات صنعتی مازندران 

کارده،محمدرضا
)لیسانس شیمی(

سازمان صنایع و معادن مازندران

کاوییان،فرانک
)لیسانس مهندسی پلیمر(

سیستکشرکت مدي

پوشینهشرکت پلاستیکمحمدي،منصور
)لیسانس مهندسی شیمی(

نوحی،ساناز
)فوق لیسانس شیمی آلی(

اداره کل استاندارد و تحقیقات صنعتی مارندران 

ویسه،مهدي
)کاربرديفوق لیسانس شیمی (

شرکت پلاسکوکارسایپا
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پیش گفتار
و دماي )دماهمOIT(تعیین زمان القاء اکسایش-) DSC(گرماسنجی روبشی تفاضلی-هاپلاستیک"ستانداردا

و موسسـه اسـتاندارد  هـاي مربـوط توسـط    که پیش نویس آن در کمیسیون")دینامیکیOIT(القاء اکسایش
د اسـتاندار کمیتـه ملـی  اجـلاس  شد ودر ششصدو بیسـت و پنجمـین  تهیه و تدوینتحقیقات صنعتی ایران

قـانون اصـلاح   3یک مـاده استناد بندبه، اینکگرفتمورد تصویب قرار 22/09/88شیمیایی و پلیمر مورخ 
ملی عنوان استانداردبه1371صنعتی ایران مصوب بهمن ماه استاندارد و تحقیقاتمقررات موسسهوقوانین

.تشر می شودایران من
هاي ملی و جهانی در زمینه صـنایع، علـوم و خـدمات،    براي حفظ همگامی و هماهنگی با تحولات و پیشرفت

تکمیـل ایـن   و استانداردهاي ملی ایران در مواقع لزوم تجدیدنظر خواهد شد و هر پیشنهادي که براي اصلاح 
،بنـابراین . مورد توجه قرار خواهـد گرفـت  در کمیسیون فنی مربوطتجدیدنظر هنگامارائه شود، هااستاندارد

.باید همواره از آخرین تجدیدنظر استانداردهاي ملی استفاده کرد
بـه روش گرماسـنجی   هـا الفـین اکسایش پلیءتعیین زمان القا-یمرهاپل-1383سال 7186استاندارد ملی 
.شودمیاین استاندارد جایگزینباطل و روش آزمون-روبشی تفاضلی

:به شرح زیر استمورد استفاده قرار گرفته و مآخذي که براي تهیه این استاندارد منبع
ISO 11357-6:2008, Plastics - Differential scanning calorimetry (DSC) - Part 6:
Determination of oxidation induction time (isothermal OIT) and temperature (dynamic OIT)
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)DSC(1تفاضلیروبشیگرماسنجی-هاپلاستیک

)دینامیکیOIT(3و دماي القاء اکسایش2)همدماOIT(تعیین زمان القاء اکسایش

در صـورت وجـود چنـین مـواردي،    .د تمام موارد ایمنی و بهداشتی نوشـته نشـده اسـت   ردر این استاندا-هشدار

.ربر این استاندارد استعهده کامسئولیت برقراري شرایط ایمنی و سلامتی مناسب و اجراي آن بر

هدف و دامنه کاربرد1

روش هدف از تدوین این استاندارد تعیین زمان القاء اکسایش و دماي القاء اکسایش مواد پلیمري با استفاده از 

اولفینی که حاوي جزء پایدار کننده هستند، هاي پلیاین استاندارد براي رزین. استروبشی تفاضلی یگرماسنج

سایرین استاندارد براي اممکن است.اده خام و هم به عنوان محصول نهایی، کاربرد داردهم در حالت م

.کار رودها بهپلاستیک

اجع الزامیمر2

بدین. ارجاع داده شده استهابه آنملی ایران مدارك الزامی زیر حاوي مقرراتی است که در متن این استاندارد 

تاریخ در صورتی که به مدرکی با ذکر .شودحسوب میـمملی ایران دارد ی از این استانئجزتیب آن مقرراتتر

در مورد .بعدي آن موردنظر این استاندارد ملی نیستها و تجدیدنظرهاي صلاحیهداده شده باشد، اانتشار ارجاع

هاي بعدي و اصلاحیهجدیدنظرها ارجاع داده شده است ،همواره آخرین تمدارکی که بدون ذکر تاریخ انتشار به آن

. مورد نظر استها آن

:استفاده از مراجع زیر براي این استاندارد الزامی است

.راهنماي آنالیز و شناسایی -پلیمرها1383سال:  7185استاندارد ملی ایران شماره 1- 2
2-2 ISO 293, Plastics - Compression moulding of test specimens of thermoplastic materials.

2-3 ISO 294-3, Plastics - Injection moulding of test specimens of thermoplastic materials -

Part 3: Small plates.

1 - Differential Scanning Calorimetry (DSC)
2 - Oxidation Induction Time (isothermal OIT)
3 - Oxidation Induction Temperature (dynamic OIT)
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2-4 ISO 472, Plastics - Vocabulary

2-5 ISO 1872-2, Plastics - Polyethylene (PE) moulding and extrusion materials - Part 2:

Preparation of test specimens and determination of properties.

2-6 ISO 1873-2, Plastics - Polypropylene (PP) moulding and extrusion materials - Part 2:

Preparation of test specimens and determination of properties.

2-7 ISO 8986-2, Plastics - Polybutene (PB) moulding and extrusion materials - Part 2:

Preparation of test specimens and determination of properties.

2-8 ISO 11357-1, Plastics - Differential scanning calorimetry (DSC) - Part 1: General

Principles.

2-9 ASTM  D 3895: 1998 – Test Method for Oxidative -Induction    Time of Polyolefins by

Differential Scanning Calorimetry .

و تعاریفاصطلاحات3

:رودکار میتعاریف زیر بهاصطلاحات و،در این استاندارد
3 -1

زمان القاء اکسایش 

گیري گرماییوسیله اندازهبه. می شودی مربوط در برابر تخریب اکسایشپایدار شدهبه میزان نسبی مقاومت مواد

فشار اتمسفر و درا یا اکسیژن در یک دماي معین اتمسفر هوزمانی بین قرار گرفتن نمونه تحت فاصلهدر

.شودبر حسب دقیقه بیان میزمان القاء اکسایش تعیین و ،زاگرمامشاهده شروع اکسایش 
3 -2

القاء اکسایشيدما

گرمایی در وسیله سنجشبه. می شودمربوطیدر برابر تخریب اکسایششدهپایداربه میزان نسبی مقاومت مواد

دما القاء کند،اتمسفر شروع به اکسایش میرفشادریی که ماده تحت اتمسفر اکسیژن یا اتمسفر هوا و دما

.شودتعیین و بر حسب درجه سلسیوس بیان میاکسایش 

.تعریف شده است1383سال :7185ملیسایر اصطلاحات در استاندارد 3- 3
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اصول آزمون 4

اکسایش ممانعت از مونه زاکسایش موجود در آکننده ضدستم پایداریک سی،زمان و دمایی که تا آن حد1- 4

ثابت جریان گرمایینرخ یا در در دماي معین همدماآزمونه در شرایطکهحالی، درشودگیري میاندازهکند،می

.آزمون استاده موردمپایداري میزانرزیابی ازمان یا دماي القاء اکسایش،.در اتمسفر اکسیژن یا هوا قرار دارد

دماي افزایش سببتر هاي گرمایشی سریعنرخوزمان القاء اکسایش کاهش سببدماي بالاتر انجام آزمون در

- همچنین زمان و دما القاء اکسایش به مساحت سطح آزمونه که تحت اکسایش قرار می.شودالقاء اکسایش می

در زمان و دماي اکسایش ، شده در اکسیژن خالصهاي انجامخاطر داشت که آزمونباید به.ردگیرد بستگی دا

.رسندهاي انجام شده در شرایط اتمسفر معمول به نتیجه میتري نسبت به آزمونپایین
تفسیر درباید مهارت کافی.در آزمونــه باشدهاندهاکستواند بیانگر مقدار موثر ضدزمان یا دماي القاء اکسایش می_یادآوري

به عنوان مثال . هاي موجود در نمونه استزیرا سینتیک واکنش اکسایش تابعی از دما و خواص ذاتی افزودنیر برد،کابهها  داده

- ضداکسندهآن روند،که درالقاء اکسایش براي انتخاب فرمولاسیون بهینه رزین به کار میو دمايآزمون زمانحاصل از اغلب نتایج 

نشانرا کمتريالقاء اکسایش و دماي ممکن است نتایج زمان یهاي اکسایشسازي واکنشانرژي فعالها دریا تفاوتفرارهاي 

.کنندارائه میرا، نتایج مطلوبینهایی که در دماي کاربري محصولدهند در حالی

که دماهنگامی. شوندحرارت داده می) نیتروژن(اثرآزمونه و ماده مرجع با نرخ ثابتی در محیط گاز بی2- 4

سپس، آزمونه .شود، جایگزین می)با همان سرعت جریان(اثر با اکسیژن یا هوا ه حد معین رسید، اتمسفر گاز بیب

.شود تا واکنش اکسایش در منحنی اکسایش مشاهده شوددر دماي ثابت نگهداشته می

پایان دوره القاء با .نامندفاصله زمانی بین ورود اکسیژن یا هوا به سیستم تا شروع اکسایش را دورة القاء می

تواند با استفاده از گرماسنج روبشی تفاضلی تعیین افزایش شدید گرماي آزاد شده از نمونه مشخص شده و می

.شودتعیین می1-6-9دما طبق بندزمان  القاء اکسایش هم. شود

ا واکنش اکسایش در شوند تآزمونه و ماده مرجع با نرخ ثابتی در محیط اکسیژن یا هوا حرارت داده می3- 4

شروع اکسایش .دماي القاء اکسایش دینامیک، دماي شروع واکنش اکسایش است.منحنی اکسایش مشاهده شود

تواند با استفاده از گرماسنج روبشی تفاضلی تعیین با افزایش شدید گرماي آزاد شده از نمونه مشخص شده و می

شودعیین میت2-6-9دماي القاء اکسایش دینامیک طبق بند. شود
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وسایل 5
دستگاه گرماسنج روبشی تفاضلی1- 5

داشته ،)درجه سلسیوس500تا حداقل(رادستگاه گرماسنج روبشی تفاضلی، که قابلیت دستیابی به دماهاي بالا
±3/0را  در حدود ماییهمددما در شرایطگیري زمان القاء اکسایش، قابلیت نگهداري پایدار براي اندازه. باشد

دقت بالا، بابراي تجهیزات. دارا باشد) دقیقه60معمولاً(جه سلسیوس در دماي آزمون طی دوره آزموندر
.شودتوصیه می±1/0همدماپایداري 

آزمونبوته یا ظروف 2- 5

ر د که از تماس نامطلوب با اتمسفنقرار داده شو)تهویهبا قابلیت (بستهها باید در بوته یا ظروف باز یا درآزمونه
هاي ساخته شده از مواد بوتهممکن است.هاي آلومینیومی استفاده شوداز بوتهترجیحاً.شودممانعت اطراف 

.دناستفاده قرار گیرموردطرفین ذینفع و ذیربطمختلف براساس توافق بین 
شامل هرگونه اثر که (ارداي روي نتایج آزمون اثر بگذتواند به میزان قابل ملاحظهاجزاء تشکیل دهنده ظروف می-یادآوري

هاي مورد استفاده در الفینپلی.کننده به کاربري موردنظر ماده مورد آزمون بستگی داردنوع سیستم آلوده.)شودکاتالیستی می
هاي فیلما و غشاءهالفین مورد استفاده در که براي پلیحالیصنعت سیم و کابل، به بوته یا ظروف مسی یا آلومینیومی نیاز دارند در

.رودکار میفقط آلومینیوم بهمورد استفاده براي ممانعت از عبور بخار،

جریان سنج3- 5

باید soap-filmروتومتر یا جریان سنج رگیري نرخ جریان نظیبراي کالیبراسیون جریان گاز، ابزاري براي اندازه
1جابجایی مثبتابزار به وسیلهباید جرمی یانکننده جرابزار کنترل.کار رودهمراه با شیر تنظیم کننده گاز به

.شودکالیبره 
اکسیژن4- 5

.خشکو کاملاً%)5/99(اکسیژن با خلوص بسیار بالا 
به علاوه اکسیژن یک اکسیدکننده .استفاده از گاز فشرده شده به ایمنی و جابجایی مناسب نیاز دارد: هشدار

تجهیرات حاوي اکسیژن یا استفاده کننده اکسیژن را از .کنداحتراق را تسریع میبسیار قوي است که شدیداً
.داریدروغن و گریس دور نگه

1- Positive displacement device
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اهو5- 5

.هواي فشرده باید خشک و عاري از روغن و گریس باشد

نیتروژن6- 5

.لاً خشکو کام%) 5/99(با خلوص بسیار بالانیتروژن 
هارکنترل کننده گاز و رگلاتوشیر7- 5

گیري زمان القا اکسایش به قطع جریان نیتروژن و وصل جریان هوا وبشی تفاضلی براي اندازهتجهیزات گرماسنج ر

اي که گونهآزمون باید تا حد امکان کوتاه باشد بهمحفظهقطع و وصل گاز و محلفاصله بین .یا اکسیژن نیاز دارد

،ml/min50خ رین اساس براي نبر ا.زمان تلف شده کمتر از یک دقیقه باشد،تنظیم شدهیبراي جریان حجم

. باشدml50حجم اتلافی کمتر از 
زمان دست آوردن یک راه براي به،به طور مثال.تواند حاصل شوداگر زمان تلف شده مشخص باشد، دقت بیشتري می-یادآوري

اینزمان القاء اکسایش .شودمیهاکسید،سریع حضور اکسیژن که دراستنشدهتلف شده ، انجام آزمون با استفاده از ماده پایدار

.فراهم خواهد کردرا متوالیOITتصحیحی براي تعیین فرصت ،آزمون

هاآزمونهتهیه 6

کلیات6-1

گونه باشند و هیچو صاف و داراي سطوح موازي داشته)µm)100±650ها باید ضخامت ثابت در حدودآزمونه

.باشندناصافی و بریدگی نداشته
سازي نمونه و آزمونه ممکن است بر روي ثبت روش آمادهابعاد و شرایط سرویس،یندي آن،آه به ماده و تاریخچه فربست-یادآوري

تنش باقیمانده یا فقدان تماس بین آزمونه و ظرف آزمونه نایکنواختی،حجم آزمونه،علاوه، نسبت سطح بهبه.نتایج  تاثیرگذار باشد

.ر باشدتواند روي دقت آزمون تاثیرگذامی

هایی با ضخامت خیلیممکن است آزمونهدر امتداد مقطع عرضی ضخامت آزمونه نیاز باشد،OITگیري اگر اندازه

. نیاز باشد و باید در گزارش آزمون بیان گرددµm650کمتر از 
1گیري شده فشاريهاي قالب)ورق(آزمونه از صفحهتهیه 6-2

1 - Compression-moulded plates
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ISOاستاندارد طبق ISOنی نظیرلفیاورده پلیآفرهايدارداستاندیگریا293 اتیلن وبراي پلی1872-2
ISO ISOپروپیلن یابراي پلی1873-2 ضخامت بیان صورت ورق با، نمونه آزمونی باید بهPB-1براي 8986-2

.تهیه شود1- 6شده در بند
قالبگیري تا پنج دقیقه گرمایش در دماي ،باشدگرمایش معینی در استاندارد محصول بیان نشدهاگر زمان

از سطح محصول 1نمونه را به صورت دیسک، که بتوانداستفاده شوددستگاه برشی از ترجیحاً.شودمحدود می
مناسب اندازه آزمونه باید.از قطر داخلی ظرف آزمونه باشدباید اندکی کمتر) دیسک(قطر آزمونه.،کندجدا 
).به صورت توده در نیاید(گیرد ارکه درون ظرف آزمونه صاف قرطوريبهباشد،

mg17 -12آزمونه دیسکی شکل، جرمی حدود،mm5/5براي دیسک با قطر.جرم آزمونه به قطر دیسک بستگی دارد-یادآوري
.دارد) بسته به دانسیته ماده(

3یا روزن رانی شده2هاي قالبگیري شده تزریقی)ورق(آزمونه از صفحهتهیه 6-3

ISOطبق اسـتاندارد  1-6هاي تزریقی با ضخامت مندرج در بندت از نمونهها ممکن اسآزمونه دیگـر یـا  294-3
ISOنی نظیرلفیاورده پلیآفرهاي استاندارد ISOاتیلن وبراي پلی1872-2 ISOپروپیلن یـا براي پلی1873-2

نمونه را به صـورت دیسـک  ، که بتوانداستفاده شوددستگاه برشی از ترجیحاً.دنتهیه شو،PB-1براي 8986-2
.از قطر داخلی ظرف آزمونه باشدباید اندکی کمتر) دیسک(قطر آزمونه. ،کنداز سطح محصول جدا 

در ایـن حالـت آزمونـه بایـد در     ،بریده شـوند ،روزن رانی مذابحاصل از هاي )ورق(توانند از صفحهها میآزمونه
منظـور اطمینـان از عـاري بـودن    ارزیابی چشمی بـه .ه شوندبرید،روزن رانی) ورق(امتداد عمود بر طول صفحه

از ) µm)100±650هـا بـا ضـخامت ثابـت     براي بریـدن آزمونـه  ترجیحاً.باید انجام شوداز حفره یا سوراخ،سطح
.میکروتم استفاده شود

4آزمونه از محصول نهاییتهیه 6-4

2 - Punch
3 - Injection-moulded plates
4 - Melt flow extrudates
1-Finished Parts
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یی به شکل دیسک از محصول نهایی، مطابق با استاندارد هاتکه.ها و اتصالات هستندلولهاز محصول نهایی،یمثال
در زیر یک روش براي تهیه آزمونه از .ببرید) µm)100±650هایی با ضخامت حدودمحصول، براي تهیه آزمونه

:شودمیمحصول نهایی توصیه 
قسمتی که قطر آن اندکی (برش عرضی از دیواره ایجاد کنیددر امتداد شعاع نمونه،،1برداربا استفاده از مته نمونه

).کمتر از قطر ظرف آزمونه است را ببرید
با استفاده از میکروتم نمونه را ترجیحاً.گرماي زیادي ایجاد نشود،)تهیه آزمونه(دقت کنید حین برش نمونه 

ها را از سطوح داخلی و خارجی ببرید و با قرار دادن سطحدیسکات سطحی مدنظر باشد،رچنانچه اث.ببرید
کردن سطح با جدا(دیسک را از مقطع میانیاگر مشخصه ماده پایه مدنظر باشد،.آزمون کنیداصلی رو به بالا،
.ببرید) داخلی و خارجی

هاآزمونهآماده سازي7
ISOاستاندارد7بند  .را ببینید11357-1

کالیبراسیون8
)همدماOIT(زمان القاء اکسایش 1- 8

عنوان توانند بهایندیم و قلع می. مورد استفاده قرار گیردباید شده بهینهاي دو نقطهیونکالیبراساجراییروش
هاالفینبراي آنالیز پلیماده در محدودة دمایی موردنظرذوب این دوزیرا نقاط. استفاده شوندمواد مرجع

واد دیگري براي کالیبراسیون مورد ها، مممکن است براي دیگر پلاستیک. قرار دارد) درجه سلسیوس200-180(
ISOاستاندارد8بند ابزار باید طبق.استفاده قرار گیرند کالیبراسیون باید در محیط .، کالیبره شوند11357-1

.انجام شود) شوددرپوش روي ظرف پرس میمعمولاً(بستهنیتروژن و با ظرف سر
مطابق زیر ،نشده است، از پروفایل دمایی ذوبآورده صحیح گرمایشنرخ اگر در روش اجرایی کالیبراسیون،

.استفاده کنید

2-Core drill
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پروفایل دمایی ذوب-1جدول
گرمایشبازه و نرخ نام ماده
C/minº1با نرخ Cº165تاCº145، از C/minº10با نرخCº145از دماي محیط تاایندیم
C/minº1با نرخ Cº240تاCº220، از C/minº10با نرخCº220از دماي محیط تاقلع

)القاء اکسایش دینامیکدماي(دماي القاء اکسیژن2- 8

ISOاستاندارد8بند ابزار باید مطابق روش اجرایی مندرج در با استفاده از نیتروژن یا هوا کالیبره ،11357-1
.شوند

روش کار9

تنظیم دستگاه1- 9

ISOاستاندارد 1-9بند  .را ببینید11357-1

)دستگاه بوته(قراردادن آزمونه در ظرف آزمونه2- 9

ISOاستاندارد 2-9بند  .را ببینید11357-1

اي قرار گیرند گونهباید در ظرف آزمونه بهآزمونه از سطح داخلی یا خارجی لوله و اتصالات بریده شده باشد،اگر

.توزین شودmg5/0±آزمونه باید با تقریب.مورد نظر به سمت بالا باشد) سطح(که رویه 

قراردادن ظروف3- 9

ISOاستاندارد 3-9بند  .را ببینید11357-1

هوا و نیتروژنجریان اکسیژن،4- 9

هر تغییري در .گیري و کالیبراسیون باید یکسان باشدهاي نیتروژن یا هواي مورد استفاده در اندازهنرخ جریان

نرخ جریان گاز اکسیداست،) ml/min)5±50ریان معمولنرخ ج.نرخ جریان به کالیبراسیون مجدد نیاز دارد

.کننده باید با نرخ جریان نیتروژن یکسان باشد
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تنظیم میزان حساسیت5- 9

)پلکانی(اي مرحلهات رتفاع عمودي تغییراختلاف اکه طوريمیزان حساسیت تجهیزات و ابزار باید تنظیم شود به

نیاز ل شونده کامپیوتري در این تنظیم،ردستگاه کنت.شودابزار ثبتمقیاس کلیازدرصد یا بیشتر50منحنی، 

.نیست

انجام آزمونروش 6- 9

)همدماOIT(زمان القاء اکسایشتعیین 6-1- 9

قبل از شروع چرخه گرمایش، . در دماي محیط قرار دهیدو آزمون ظروفونمرجع را درآزمونه و ماده

دستگاه جریان دهید، نیتروژن را در دقیقه5مدتبه

شروع و تا دماي آزمون با نرخاتاقآزمونه تحت جریان نیتروژن باید از دماي به ریزي شده گرمایش برنامه
C/minº20مطابق با ممکن است ،شوندانتخاب مضربی از دهباید آزمون همدمادماهاي ترجیحاً.ادامه یابد

-اگر آزمونهمخصوصاَ.کار رودآزمون دیگري به، دماي ذیربطوعذینفطبق توافق طرفین یک آزمون استاندارد یا

ها با تر انجام شود و براي آزمونهدر دماي پایینآزمون بایدداشته باشد،دقیقه10کمتر ازها زمان القاء اکسایش
.آزمون باید در دماي بالاتر انجام شود،دقیقه60زمان القاء اکسایش بیشتر از 

ریزي شده باید قطع شود و آزمونه باید در این دما ه مقدار تنظیم شده رسید، گرمایش برنامهکه دما بزمانی
.به تعادل برسددقیقه3به مدت 

.ثبات باید روشن شود
نرخ مقداربرابر (گاز اکسیژن یا هوا را با نرخ جریان معینی،)زمان به تعادل رسیدن(بلافاصله بعد از این زمان 

بعنوان زمان صفر آزمون ) مرحله قطع نیتروژن و ورود اکسیژن یا هوا(این مرحله .جریان دهید)جریان نیتروژن
.می شودتلقی 

).مراجعه شود1به شکل (دقیقه بعد از مشاهده پیک منحنی گرمازا ادامه دهید2را تا حداقل همدماعملیات
باشد، ذیربطوذینفعیا توافق بین طرفین ، اگر زمان به دست آمده مطابق مشخصات ارائه شده نمونهمتناوباً

.ممکن است  آزمون خاتمه یابد
.شوندشود و تجهیزات تا رسیدن به دماي اتاق سرد میجریان نیتروژن برقرار میاًٌدر صورت پایان آزمون، مجدد

.درجه سلسیوس کافی است60ر سرمایش تجهیزات تا زیهاي بیشتري بخواهد انجام شود،اگر آزمون
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منظور گزارش میانگین ه بترجیحاً.دربستگی داذیربطوذینفعتعداد دفعات آزمون هر نمونه به توافق طرفین 
.دشومیتکرارآزمون دوبار ،حداقل حسابی، حداقل و حداکثر مقادیر، براي هر نمونه 

آمده دستهاي بهدادهمقایسهیایابی برونین،بنابرا.هاي موجود در پلیمر استزمان القا اکسایش تابعی از دما و افزودنی-یادآوري
.آزمایشگاهی تصدیق شودوسیله نتایجمختلف معتبر نیست مگر اینکه بهدر دماهاي

)دینامیکOIT(دماي القا اکسایش6-2- 9
همراه با ظروف حاوي آزمونه و مرجع در دماي اتاق و قبل از شروع چرخه دقیقه 5تجهیزات باید به مدت

ریزي شده آزمونه برنامهگرمایش.اولیه شوند تا براي آزمون آماده شوند1پاکسازي،با گاز اکسیژن یا هوا،گرمایش
درجه سلسیوس بالاي نقطه پیک گرمازا ادامه 30تحت جریان گاز یا هوا باید در دماي اتاق شروع و حداقل تا 

).مراجعه شود2به شکل(یابد
آمده مطابق مشخصات ارائه دست، اگر دماي بهمتناوباً.)استºC/min20وºC/min10نرخ ترجیحی گرمایش 

.باشد، ممکن است آزمون خاتمه یابدذیربطذینفع وا توافق بین طرفین بشده نمونه 
هاي بیشتري انجام اگر قراراست آزمون. شوندتجهیزات تا رسیدن به دماي اتاق سرد میبه محض اتمام آزمون،

.درجه سلسیوس کافی است60تا دماي زیرشود، سرمایش تجهیزات 

آزمون براي هر نمونه دوبار ترجیحاً . دربستگی داذیربط ذینفع وتعداد دفعات آزمون هر نمونه به توافق طرفین 
.گزارش شودمقادیربیشینهو کمینهمیانگین حسابی، وشودتکرار 

1 -Purge
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آنالیز به روش تانژانت- اکسایشمنحنی زمان القامثالی از - 1شکل

:راهنما
X :زمان
Y : جریان گرمایینرخ
t )زمان صفر(زمان جایگزینی نیتروژن با اکسیژن یا هوا : 1
t زمان شروع اکسایش: 2
t ).زمان القاء اکسایش(شودنقطه  تقاطع که به وسیله روش تانژانت تعیین می: 3
t زمان در پیک اکسایش: 4
a :گرمازا

تمیز کردن7- 9
درجه سلسیوس به 500از آلودگی، با گرمایش حداقل DSCگیري تجهیزات تمیز کردن و زدودن سل اندازه

زمانی تعریف شده ویا فواصلآلودگی درکردن و زدایشتمیز.شوداکسیژن یا هوا انجام میتحتدقیقه،5مدت 

عملیات کردن بایددفعات تمیزمنظور احتیاط،به.دشوباشند انجام میآزمون داراي انحرافزمانیکه نتایج

.را برآورده کند1زمایشگاهی خوبآ

1 -Good Laboratory Practice(GLP)
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از منحنی دماي القاء اکسایشمثالی-2شکل 

راهنما
X :زمان
Y : جریان گرمایینرخ

T دماي ذوب پلیمر: 1
T2:زمان شروع اکسایش
T3 :دماي القاء اکسایش(شودینقطه تقاطع که به وسیله روش تانژانت تعیین م.(
T4 :دما در پیک اکسایش
:aگرمازا
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بیان نتایج 8- 9
که در حالتی. شوندها ترسیم Xها و دما یا زمان در محورYدر محورجریان گرماییها باید، بصورت نرخ داده

بندي اي تقسیمگونهبهباید تا حد امکان بسط یابد و) هاX(شود محور افقی به صورت دستی انجام میارزیابی 

.که تحلیل به آسانی صورت پذیردشود

شــود و از شــیب پیــک گرمــازا خطــی ترســیمبــه ســمت شــروع واکــنش گرمــازا امتــداد داده مــی پایــهخــط

نقطه تقاطع بیانگر زمان یا دماي القاء اکسایش ).مراجعه شود2و1هايبه شکل(شود تا یکدیگر را قطع کنندمی

.افست و آستانه براي تعیین نقاط موردنظر رایج استانژانت،سه روش ت.است

گیري نقطه تقاطع اسـت امـا انتخـاب    روش تانژانت که به آن اشاره شده است، روش ترجیح داده شده براي اندازه

ــازا   ــا شــیب خــط گرم ــت مناســب ب  ــ،تانژان ــدگی باش ــازا داراي برآم مشــکل اســت،ددر صــورتیکه پیــک گرم

انتخـاب  اگـر ).که اکسیداسیون کند باشـد رخ دهـد  هاي تیز ممکن است در حالتیرآمدگیبهاي گرمازا باپیک(

خـط پایـه   براي ایـن منظـور،  . کار رودبه1سر نباشد ممکن است روش افستیم)در روش تانژانت(شیب مناسب 

ط پایـه ترسـیم   بالاي خ ـ)4و3رجوع شود به شکل (گرموات بر05/0دومی، موازي با خط پایه اولی در حدود 

عنوان آغاز اکسـایش محسـوب   همحل تقاطع این خط با سیگنال گرمازا ب) نزدیکترین خط به خط پایه(.شودمی

.گرددفاصله بین این نقطه تا  نقطه زمان صفر، زمان القاء اکسایش محسوب میگردد ومی

طور مثال ضخامت به.زمونه باشدسازي آبه سبب نحوه آماده2دمانگاشتهاي تیز برآمدگیهمچنین ممکن است 

بنابراین قبل از .صاف نبودن و وجود شیار و خراش روي آزمونه روي دمانگاشت تاثیرگذار استمتغیر آزمونه،

شود که عمل اسکن تکرار شود تا از برآورده شدن الزامات روش آستانه براي ارزیابی نتایج ،توصیه میکاربرد،

.نه اطمینان حاصل شوددر خصوص آزمو6مندرج در بند 

مورد استفاده قرار ذیربط ها یا دیگر مقادیر براي فاصله آستانه از خط پایه ممکن است با توافق طرفیندیگر روش

.گیرد

1-Offest
2-Thermograme
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)روش آنالیز افست(هاي تیز با لبهمنحنی زمان القاء اکسایشاز مثالی –3شکل 
:  راهنما

X :زمان
Y : جریان گرمایینرخ
t )زمان صفر(جایگزینی نیتروژن با اکسیژن یا هوا زمان : 1
t زمان شروع اکسایش:2
t ).زمان القاء اکسایش(شودنقطه  تقاطع که به وسیله روش تانژانت تعیین می: 3
t زمان در پیک اکسایش: 4
:aگرمازا

1دقت و تمایل10

بر روي چهار نمونه مختلف 2000و 1998توسط موسسه آزمون مواد سوییس در سال round-robinآزمون 

گروه شرکت کردند و نتایج در جداول )2000در سال(16و ) 1998در سال (14اتیلن انجام شد که در آن، پلی

.دست آمدو دینامیک بهدمامدر حالت هاکسایشبراي زمان القاء3و 2

1-Bias
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)ش آنالیز افسترو(هاي تیزاکسایش با لبهمنحنی دماي القاءاز مثالی - 4شکل

:                            راهنما
X :زمان
Y : جریان گرمایینرخ
T1 :دماي ذوب پلیمر
T2:زمان شروع اکسایش
T3 :دماي القاء اکسایش(شودتقاطع که به وسیله روش تانژانت تعیین مینقطه.(
T4 :دما در پیک اکسایش
a :گرمازا
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دمااکسایش همءي براي زمان القاتکرارپذیري و تجدیدپذیر-2جدول

بااتیلنپلیواحدمقدار

دانسیته بالا 

1شماره 

پلی اتیلن با 

دانسیته پایین 

1شماره 

پلی اتیلن با 

دانسیته بالا 

2شماره 

پلی اتیلن با 

دانسیته بالا 

3شماره 

4/39/189/364/62دقیقهزمان القاء اکسایش همدما
6/02/11/27/1دقیقه)Sr(یري، مطلقانحراف استانداردتکرارپذ

8/171/68/57/2درصد)Sr(انحراف استاندارد تکرارپذیري،نسبی
1/20/25/65/9دقیقه)SR(انحراف استاندارد تجدیدپذیري، مطلق
1/628/106/173/15درصد)SR(انحراف استاندارد تجدیدپذیري، نسبی

7/12/39/58/4دقیقهr(a(حد تکرارپذیري
0/67/52/186/26دقیقهR(b(حد تجدیدپذیري

a :که شودیک آزمایش کننده با استفاده از یک تجهیزات در همان روز انجام میوسیله همقایسه دو نتیجه آزمون براي یک ماده که ب
.درصد مورد انتظار باشد95ممکن است با احتمال حداقل 

b :هاي با استفاده از تجهیزات متفاوت در آزمایشگاه)مختلف(وسیله دو آزمایش کننده که بهمقایسه دو نتیجه آزمون براي یک ماده
.درصد مورد انتظار باشد95شود که ممکن است با احتمال حداقل متفاوت انجام می

دماتکرارپذیري و تجدید پذیري براي دماي القاء اکسایش هم-3جدول
پلی اتیلن واحدمقدار

با دانسیته 
1شمارهبالا

پلی اتیلن با 
دانسیته پایین

1شماره

پلی اتیلن با 
دانسیته بالا 

2شماره 

پلی اتیلن با 
دانسیته بالا 

3شماره 
217242248254درجه سلسیوسدینامیکدماي القاء اکسایش 

4/27/09/05/1درجه سلسیوس)Sr(انحراف ستانداردتکرارپذیري، مطلق
1/13/04/06/0درصد)Sr(ارپذیري،نسبیانحراف استاندارد تکر

0/42/28/21/4درجه سلسیوس)SR(انحراف استاندارد تجدیدپذیري، مطلق
8/19/02/16/1درصد)SR(انحراف استاندارد تجدیدپذیري، نسبی

7/69/15/22/4درجه سلسیوسr(a(حد تکرارپذیري
1/111/68/75/11درجه سلسیوسR(b(حد تجدیدپذیري

a وb 2مانند جدول
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گزارش آزمون11
ISOاستاندارد 10علاوه بر الزامات خواسته شده در بند دارنده اطلاعات زیر برگزارش آزمون باید در،11357-1

:باشد
شماره این استاندارد ملی) الف
سازي آزمونهمشخصات جزئی نمونه و روش آماده)ب
گازو نرخ جریان1کنندهنوع گاز پاك)پ
دماي آزمون)ت
)هاروش تانژانت، روش افست و دیگر روش(گیريروش اندازه)ث
دماي القاء اکسایش برحسب درجه سلسیوسزمان القاء اکسایش بر حسب دقیقه،)ج
)براي دماي القاءاکسایشجریان گرماییشامل جزئیات نرخ (دمانگاشت)چ
ذینفع وبطور مثال توافق بین طرفین (ده در این استانداردجزئیات هر انحراف از شرایط یا مواد تعریف ش)ح

)ذیربط

1 -Purge
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پیوست الف

1هاي مسی و ظروفسازي محفظهآماده

)اطلاعاتی(

متر ببرید با استفاده از میلی1/0متر را از یک نوار مسی نرم با ضخامت میلی10اي با قطر صفحه دایره1.الف

.در آورید) ظرف آزمونه(حفظه خالیصفحه مسی را به شکل یک میک پانچ،

قطر ظرف شکل داده شده باید از . متر از دیواره ظرف تهیه شده، باید صاف و مستقیم باشدمیلی8/1تا 5/1

.هاي ناصاف را سوهان کنیدلبه. میلی متر باشد9/6تا 6/6

اکسایش ظروف مسی2.الف

ثانیه، پوشش اکسید مس تازه روي محفظه مسی 10تا 5ت مدهرظرف درون شعله گاز بهبا قرار دادن2.1.الف

). شویدمس مطمئنبودن پوشش اکسیددهید تا از یکنواختآرامی روي شعله حرکتظرف را به. (فراهم کنید

.ثانیه سرد کنید30سپس محفظه را از شعله دور نموده و تا رسیدن به دماي اتاق تقریباٌ به مدت 

محفظه آلومینیمیچربی زدایی از3.الف

دقیقه قرار 30ها را در یک حلال با نقطه جوش پایین نظیر سیکلوهگزان بمدت ها و درپوشمحفظه3.1.الف

.خشک کنیددرجه سلسیوس50تا 40در آون با جریان هوا در دماي را سپس آنها . دهید

پیوست ب

ASTMاز استاندارد ،ب به منظور کمک به کاربر این استاندارد مطالب پیوست الف و - 1 D .استشدهاستخراج 3895
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سازي آزمونههمگن
)اطلاعاتی(

ها و پایدار منظور حداقل رساندن اختلاف در پراکندگی افزودنیه ب، القاء اکسایشدر آزمون تعیین زمان 1.ب
.باشدرئومتر با قابلیت مخلوط کردن براي این منظور مناسب می. سازي نیاز باشدهمگنممکن است ها، کننده

تا 150با دماي رادیان بر دقیقه در یک محفظه 60دقیقه در رئومتر با سرعت 10مدت ههر نمونه باید ب2.ب
در طی . پروپیلن همگن شوددرجه سلسیوس براي پلی190تا 180اتیلن ودرجه سلسیوس براي پلی160

.ها و پلیمر باید جریان نیتروژن برقرار باشدعملیات همگن سازي جهت جلوگیري از اکسایش یا تخریب افزودنی

ژن مایع سرد کنید سپس توسط قالبگیري را با آب سرد یا نیتروآنسازي،دقیقه همگن10پس از 3.ب
.دهی کنیدصورت ورق شکله فشاري نمونه را ب
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