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Odczynniki:

4,4’-diizocyjanian difenylenometanu (MDI) - 5¢g
Rokopol 7P destylowany i osuszony sitami - 0999¢
N-metylodietanoloamina (N-MDA) osuszona sitami - 029
Kwas mrowkowy 100% - 081lg
Woda redestylowana - 14 ml
Dilaurynian dibutylocyny (katalizator) - 1 kropla
Tetrahydrofuran (THF) destylowany i osuszony sitami - 15ml
Aparatura:

Kolba trojszyjna, poj. 100 ml
Chtodnica zwrotna

Mieszadto mechaniczne

Wykonanie ¢wiczenia:

Zmontowa zestaw skladafy sk z mieszadla mechanicznego, chtodnicy zwrotnej,
kolbki tréjszyjnej o poj. 100 ml, rurki doprowadzegj azot i ptaszcza grzejnego. Otwarzy
nadmuch azotu i wprowadzb g MDI i 15 ml THF, whczy¢ ptaszcz grzejny i ogrzewa
w temp. 30° C do rozpuszczenia MDI. Ngstie wprowadz 0,99 g Rokopolu 7P (uprzednio
destylowany i osuszony sitami), dédgedra krople katalizatora i wolno wkropi 2,09 g
NMDEA. Mieszanir reakcyjm ogrzewa przez 0,5 h w temp. 50°C i po tym czasie wykona
oznaczenie grup izocyjanianowychlezeli wynik analizy grup NCO wynosi zero
(nieprzereagowane grupy NCO spowoduwj spienienie mieszaniny reakcyjnej)nalery
prowadz¢ reakcg czwartorzdowania, to znaczy, wprowadz0,81 g kwasu mrowkowego
I ogrzewd& przez dwie godziny w temp. 50° C. Ngstie przez wkraplacz bardzo wolno
14 ml wody redestylowanej i dyspergaiva ciagu 15 minut. Uzyskanw wyniku syntezy
dyspersi wodm kationomeru poliuretanowego przélalo stoika i oznaczy wydajncé
reakcji. Na ptytk teflonows nanig¢ przy pomocy bagietki niewiedk ilos¢ dyspersii
i pozostawd w temp. pokojowej celem zaobserwowania wgigl powtoki polimerowej

utworzonej po wyschgciu.



Oznaczanie grup izocyjanianowych metogl acydymetryczm

Odczynniki:

- dibutyloamina (DBA), 99% (0,5m roztwdér aminy wstidowanym chlorobenzenie),
- blekit bromofenolowy(0,1% roztwor alkoholowy),

- alkohol etylowy zanieczyszczony eterem (5%),

- HCI (0,2m roztwor wodny).

Sposob wykonania oznaczenia:

Do kolby Erlenmayera odmierzy 2,5 cni roztworu dibutyloaminy (DBA)
w chlorobenzenie, a nagnie odway¢ 0,1-0,2 g badanego prepolimeru z dokiadnp
do 0,0001 g. Kolb szczelnie zamkit korkiem ze szlifem i pozostadvina ok. 10 minut
w celu przereagowania diizocyjanianu z agniRo uptywie tego czasu do kolby wprowadzi
25 cnt eteréwki, kilka kropel wskaika (bkkitu bromofenolowego) i miareczkowa
roztworem HCI do zmiany barwy z niebieskiej na f@sita. Dodatkowo wykona slepa
probe w celu ustalenia ikei HCI potrzebnej do zobeinienia 2,5 cm stosowanego roztworu
DBA.

Procentow zawarté¢ grup —NCO oblicz§ w procentach wagowych wedtug wzoru:
%NC0=0,42 (V> — Vi)/m

gdzie:

V1, Vo - objetosé 0,2 m roztworu HCI ztyta na miareczkowanie badanéigipej proby [cr,

m - nawaka prepolimeru [g].

Przygotowanie roztworéw do oznaczania zawarkei grup NCO:

0,5 m roztwér DBA w chlorobenzenie

Do kolby o pojemnézi 200 cni odmierzono 16,85 cirdibutyloaminy i uzupetniono
do kreski chlorobenzenem destylowanym i osuszongamsmolekularnymi.

0,2 m roztwor HCIl w wodzie

W kolbie o pojemnéci 1000 cni umieszczono HCI (dwa fiksanale -y z nich

zawiera po 3,646 g HCI) i uzupetniono do kreski wddstylowaa.



0,1 % roztwor kikitu bromofenolowego w alkoholu

Odwazono 0,1 g wskanika z doktadnécia 0,0001 g i rozpuszczono w 3 1,05 m
NaOH, po rozpuszczeniu dodano 50°cetanolu i uzupetniono waddo 100 cm (3 cn?
0,05 m roztworu NaOH zawiera 0,006 g czystego NaOH)



Zagadnienia do kolokwium:

1. Reakcje zachodee przy tworzeniu kationomeru poliuretanowego nadspawie
surowcow aywanych wéwiczeniu.

2. Wiaciwosci | zastosowanie jonomerow poliuretanowych.

3. Charakterystyka reakcji poliaddycji.
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