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Общие указания

При подготовке к лабораторным работам студент должен:

- повторить необходимый материал по теме;
- ознакомиться с правилами безопасной работы с оборудованием и приборами;

- ознакомиться с методикой проведения эксперимента, способами регистрации экспериментальных данных, путями обработки результатов эксперимента, порядком оформления лабораторной работы;

- составить отчет о работе.

Содержание отчета

Отчет по лабораторной работе оформляется согласно следующим требованиям. В отчет входит:
1) цель работы и задачи;
2) теоретическое введение;
3) описание установки, приборов, материалов, схем, инструмента, реактивов;
4) методика выполнения работы с указанием ГОСТов, по которым выполнялись те или иные измерения;
5) обработка результатов работы;
6) анализ результатов работы;
7) список литературы.
Оформление отчета (текста, заголовков, таблиц, графиков, рисунков) производится при соблюдении ГОСТ 2.106-96. 

Необходимые исходные сведения

Композиционные материалы образованы объемным сочетанием двух и большего числа химически разнородных компонентов с четкой границей между ними.
По своей структуре композиционный материал можно представить состоящим из нескольких фаз, одной непрерывной фазы (матрицы) и одной или нескольких дисперсных фаз или состоящими из двух или более непрерывных фаз с возможными дисперсными фазами в каждой непрерывной фазе.
Композиционный материал, непрерывная фаза которого образована полимером, называют полимерным композиционным материалом (ПКМ).
С ускорением научно-технического прогресса композиционные материалы занимают все большее место среди прочих материалов.
Существует ряд преимуществ ПКМ перед традиционными видами материалов (металлов, керамики, дерева и т.п.):
1) уникальное сочетание свойств, нехарактерное для других материалов (прочностных, деформационных, ударных, упругостных, температурных, реологических, адгезионных, электрических, фрикционных, теплопроводных и др.);
2) возможность управления свойствами ПКМ путем простого изменения состава и условий получения;
3) сохранение основных достоинств полимеров: сравнительной легкости переработки; низкой плотности.
Главное из преимуществ ПКМ по сравнению с традиционными материалами - это уникальное сочетание различных, иногда противоречивых свойств в одном материале. Например, в резине совмещаются прочность и эластичность, в стеклопластиках — высокая прочность и легкость.
В композиционных материалах дисперсионную среду (непрерывную фазу) называют матрицей, или связующим, а дисперсную фазу – наполнителем, или диспергированным веществом.
Общей особенностью всех композиционных материалов является то, что их свойства в основном обусловлены свойствами непрерывной фазы (или нескольких непрерывных фаз), а влияние дискретной фазы намного менее значительно или совсем невелико.
Классификация ПКМ. Существует несколько видов классификации ПКМ, в основу которых положены различные принципы. Однако из-за многообразия ПКМ и способов получения единой их классификации не существует. Так как все ПКМ состоят из полимерной матрицы и содержат наполнитель, то можно провести классификацию по агрегатному состоянию и геометрической форме наполнителя. Такая классификация наиболее предпочтительна с позиции изучения полимерных композиционных материалов.
Согласно этой классификации [1] наполнители в полимерной матрице могут находиться в твердом, жидком и газообразном состояниях, и как особый вид состояния наполнителя можно выделить полимерное состояние (смеси полимеров). Геометрическая форма наполнителя оказывает огромное влияние на свойства ПКМ. Твердые наполнители подразделяют на дисперсные, волокнистые, чешуйчатые, ленточные. Композиции, состоящие из двух полимеров, могут быть однофазные и двухфазные. Жидкие наполнители подразделяются на растворимые в полимере и нерастворимые. ПКМ, содержащие газообразные наполнители, подразделяются на пенопласты с открытыми порами (губки) и с закрытыми порами (пены) (рис. 1) [1].
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Рис. 1. Классификация ПКМ

1. Полимерные композиционные материалы с твердыми дисперсными наполнителями
Дисперсные наполнители отличаются от других видов твердых наполнителей малым размером своих частиц (как правило, не более 0,1 мм) и небольшой разницей их продольных и поперечных размеров.
Дисперсные наполнители вводят в полимер для самых различных целей. В большом числе случаев эти наполнители вводят для изменения механических свойств. Так, введение любого твердого дисперсного наполнителя существенно повышает модуль упругости и твердость полимеров. Введение высокодисперсных наполнителей (с размером частиц менее 300 нм) повышает прочность полимеров и работу, затрачиваемую на их разрушение. Такое действие наполнителей на полимеры обычно называют усилением. Дисперсными наполнителями усиливают в основном эластомеры и получают при этом резины.
Одной из важнейших целей введения твердых дисперсных наполнителей является удешевление полимеров. Для этого в полимер вводят большое количество дешевых наполнителей с невысокой плотностью.
Кроме того, большое количество композиций содержит дисперсный наполнитель для придания полимерам самых разнообразных специальных (специфических) свойств. Сюда можно отнести придание полимерам нужного цвета (путем введения пигментов), повышение адгезии к металлическим и другим поверхностям, придание электрической проводимости, улучшение теплопроводности, защита от ультрафиолетового излучения, снижение или повышение коэффициента трения, снижение или повышение горючести и регулирование многих других свойств полимеров.
Свойства ПКМ определяются свойствами исходных компонентов, их соотношением и структурой полученного композиционного материала. Выявление взаимосвязи перечисленных факторов со свойствами композиционного материалов является главным предметом науки о полимерных композиционных материалах. Для получения материала с заданными свойствами необходимо правильно выбирать наполнитель с соответствующими свойствами и способ получения композиции. Способ получения определяет структуру композиционного материала.
Известно большое число способов введения твердых дисперсных наполнителей в полимеры, из которых наиболее распространенными являются:
1) смешение наполнителя с полимером, находящимся в вязкотекучем состоянии;
2) смешение раствора полимера с наполнителем с последующим удалением, если это необходимо, растворителя;
3) введение наполнителя в латекс полимера с последующей коагуляцией смеси и удалением воды.
Самым распространенным способом является первый, поскольку он позволяет достичь наиболее высокого качества смешения. Под смешением понимают механический процесс распределения исходных компонентов по всему объему системы таким образом, чтобы содержание их в пределах любого малого объема отклонялось от среднего содержания компонентов в смеси. Если содержание каждого компонента в любой точке системы постоянно, то такая смесь называется идеальной.
Качество смешения характеризуется двумя показателями: это равномерность распределения частиц наполнителя в объеме полимера и степень диспергирования или степень измельчения агломератов наполнителя в процессе смешения. Качество смешения оказывает очень сильное влияние на свойства ПКМ [1].
По первому способу смешение производят в специальных тяжелых смесителях валкового, шнекового или лопастного типа.
По второму способу смешение производят в шаровых и бисерных мельницах и других высокоэффективных смесителях. Этим способом получают продукты, для которых не требуется удаление растворителя - это эмалевые краски и лакокрасочные покрытия.
Третий способ нашел применение для получения резин при смешении технического углерода (сажи) с латексом каучука. Преимущество этого способа перед первым - это пониженное пыление наполнителя, однако он не обеспечивает требуемого качества смешения, поэтому полученную таким способом смесь подвергают дополнительному смешению по первому способу.

Смешение вязкотекучих полимеров с другими компонентами производят в смесителях различных конструкций (роторных, шнековых, валковых, лопастных). Вальцы являются одним из наиболее простых видов смесителей, обеспечивающих качественное смешение полимеров, находящихся в вязкотекучем состоянии.
Работа 1. Изучение влияния условий смешения 
на качество диспергирования наполнителя в полимере
Цель работы: ознакомление с приемами введения дисперсных наполнителей в полимеры смешением на вальцах. Ознакомление с методикой оценки качества диспергирования наполнителя в полимере. Получение наполненных полимеров и оценка качества диспергирования в них наполнителя.
Исходные материалы: полиэтилен (ПЭ), технический углерод марки П234, или П324, или П515.
Приборы и оборудование: лабораторные обогреваемые вальцы, гидравлический пресс, пресс-форма для получения тонкой пленки, весы, лавсановая пленка (100 мкм), микроскоп МБИ-9 или аналогичный оптический микроскоп, предметное и покровное стекла для микроскопии, ножницы, пинцет, спирт этиловый-ректификат (150 мл), иммерсионная жидкость.
Выполнение работы. Путем смешения на вальцах двумя способами получают полимерную композицию состава, %: ПЭ — 97,5 и техуглерод — 2,5.
По способу 1 навеску технического углерода смешивают непосредственно с ПЭ на вальцах (общее количество композиции - 20 г).
По способу 2 предварительно приготавливают смешением на вальцах 10 г концентрата технического углерода в ПЭ, имеющего состав, %: ПЭ - 70, техуглерод - 30. Затем берут необходимую (расчетную) часть этого концентрата и смешивают его с ПЭ в пропорциях, обеспечивающих получение композиции состава, %: ПЭ -97,5 и техуглерод - 2,5 (суммарное количество композиции 20 г).

Техническая характеристика лабораторных вальцов 
и принцип их работы
Конструкция вальцов.
Число валков





  - 2
Расположение валков


    - горизонтальное
Диаметр валков (рабочая часть), мм


 - 80
Длина рабочей поверхности валка, мм

             - 175
Характер рабочей поверхности валка  - шлифованная, гладкая,
Число оборотов валков, об/мин
переднего





         - 6,7-30

заднего





           -13-30
Зазор между валками, мм
минимальный




             -0,01
максимальный





  -1,5

Максимальная загрузка материала, г


   -50
Температура поверхности валков, °С

        - 25-180
Потребляемая мощность, кВт



  -1,7
Общий вид лабораторных вальцов представлен на рис. 2.
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Рис. 2. Лабораторные вальцы: 1- валок, 2 – станина; 3 - винты регулировки межвалкового зазора; 4 - фундаментная плита; 5, 7 и 10- подшипники; 6 -шестерня привода; 8 – траверсы; 9 - рамка механизма остановки вальцов
Лабораторные вальцы состоят из станины 2, на которой с помощью стоек с подшипниками 5 и 7 укреплены два валка 1. Станина установлена на фундаментной плите 4. Валки приводят во вращение электродвигателем через редуктор и шестерню привода 6. Валки соединены между собой шестернями (справа за станиной не видно). С  помощью этих  шестерен, называющихся фрикционными, можно регулировать (при их замене) окружную скорость валков. Соотношение частот вращения валков называется фрикцией f. Фрикция для лабораторных вальцов, используемых в лабораторном практикуме, составляет 1 : 1,2.
Для регулирования зазора между валками подшипники переднего валка 5 могут перемещаться с помощью регулировочных винтов 3 в проемах станины 2. От смещения вверх подшипники удерживаются траверсами 8, которые крепятся к станине болтами. Для правильной установки зазора регулировочные винты снабжены шкалами.
Валки вальцов устанавливаются в подшипники скольжения 5, 7, требующие постоянную качественную смазку. Смазка осуществляется за счет поворота колпачков масленок по часовой стрелке не менее двух раз в сутки.
Для быстрого останова вальцов при аварии или несчастном случае имеется рамка механизма останова 9.
Каждый валок имеет регулируемый обогрев. Для этого внутрь валков вставлены трубчатые электрические нагреватели (ТЭН). Регулирование температуры валков осуществляется изменением подаваемого на них напряжения от лабораторного автотрансформатора (ЛАТР) и контролируется с помощью термопары и потенциометра, а также по температуре плавления реперных кристаллических веществ.

Основные правила смешения полимеров на вальцах
Сущность смешения на вальцах заключается в многократном пропускании вязкотекучей смеси через узкий зазор между двумя валками, вращающимися с различной частотой. Благодаря различной частоте вращения валков между ними возникают высокие напряжения сдвига, которые диспергируют и гомогенизируют компоненты. Чем меньше зазор между валками, тем больше напряжение сдвига. В результате вращения валков навстречу друг другу вязкотекучий материал, загруженный первоначально в виде кусков, затягивается в зазор и при выходе из него прилипает к одному из валков в зависимости от разности температур валков и их окружных скоростей. В результате материал наматывается на один из валков в виде полотна и многократно проходит через зазор между валками. Для качественного перемешивания и гомогенизации полимерной композиции необходимо изменение направления сдвигового воздействия. С этой целью вальцуемое полотно периодически срезают специальными ножами и снимают с валков и снова запускают в зазор между валками в направлении, перпендикулярном предыдущему направлению смешения. С валков масса срезается отдельными полосами вдоль образующей по длине валка.
Количество пропусканий массы через зазор между валками и время смешения определяется экспериментально для каждого вида смеси. Когда все компоненты смеси введены, то, как правило, требуется 6 - 7 срезаний массы с вальцов с повторным ее запусканием и развальцовыванием. Длительность смешения между подрезаниями составляет 15-120 с в зависимости от времени развальцовывания полимера по поверхности валка.
Температура валков при вальцевании определяется типом смешиваемого материала. Она зависит в основном от вязкости материала. Очень высокая температура, а значит, низкая вязкость приводят к прилипанию полимера на оба валка, его растеканию за пределы валков. Кроме того, низкая вязкость расплава усложняет его срезание с валков. Слишком низкая температура и высокая вязкость расплава приводят к тому, что материал не затягивается между валками или падает с валков, не образуя полотна. При правильно выбранной температуре полотно полимера находится на одном из валков и не оставляет следов на другом валке. При выборе температуры вальцевания следует учитывать, что, чем ниже температура и выше вязкость расплава, тем эффективнее идет процесс смешения.
Зазор между валками зависит от объема (навески) смешиваемого материала; чем больше объем материала, тем больше зазор. Зазор подбирается таким образом, чтобы у входа в зазор между валками всегда был избыточный запас смешиваемой массы в виде вращающегося валика, который называется вращающим запасом массы. Отсутствие запаса массы свидетельствует о том, что установленный зазор велик. Слишком узкий зазор приводит к выдавливанию полимера за пределы валков. При подборе зазора необходимо учитывать, что чем меньше зазор между валками, тем выше напряжение сдвига, действующее на материал, и интенсивнее идет смешение, но и интенсивнее идет механохимическая деструкция полимера. Смешение чрезмерно большого количества материала требует установления большого зазора, что снижает скорость сдвига между валками и делает смешение крайне неэффективным. Поэтому максимальная загрузка смешиваемого на вальцах материала ограничена и определяется геометрическими размерами валков.

Для получения точных и воспроизводимых результатов при изготовлении смесей необходимо строго соблюдать методику изготовления смеси и уделять особое внимание всем деталям процесса.
Первое требование  состоит в изготовлении эталонной смеси или композиции для каждой новой серии смесей и в оценке воспроизводимости результатов для этой смеси. Отсутствие воспроизводимости результатов для эталонной смеси является признаком того, что имеются серьезные нарушения в технологии ее получения и результаты для всех смесей этой серии неверны.
Второе требование - проводить всю работу следует с одной партией материала, если она не изменяется в процессе хранения. В результате уменьшается разброс получаемых результатов.
Третье требование - необходимо установить стандартный и неизменный режим изготовления данной смеси или композиции. Соотношение окружных скоростей валков, температура валков и размер зазора между валками для каждой серии опытов должны быть постоянными.
Продолжительность смешения должна быть постоянной. Она может изменяться только в том случае, если сравниваются композиции, содержащие различные объемы наполнителя.
Порядок введения компонентов смеси должен быть неизменным для всей серии однотипных смесей.
После изготовления полученную смесь взвешивают. Если масса смеси значительно отличается от теоретически подсчитанной массы (более чем на 3 - 5 %, в зависимости от требуемой точности состава), то необходимо смесь изготовить заново.
Включение вальцов. Система обогрева запускается в работу путем включения вилки обогрева в сеть 220 В и установки с помощью ЛАТРов необходимого напряжения на ТЭНах. Напряжение на ТЭНе каждого валка контролируется по вольтметру. Для включения механизма вращения вальцов следует повернуть ручку "0 - 1", расположенную на станине, по часовой стрелке в положение "1". Останавливаются вальцы поворотом этой ручки против часовой стрелки.
Основные технологические параметры процесса смешения полимеров на вальцах: 

температура валков, оС;

зазор между валками, мм;
навеска смешиваемого материала, г;
время смешения, мин.
Значение параметров зависят от вида смешиваемого материала. Они указаны в каждой конкретной работе.

Правила безопасной работы на вальцах
При работе на вальцах возникает опасность механического травмирования, поражения электрическим током и получения ожогов. Валки затягивают материал или посторонние предметы в зазор с огромным усилием. Это представляет очень большую опасность механического повреждения рук и других частей тела. В зазор могут попасть свисающие концы одежды (рукава, длинные волосы, галстук) и увлечь за собой части тела.
Обогрев и механический привод вальцов работают от сети 220 и 380 В. Это создает опасность поражения электрическим током.
Помещение, где установлены вальцы, должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией.
Работа студентов на вальцах разрешается после прохождения инструктажа по технике безопасности и в присутствии сотрудника кафедры, имеющего разрешение на работу с вальцами.
Работать на вальцах можно только в защитной одежде: в халате или куртке и в головном уборе (косынке или берете).
Перед началом работы необходимо подготовить вальцы в следующем порядке.
1. Производится внешний осмотр чистоты вальцов и целостности всех коммуникационных соединений (электрических проводов, заземления). Рабочее место должно быть свободно от каких-либо посторонних предметов, остатков полимера, смазки. При необходимости вальцы очищаются от всех посторонних предметов и загрязнений. При подозрении на нарушение целостности коммуникационных соединений сообщить ответственному сотруднику кафедры. В последнем случае включать вальцы запрещается.

2. После включения вальцов проверяется действие аварийного останова 9. Этот механизм представляет собой рамку, которая связана с реверсивным двигателем, расположенным в станине. При нажатии на рамку включается реверсивный двигатель и меняется направление движения валков, после чего вальцы сразу же останавливаются.
3. Проверяется наличие смазки в узлах трения. Для этого поворачивают все четыре масленки, подходящие к подшипникам, на 0,5 оборота по часовой стрелке. Если масленки не поворачиваются, то необходимо открутить их головки и набить смазкой, после чего закрутить на место.
После прогрева вальцов и проверки их температуры можно приступать к работе.
Заправка вальцуемого материала проводится при поджатых валках. При этом не допускается касание валков руками.
Во время работы вальцов категорически запрещается:
- проталкивать вальцуемый материал в зазор каким-либо образом;
- помогать руками движению вальцуемого материала;
- приближать руки близко к зазору между вальцами;
- выбирать материал из-под вальцов руками (материал выбирается вместе с противнем), чистить и обтирать какие-либо части вальцов;
- оставлять вальцы без надзора и допускать к ним посторонних лиц;
- менять зазор между валками.
Необходимо сосредоточить внимание на работе, не отвлекаться, следить за движением рук.
Поправлять вальцуемый материал можно только специальными ножами из мягкого металла (латунь, алюминий, медь). Проталкивать материал в зазор ножами запрещается.
При загрузке вальцов необходимо следить, чтобы между валками не было посторонних предметов. В случае попадания предметов между валками нельзя извлекать их на ходу, а следует немедленно остановить машину с помощью аварийного останова и сообщить ответственному лицу.

При разогреве материала выше 60°С разрешается работать в перчатках, подобранных по руке. В остальных случаях работа в перчатках запрещается. Перед включением вальцов работающий обязан предупредить стоящих рядом людей о начале работы.
По окончании работы и остановки вальцов необходимо очистить рабочие поверхности валков, рабочий стол и другие части вальцов от остатков материала, рассыпанных ингредиентов, смазки. При необходимости убирают пол около вальцов от рассыпанных ингредиентов.
Технологические параметры процесса смешения на вальцах: температура валков 140 - 160°С, общая навеска материала при смешении 20 г, время смешения после введения всех компонентов для первого способа 10 мин, для второго способа по 5 мин на каждой стадии смешения (не менее 6 подрезаний на каждые 5 мин смешения). 
Из полученных образцов изготавливают тонкие пленки (0,005 -0,02 мм) размером до 10(10 мм путем прессования 0,2 г композиции на гидравлическом прессе между двумя ровными гладкими металлическими пластинами и антиадгезионными пленками. При прессовании используют полимерные антиадгезионные пленки и металлические пластины с чистотой поверхности не ниже 10 класса. Технические режимы прессования: температура плит 170 - 180°С, прогрев при давлении 0,1 - 0,4 МПа 5 мин, выдержка под давлением 5 мин, удельное давление прессования 10-12 МПа, время охлаждения водой 2 мин. Пленки должны получиться гладкими, блестящими, прозрачные на просвет. 
Полученные пленки помещают между предметным и покровным стеклами для микроскопии. Стекла предварительно хорошо очищают тканью и спиртом. Затем на хорошо очищенное предметное стекло наносят каплю иммерсионной жидкости. От полученной пленки с помощью пинцета и ножниц отрезают кусочек размером приблизительно от 2(2 мм до 5(5 мм и помещают его на каплю иммерсионной жидкости на стекле. На пленку наносят каплю иммерсионной жидкости, после чего ее покрывают чистым покровным стеклом, которое аккуратно прижимают пинцетом к предметному стеклу. Пленка должна оказаться зажатой между стеклами, а иммерсионная жидкость должна ровным слоем растечься между стеклами.
Препарированные таким образом образцы помещают на предметный стол микроскопа, настраивают микроскоп и просматривают в проходящем свете при стократном увеличении. Качество распределения технического углерода оценивают путем сравнения картины, наблюдаемой в микроскоп, с тремя стандартными типами распределения, представленными в ГОСТ 16338-85.
Качество распределения техуглерода в полимере подразделяется на три типа.
I тип - хорошее распределение техуглерода, характеризуется однородным темным фоном без наличия отдельных агломератов;
II тип - удовлетворительное распределение, характеризуется однородным темным фоном с наличием незначительного числа мелких агломератов технического углерода;
III тип - плохое распределение, характеризуется однородным фоном с наличием большого числа агломератов технического углерода.
Если при стократном увеличении недостаточно четко видно различие в распределении техуглерода, то производят сопоставление при увеличении в 200 или 600 раз.
Задания: 1. Определите, к какому из трех типов распределения технического углерода относятся материалы, полученные по первому и второму способам смешения.
2. По результатам работы сделайте вывод о влиянии способа смешения полимера с наполнителем на качество распределения последнего.

3. Объясните с позиции механизма смешения причины наблюдаемого различия в качестве распределения.

4. Составьте отчет о работе.

Работа 2. Получение полимербетона

Цель работы: получить полимербетон на основе ненасыщенных полиэфирных смол или мономеров и цемента, исследовать влияние добавок поверхностно-активных веществ на прочность полимербетонов.

Исходные материалы: ненасыщенная полиэфирная смола на основе малеинового ангидрида и диэтиленгликоля с молекулярной массой 1000, стирол, метилметакрилат, пероксид бензоила, гидропероксид метилэтилкетона, дибутилфталат, нафтенат или октоат кобальта, цемент, оксанол ЦС-100.

Приборы и оборудование: технические весы, разрывная машина Р-05, механическая мешалка. 

Выполнение работы. К 50 г ненасыщенной полиэфирной смолы или ненасыщенного мономера (по заданию преподавателя) добавляют 7 г воды. В полученную грубую эмульсию вносят 26 г цемента и после интенсивного перемешивания она превращается в гомогенную жидкую пасту, не расслаивающуюся даже после длительного хранения. В качестве гидрофилизирующего агента вводят 0,25-0,5 г диэтиламина. Для дополнительной стабилизации эмульсии в нее вводят 0,1-0,5 % всей массы композиции поверхностно-активную добавку – Оксанол ЦС-100. Умеренная дозировка поверхностно-активных веществ не снижает прочностных показателей полимербетона, но существенно облегчает получение пасты. В полученную систему добавляют 50%-й раствор инициатора радикальной полимеризации – пероксид бензоила или гидропероксид метилэтилкетона в дибутилфталате и ускоритель радикальной полимеризации - нафтенат или октоат кобальта в количестве 0,1-1% массы всей композиции. После тщательного перемешивания смесь заливают в заранее подготовленные формы. 

Задания: 1. Исследуйте полученные образцы полимербетона на прочность при сжатии.

2. По результатам работы сделайте вывод о влиянии добавок поверхностно-активных веществ на прочность полимербетона.

3. Составьте отчет о работе.

Работа 3. Изучение влияния дисперсного наполнителя
 на деформационно-прочностные свойства термопластов
Цель работы: Изучение влияния высокодисперсного наполнителя на механические свойства полиэтилена.
Исходные материалы: полиэтилен низкого давления (ПЭНД) марки 273-79, белая сажа (аморфный оксид кремния) марки БС-50 или БС-100, термостабилизатор Ирганокс-1010 (или Фенозан-23), спирт этиловый-ректификат (150 мл).
Приборы и оборудование: лабораторные обогреваемые вальцы, весы, гидравлический пресс, пресс-форма открытого типа для получения пластинок толщиной 1 мм, разрывная машина, вырубной нож в виде двусторонней лопатки, ручной крутильный пресс, разрывная машина.
Выполнение работы. Смешением на вальцах получают три полимерные композиции согласно рецептурной карте (табл. 1).
Таблица 1
Рецептурная карта композиций
	Рецепт
	Массовая доля компонентов, %

	
	ПЭНД 273-79
	БС-50
	Ирганокс-1010

	1-й
	99,8
	0
	0,2

	2-й
	84,8
	15
	0,2

	3-й
	69,8
	30
	0,2


Берут навески компонентов из расчета, что каждой композиции необходимо получить по 20 г.
Технологические параметры смешения на вальцах: температура валков (160 ± 5)°С, навеска материала 20 г, время смешения  5 - 6 мин. Методику работы на вальцах смотрите в работе 1.
Из композиций методом прессования изготавливают пластины толщиной 1 мм и размером 100(100 мм по описанной ниже методике. Технологические параметры процесса прессования: температура плит (180±5)°С, время прогрева при давлении 0,1 - 0,4 МПа. Результаты эксперимента заносят в табл. 2.
Таблица 2

Форма представления результатов эксперимента
	Рецепт
	БС-50, мас. %
	σт, МПа
	σр, МПа
	ε, %
	Е, МПа

	1-й
	
	
	
	
	

	2-й
	
	
	
	
	

	3-й
	
	
	
	
	


Процесс прессования термопластов состоит из следующих технологических стадий:
1. Разогрев материала в пресс-форме выше температуры текучести полимера при небольшом давлении 0,1 - 0,4 МПа (до 10 мин на 1 мм толщины прессуемой пластины). Такое давление в форме создается под действием массы подвижной плиты, создавать давление масла в гидроцилиндре пресса не требуется.
2. Сжатие пластин в прессе для растекания материала по объему формы (за счет создания давления масла в гидроцилиндре).
3. Выдержка под давлением (давление 6-10 МПа, время выдержки - 5 мин на 1 мм толщины пластины).
4. Охлаждение материала в форме под давлением до температуры ниже температуры размягчения полимера (по Вика).
5. Сброс давления и извлечение образца из формы. 

Основные технологические параметры процесса прессования:
навеска материала - G, г;
температура прессования (температура плит) Тпр, °С;
удельное давление прессования (в форме) Р, МПа;
время прогрева образца tнarp, мин;
время выдержки под давлением tвд, мин;
время охлаждения водой tохл, мин.
Температура прессования, время прогрева, время выдержки под давлением, давление прессования и время охлаждения указываются в технологической карте. Для осуществления такого процесса пресс оснащен комбинированными плитами. Они содержат плиты как обогреваемые электричеством, так и охлаждаемые водой.
Порядок прессования
1. Берут навеску материала G, которая рассчитывается по уравнению

G = 1,2a·b·h·(,
где a, b - ширина и длина окна рамки; h - толщина рамки; ( -плотность прессуемого материала.
2. Собирают форму. Для этого навеску образца помещают в рамку между полимерными пленками и металлическими пластинами. При этом форма должна представлять многослойную конструкцию, в которой слои располагаются в следующем порядке (снизу вверх): металлическая пластина, металлическая рамка, полимерная пленка, навеска образца, вторая полимерная пленка, вторая металлическая пластинка. Все составляющие формы должны быть хорошо совмещены. Прессуемый материал должен находиться посередине рамки.
3. Размыкают плиты пресса. Устанавливают собранную форму с образцом в пресс между охлаждающими плитами, нагретыми до температуры прессования. Смыкают плиты пресса, но без подачи давления (подача давления в это время приведет к деформированию полимерной антиадгезионной пленки и ее разрыву).
4. Выдерживают в таком состоянии образец для прогрева в течение времени, указанного в технологической карте tнагр.
5. Создают необходимое давление в гидроцилиндре пресса по манометру Рм до получения требуемого усилия прессования:
Pм = (Fmax(P(a(b)/Pmax  ,
где Fmax- максимальное усилие пресса (для ПГ-60 - 60 т); Рmax -максимальное рабочее давление масла в гидроцилиндре (для ПГ-60 МПа). Удельное давление прессования Р выбирают в пределах 6-10 МПа (указано в работе).
6. Выдерживают образцы под давлением в течение времени tв.д, указанном в технологической карте (если время не указано, то принимают по правилу - 5 мин на 1 мм толщины образца).
7. Подают в охлаждающие плиты холодную воду из водопровода и выдерживают при охлаждении в течение времени tохл, указанном в технологической карте (давление не сбрасывают).

8. Сбрасывают давление и размыкают плиты пресса, извлекают форму из пресса, смыкают плиты пресса.
9. Разбирают форму, осторожно извлекают образец. Форму очищают от остатков полимера с помощью ножа и наждачной бумаги.
Полученная полимерная пластина должна быть ровной, гладкой, блестящей, без пузырей, раковин, морщин, посторонних включений.

Правила безопасной работы на прессе
При работе на прессе существует опасность механического травмирования, поражения электрическим током, получения ожога. Усилие смыкания плит пресса ПГ-60 составляет 60 т, что представляет крайне серьезную опасность и может вызвать серьезное механическое повреждение. Питание пресса осуществляется от сети 220 и 380 В, что при неправильном обращении с прессом может привести к поражению электрическим током. Плиты пресса нагреты до высокой температуры (до 250°С) и могут вызвать сильный ожог кожи.
К работе на прессе допускаются лица, прошедшие обучение и сдавшие экзамены на право работы на прессе. Студентам запрещается работать на прессе без присмотра преподавателя или обученного мастера.
Помещение, где установлен пресс, должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией.
Работать на прессе можно только в спецодежде (халате, комбинезоне и рукавицах, защищающих от ожогов).
Перед началом работы. Необходимо проверить целостность всех коммуникационных соединений, проводов, заземления, убедиться в отсутствии каких-либо посторонних предметов и материалов. При необходимости следует убрать вытекшее из гидросистемы масло. Только после этого пресс можно включить.
Необходимо проверить невозможность самопроизвольного опускания верхней плиты пресса. Для этого верхняя плита пресса поднимается и оставляется в верхнем положении на несколько минут. Если плита самопроизвольно опускается, то работать на таком прессе запрещается.
Во время работы. Запрещается работа на прессе одновременно двум человекам, установка пресс-формы, опускание плит должно производиться одним человеком. Категорически запрещается производить перестановку пресс-форм, охлаждающих плит или очистку плит во время движения плиты пресса. Все эти действия можно производить только при выключенной гидросистеме пресса.
При подаче давления необходимо следить за давлением в гидросистеме по манометру. При превышении максимального давления масла в гидросистеме необходимо немедленно остановить пресс и сообщить ответственному лицу или преподавателю.
Нельзя допускать попадания на плиты пресса посторонних предметов (особенно хрупких - стекла, металла, керамики и др.). Под действием высокого давления опускающейся плиты эти предметы разрушаются и с высокой скоростью вылетают из пространства между плитами, нанося очень серьезные увечья. Кроме того, посторонние предметы на плитах наносят серьезный вред прессу. Аналогичные нежелательные последствия вызывает и неправильная сборка пресс-формы.
В случае возникновения опасности или превышения давления в гидросистеме необходимо нажать кнопку аварийного выключения, при этом плиты пресса автоматически размыкаются.

Задания: 1. Сделайте выводы о влиянии высокодисперсного наполнителя на прочностные и упругостные свойства полимера.
2. Объясните наблюдаемое влияние наполнителя на деформационно-прочностные свойства полимера.

3. Составьте отчет о работе.
Работа 4. Получение полиэтилена с пониженной горючестью
Цель работ: Ознакомление со способами придания полимерам пониженной горючести. Получение полиэтилена с пониженной горючестью и оценка горючести материала.
Исходные материалы: полиэтилен (ПЭ), дисперсная трехокись сурьмы, хлорпарафин марки ХП-470, спирт этиловый-ректификат (50 мл).
Приборы и оборудование: лабораторные обогреваемые вальцы, гидравлический пресс, весы, пресс-форма для получения пластинки толщиной 1 мм, лавсановая пленка (100 мкм), ножницы, прибор для определения горючести полимерных материалов.
Выполнение работы. Смешением на вальцах получают три полимерные композиции согласно рецептурной карте (табл. 3).
Таблица 3

Рецептурная карта композиций

	Рецепт
	Массовая доля компонентов, %

	
	ПЭНД 273
	Sb2O3
	Хлорпарафин
	Ирганокс-1010

	1-й
	99,8
	0
	0
	0,2

	2-й
	89
	5
	5,8
	0,2

	3-й
	78,9
	10
	11,6
	0,2


Для этого берут навески компонентов из расчета, что каждой композиции необходимо получить по 20 г. Перед началом работы обезжиривают рабочие поверхности этиловым спиртом.
Технологические параметры смешения на вальцах: температура валков (160±5)°С, общая навеска смеси 20 г, время смешения 5-6 мин. Работа на вальцах по описанной методике. 
Из композиций методом прессования изготавливают пластины толщиной 1 мм и размером 100(30 мм по описанной методике.
Технологические параметры процесса прессования: температура плит (180±5)°С, время прогрева при давлении 0,1-0,4 МПа 10 мин, время выдержки под давлением 5 мин, удельное давление прессования 9 МПа, время охлаждения 2 мин.
Из каждой пластины вырезают по три полоски размером 100(10 мм. На этих полосках определяют горючесть материалов по методике, показанной на рис.3.
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Рис. 3. Определение огнестойкости пластмасс.
Внимание! Определение горючести производят в вытяжном шкафу на металлическом подносе вдали от горючих веществ и предметов. Техника определения горючести состоит в следующем. Пламя газовой горелки регулируют так, чтобы высота его равнялась 10 см (рис. 3а), и устанавливают горелку под углом 45° (рис. 3б). Полоску из испытуемого материала укрепляют на штативе в горизонтальном положении, узким ребром вниз и вносят его в пламя горелки на 10 с.
По истечении 10с кран горелки закрывают и по секундомеру отмечают время горения (tг) бруска вне пламени горелки до его затухания. Если пламя не гаснет через 15 с, то пламя задувают. После самостоятельного погасания материала или его задувания измеряют длину сгоревшего участка. Зная время горения, рассчитывают скорость горения материала vг, см/мин.
Кроме того, при горении материала определяют: 1) наличие падающих горящих капель, 2) степень дымовыделения. Степень дымовыделения определяют зрительно по трехбалльной системе: слабое, умеренное, сильное.
Для каждого материала сжигание повторяют трижды. За результат принимают среднее значение трех испытаний. Полученные результаты заносят в табл. 4. 
Таблица 4
Форма представления результатов эксперимента
	Образец
	tг, с
	(г, см/мин
	Наличие горячих падающих капель

(есть/нет)
	Степень дымовыделения

(слабое, умеренное, сильное)

	1-й
	
	
	
	

	2-й
	
	
	
	

	3-й
	
	
	
	


Задания: 1. По полученным результатам сделайте выводы о влиянии смеси триоксида сурьмы с хлорпарафином на горючесть полиэтилена и на вредность выделяющихся при горении продуктов.
2. Объясните причины влияние смеси триоксида сурьмы с хлорпарафином на горючесть полиэтилена.
3. Составьте отчет о работе.
2. Полимерные композиционные материалы 
с волокнистыми наполнителями
Волокно - это форма материала, имеющая высокое отношение продольных размеров к поперечным (не менее 10-100) при небольших поперечных размерах (менее 0,25 мм).
Главная цель наполнения полимеров волокнами - это получение сверхпрочных и легких материалов. Удельная прочность (отношение разрывной прочности к плотности) и удельный модуль упругости (отношение модуля упругости к плотности) полимеров, наполненных волокном, превосходят показатели наиболее прочных и жестких материалов, таких, как алюминий или сталь [1, 2].
Прочность и легкость материала определяют возможности космической, авиационной и автомобильной техники. Поэтому композиции из наполненных волокнами полимеров получили самое широкое развитие.
Высокие механические свойства наполненных волокном полимеров (волокнитов) обусловлены тем, что прочность и модуль упругости волокон значительно выше прочности и модуля этого же материала в блоке и во много раз превышают прочность полимерного связующего. Связующее в волокните перераспределяет нагрузку между волокнами и обеспечивает единство и форму материала, а волокна несут основную долю нагрузки, прикладываемой к материалу, и определяют его прочность [1, 2].
Свойства ПКМ с волокнистыми наполнителями зависят не только от свойств и соотношения исходных компонентов, но и от адгезии между полимером и волокном, соотношения длины и диаметра волокна, пространственного расположения (укладки) волокон в материале [1].
Волокна упрочняют полимер только в продольном направлении, а в поперечном направлении свойства материала оказываются близкими к свойствам ненаполненного полимера, или даже ниже. В результате многие волокнонаполненные материалы обладают очень значительной анизотропией свойств. Для снижения анизотропии стремятся так уложить волокна в материале, чтобы они были ориентированы в различных направлениях.
Методы получения изделий из полимерных композиций с волокнистыми наполнителями очень разнообразны и зависят как от вида связующего, так и от вида наполнителя. Принципиально отличаются эти методы для композитов с короткими и «бесконечно» длинными (непрерывными) волокнами.
В качестве коротких волокон в полимерных композициях могут применяться как природные волокна (волластонит, асбест), так и рубленные или разрезанные до заданной длины (обычно 8 мм) пучки волокон. Материалы с короткими волокнами получают их смешением с полимерами или пропиткой волокон полимерным связующим. Пропитка возможна при использовании жидких олигомерных реактопластичных связующих, которые после пропитки и формования изделия отверждают. Термопласты и высокомолекулярные поликонденсационные смолы смешивают с волокнами на роторных, валковых или шнековых смесителях. При этом полимеры находятся в вязкотекучем состоянии. Под действием высоких напряжений сдвига при смешении происходит дополнительная ломка и укорачивание волокна, что соответствующим образом сказывается на его прочностных свойствах.
Для переработки композиций с короткими волокнами в изделия применяют обычные методы переработки полимеров, характерные для термопластов и реактопластов: литье под давлением, экструзия, прессование и другие.
Для получения полимерных изделий, наполненных непрерывными волокнами, используют как непосредственно волокна в виде пучков, ровницы или пряжи, так и различные текстильные материалы, а также маты из волокна или путаницы. В качестве полимерного связующего в таких материалах практически всегда используют различные реактопластичные олигомеры, которые после формования изделия отверждают химическим путем. Такое ограничение в выборе связующего обусловлено невозможностью применения процесса смешения волокон с высоковязким полимером. Смешение высоковязкого термопласта предусматривает большие механические воздействия на смесь, что приводит к разрушению и измельчению волокна. Чтобы не было измельчения, связующее должно под действием силы тяжести, или относительно небольшого давления, или за счет капиллярных сил проникнуть между волокнами и достаточно равномерно распределиться там (должна произойти пропитка наполнителя связующим). Это возможно только при сравнительно невысокой вязкости полимерного связующего.
Процессы получения изделий из композиций с бесконечно длинными волокнами очень специфичны и зависят не только от вида связующего и наполнителя, но и ,в значительной степени, от конфигурации формуемого изделия.
В зависимости от метода изготовления изделий ориентация волокон в нем может быть одноосной, двухосной, слоистой и многоосной.
Можно выделить несколько основных методов получения волокнонаполненных материалов и изделий из жгутов и текстильных лент с одно- или двухосной ориентацией: это намотка, протяжка и формование. Различают методы контактного формования, пневматического и вакуумного формования эластичным пуансоном и компрессионного прессования между матрицей и пуансоном. Наиболее простым способом формования является контактное формование. Оно заключается в ручной укладке волокнистого наполнителя в форму или на формующую поверхность с одновременной его пропиткой олигомерным связующим. После укладки и пропитки связующее отверждают, а затем отделяют изделие от формы.
В зависимости от конфигурации изделия и эксплуатационных требований к нему выбирают тот или иной способ его изготовления.
Работа 5. Изготовление пластины из волокнонаполненного полимерного материала методом контактного формования (ручной укладки)
Цель работы: Ознакомление со способом получения полимерного материала, наполненного волокном, методом ручной укладки. Оценка механических свойств полученного стеклопластика.
Исходные материалы: эпоксидная смола марки ЭД-20, отвердитель полиэтиленполиамин (ПЭПА), пластификатор дибутилфталат (ДБФ), стеклоткань, лавсановая пленка (100 мкм), растворитель - этиловый спирт-ректификат (50 мл).
Приборы и оборудование: весы, ножницы, обрезиненный валик, две металлические пластины 200(200 мм, толщиномер, емкость на 200 см3 для приготовления композиции, шпатель, ножовка по металлу, напильник, тиски слесарные.
Выполнение работы. Перед началом работы обезжиривают рабочие поверхности этиловым спиртом-ректификатом. Из стеклоткани вырезают десять квадратов размером 100(100 мм. Определяют массу всех десяти листов вместе.
В емкости приготавливают 40 г эпоксидной композиции состава, %: ЭД-20 – 85; ДБФ – 5; ПЭПА – 10.
Для этого компоненты композиции взвешивают на весах и тщательным образом смешивают шпателем в емкости (4-5 мин).
Формование материала. На металлический лист укладывают лист лавсановой пленки размером 200(200 мм. На центр пленки с помощью шпателя наносят очень тонкий слой эпоксидной композиции в виде квадрата размером 100(100 мм. Затем на один лист стеклоткани шпателем наносят на одну из сторон тонкий слой эпоксидной композиции. При этом надавливают шпателем на ткань так, чтобы смола проникала между волокнами. Затем накладывают этот лист стеклоткани смазанной стороной на намазанный смолой участок лавсановой пленки. Уложенный лист стеклоткани методом равномерного приглаживания от центра к краям и простукивания равномерно пропитывают связующим. Связующее должно выступить на верхнюю поверхность стеклоткани. На поверхность пропитанного таким образом листа стеклоткани дополнительно наносят связующее, втирая его шпателем. Пропитанная стеклоткань покрывается слоем сухой стеклоткани, которая затем простукивается и приглаживается до появления следов смолы на поверхности стеклоткани. Затем на этот лист наносят дополнительное количество связующего, покрывают слоем сухой стеклоткани и весь процесс повторяют до укладки всех слоев стеклоткани.
Тщательная пропитка стеклоткани и полное удаление пузырей воздуха между слоями являются необходимыми условиями для получения качественного высокопрочного стеклопластика. При условии качественной пропитки наполнителя прочность стеклопластика тем выше, чем меньше в нем связующего.
Затем на уложенные листы накладывается лавсановая пленка, и полученный пакет прокатывается сверху обрезиненным валиком для дополнительного выдавливания избытков смолы. На верхний лавсановый лист накладывают металлический лист и в таком виде оставляют отверждаться при комнатной температуре не менее 24 ч.
После отверждения связующего пакет разбирают, лавсановую пленку отделяют. Лишнюю смолу, выступающую за пределы листов стеклоткани, срезают или спиливают. Определяют массу получившегося изделия. Зная массу стеклоткани и изделия, определяют процентное содержание наполнителя и связующего в изделии.
Полученную пластину зажимают в тиски и с помощью ножовки распиливают на ровные полоски шириной (10(0,5) мм (предварительно расчертив пластину с помощью карандаша и линейки). Необходимо получить пять полосок. Неровные после распиливания края полосок подравнивают напильником в тисках.
Полоски нумеруют и промеряют толщину и ширину каждой, занося эти данные в табл. 5. Далее с помощью разрывной машины определяют прочность при растяжении (р и модуль упругости Е материала при скорости перемещения подвижного захвата разрывной машины 50 мм/мин.
Полученные результаты заносят в табл. 5.
Таблица 5

Форма представления результатов

	Опыт
	Масса
стекло-ткани, г
	Масса

полученной пластины, г
	Содержание

наполнителя, %
	(р,
МПа


	Е, МПа

	1-й
	
	
	
	
	

	2-й
	
	
	
	
	

	3-й
	
	
	
	
	


Задания: 1. Сравните механические свойства полученного материала со справочными характеристиками промышленных марок стеклопластиков.
2. Сделайте вывод об относительном качестве полученного материала.

3. Составьте отчет о работе.
3. Полимерные композиционные материалы 
на основе смесей полимеров
Под смесями полимеров понимаются системы, полученные смешением двух или большего числа полимеров в условиях, при которых смешиваемые компоненты могут необратимо деформироваться. Эти условия включают смешение: а) при температурах выше температуры стеклования или плавления, б) в растворе с последующим удалением растворителя, в) олигомеров с последующим повышением их молекулярной массы.
Полимеры смешивают для получения полимерных материалов с новыми улучшенными свойствами и расширения ассортимента полимерных материалов. Благодаря смешению удается улучшить самые разнообразные свойства полимеров: механические, реологические, теплофизические, фрикционные, диффузионные и др.
Свойства смесей полимеров определяются не только свойствами исходных компонентов и их соотношением в композиции, но и фазовой и коллоидной структурой смеси, адгезией между фазами и др.

Наиболее широкое применение смеси полимеров нашли для получения ударопрочных пластиков, например ударопрочного полистирола, полипропилена, поливинилхлорида и др.

Кроме того, в последнее время в мире все в большем количестве выпускаются смесевые термоэластопласты. Термоэластопласты обладают эластичностью и прочностью резин и в то же время могут быть переработаны из расплава как термопласты.
Работа 6. Получение ударопрочного полистирола смесевым способом

Цель работы. Ознакомиться с методикой получения ударопрочного полистирола смесевым способом. Изучить влияние эластомерной добавки на механические свойства полистирола.

Исходные материалы: полистирол (ПС) блочный марки ПСМ-115, дивинилстирольный термоэластопласт марки ДСТ-30 (или каучук дивинильный марки СКД), термостабилизатор Ирганокс-1010 (или Фенозан-23), спирт этиловый-ректификат (50 мл).
Приборы и оборудование: лабораторные обогреваемые вальцы, весы, гидравлический пресс, пресс-форма открытого типа для получения пластинок толщиной 4 мм, разрывная машина, копр для измерения ударной вязкости, твердомер, ножовка, напильник, слесарные тиски.

Выполнение работы. Перед началом работы обезжиривают рабочие поверхности этиловым спиртом. Смешением на вальцах получают три полимерные композиции согласно рецептурной карте.

Для этого берут навески компонентов из расчета, что каждой композиции необходимо получить по 35 г.

Техпараметры смешивания на вальцах: температура валков – (160(5)(С, навеска материала – 35г, время смешивания - 5-6 мин. 

Из композиций методом прессования изготавливают пластины толщиной 4 мм и размером 80(100 мм по описанной методике. 

Технологические параметры процесса прессования: температура плит (180(5)(С, время прогрева при давлении 5 мин, удельное давление прессования 9 МПа, время охлаждения 3,5 мин.
Таблица 6
Рецептурная карта композиций ударопрочного полистирола
	Рецепт
	Массовая доля компонентов, %

	
	ПСМ-115
	ДСТ-30
	Ирганокс-1010

	1-й
	99,8
	0
	0,2

	2-й
	94,4
	5
	0,2

	3-й
	79,8
	20
	0,2


Из каждой пластины ножовкой вырезают по 8 брусков размером 80 ( 10 ( 4 мм, с помощью напильника подравнивают неровные края брусков с погрешностью до 0,01 мм.

На полученных образцах определяют ударную вязкость композиций с помощью копра КМ-5 при скорости молота 3 м/с, твердость по вдавливанию шарика с помощью твердомера при нагрузке 50 кг и значение (р при скорости деформирования 50 мм/мин по описанным ниже методикам.

Результат измерений заносят в табл. 7.

Таблица 7

Форма представления результатов измерений

	Рецепт
	ДСТ-30, %
	Ударная вязкость, кДж/м2
	Твердость,

МПа
	(р,

МПа

	1
	2
	3
	4
	5


Определение ударной вязкости полимеров
Ударная вязкость а - это удельная работа, затрачиваемая на разрушение образца при ударной нагрузке. Она выражается в джоулях на метр в квадрате (Дж/м2). Сущность метода состоит в разрушении бруска из испытуемого материала, установленного на двух опорах, при поперечном ударе по образцу специального молота. При этом измеряется работа, затраченная молотом на разрушение образца.

Измерение проводят на специальных приборах - маятниковых копрах [3] (например, марки КМ-05) по ГОСТ4647-80. На горизонтальной оси находится маятник с молотом на конце. При подъеме маятник запасает потенциальную энергию. Если поднятый маятник отпустить, то при его падении потенциальная энергия переходит в кинетическую энергию. Разогнавшийся до определенной скорости маятник ударяет по исследуемому образцу и разрушает его. При этом часть кинетической энергии тратится на разрушение образца. Оставшаяся энергия поднимает маятник на определенную высоту, по которой можно определить оставшуюся и затраченную на разрушение образца энергию. В зависимости от массы молота и высоты подъема молота меняется максимальная энергия, развиваемая молотом при ударе.
Условия испытаний. Для испытания используют бруски определенных стандартных размеров, которые должны быть ровными, гладкими, без видимых дефектов. Расстояние между опорами копра L зависит от толщины образца h; для образцов толщиной 5 мм оно составляет (40±2) мм и (70±2) мм для образцов толщиной более 5 мм. Образец устанавливают на опоры так, чтобы удар молота приходился по центру широкой стороны бруска. Скорость удара молота определяется маркой разрушаемого материала (указана в работе), она задается высотой подъема маятника с молотом. Копр КМ-05 имеет три скорости движения молота в момент удара (2,9, 3,5 и 4 м/с) и, соответственно, три фиксированные высоты подъема маятника. Для каждой скорости имеется своя съемная шкала отсчета работы, затраченной на разрушение. При холостом (без образца) проведении испытания стрелка копра после отпускания молота должна показывать 0.
Методика испытаний [3]. Перед испытанием измеряют толщину и ширину каждого бруска с погрешностью до 0,01 мм. Проверяют правильность настройки копра по холостому испытанию. При холостом (без образца) проведении испытания стрелка копра после отпускания молота должна показывать 0 кг/см. Затем маятник с молотом копра поднимают и фиксируют в одном из трех положений (в зависимости от требуемой скорости молота). Далее устанавливают требуемое расстояние между опорами. На опоры укладывают испытуемый брусок согласно оговоренным требованиям. Стрелку прибора устанавливают на максимальное показание шкалы энергии (в нижнее положение). Затем, соблюдая осторожность, отпускают молот копра. После разрушения образца маятник останавливают и по шкале отсчитывают; энергию А, затраченную на разрушение образца. Расчет ведут по следующей формуле:

a = A/(b(h) ,

где А - работа, затраченная на хрупкое разрушение образца (по данным копра); b и h - ширина и толщина бруска соответственно. За конечный результат принимают среднее арифметическое пяти параллельных измерений.
Определение твердости полимеров по вдавливанию шарика
Метод определения твердости по Бринеллю основан на измерении глубины вдавливания h стального шарика диаметром 5 мм в испытуемый материал под действием определенной (стандартизованной) нагрузки Р. Твердость по Бринеллю НB численно равна удельному давлению шарика на образец и выражается в паскалях (Па). Она рассчитывается как значение нагрузки, деленное на площадь отпечатка, полученного от вдавливания шарика:

HB = (P(0,21)/(0,25πd(h-0,04)).

Чем меньше глубина вдавливания шарика, тем меньше площадь отпечатка и, следовательно, больше твердость.
Измерение производят на специальных приборах твердомера или прессах Бринелля [3] (например, МН-1) в соответствии с ГОСТ 4670-77.
Условия измерений. Образцы для измерения должны быть гладкие, ровные, толщиной не менее 4 мм, термостатированные перед иcпытанием не менее 3 часов. Нагрузка, прикладываемая к вдавливаемому шарику, определяется типом исследуемого материала (указана в методике работы), но при этом глубина погружения шарика не должна превышать 0,36 мм. Время вдавливания шарика в исследуемый полимерный материал составляет 60 с.
Методика измерения [3]. Перед испытанием переключателем выбирают необходимую нагрузку Р. Рукоятку приложения нагрузки отжимают на себя (в крайнее левое положение).  
Образец помещают на столик под шариком. Затем, вращая штурвал, поднимают столик до соприкосновения образца с шариком. Шарик должен соприкасаться с образцом на расстоянии не менее 5 мм от края образца. Далее, поднимая столик с образцом, добиваются того, чтобы большая стрелка индикатора показывала ноль, а малая стрелка совпала с круглой красной меткой на шкале индикатора. Далее рукоятку приложения нагрузки медленно отжимают от себя (против часовой стрелки) до упора и одновременно засекают время. Наблюдают за большой стрелкой, показывающей глубину вдавливания шарика. Через (60±5) с отсчитывают по индикатора глубину вдавливания шарика h. Затем рукоятку приложения нагрузки возвращают в исходное положение (на себя до упора). Твердость рассчитывают по вышеприведенной формуле расчета HB. За окончательный результат принимают среднее арифметическое пяти параллельных измерений. Расстояние между отпечатками на образце должно быть не менее 7 мм.

Задания: 1. Сделайте вывод о влиянии эластомера на ударную вязкость и другие механические свойства стирольного пластика.

2. Объясните наблюдаемые влияния эластомера на свойства полистирола.

3. Объясните свойства полученной композиции со справочными свойствами промышленных марок ударопрочного полистирола. Сделайте выводы об относительном качестве полученного материала.

4. Составьте отчет о работе.
Работа 7. Получение смесевого динамического термоэластопласта

Цель работы. Ознакомление с методикой получения смесевого динамического термоэластопласта. Изучение механических свойств термоэластопласта.

Исходные материалы: полиэтилен низкого давления (ПЭНД) марки 273-79, синтетический каучук этилен-пропиленовый марки СКЭПТ-50, белила цинковые, кислота стеариновая, меркаптобензотиазол (каптекс), тиурам-Д, сера, термостабилизатор Ирганокс-1010 (или Фенозан-23), спирт этиловый-ректификат (50 мл).
Приборы и оборудование: лабораторные обогреваемые вальцы, весы, гидравлический пресс, пресс-форма открытого типа для получения пластинок толщиной 1 мм, разрывная машина, вырубной нож в виде двусторонней лопатки, ручной крутильный пресс, толщиномер, линейка, лавсановая пленка (100 мкм).

Выполнение работы. Перед началом работы обезжиривают рабочие поверхности этиловым спиртом. Смешением на вальцах получают полимерную композицию согласно рецептурной карте (табл. 8).

Таблица 8

Рецептурная карта ДТЭП

	Компонент
	Массовая доля, %

	ПЭНД
	34,8

	СКЭПТ
	60

	Ирганокс 1010
	0,2

	Белила цинковые
	2,5

	Каптакс
	0,25

	Тиурам-Д
	0,75

	Кислота стеариновая
	1

	Сера
	0,5


Техпараметры смешивания на вальцах: температура валков (160(5)(С, навеска материала 30 г, время смешивания до введения вулканизирующих агентов 5-6 мин. Время смешивания после введения вулканизующих агентов 10 мин. Работать по описанной методике.

При изготовлении ДТЭП очень важна последовательность загрузки компонентов. Предварительно на вальцах в течение 5-6 мин смешивают ПЭНД, СКЭПТ и Ирганокс-1010. При этом не менее 5-7 раз снимают композицию с вальцев, переворачивают ее, и снова запускают на вальцы. Только после тщательного перемешивания этих трех компонентов приступают к вводу остальных компонентов, являющихся вулканизующими агентами. Вулканизующие агенты вводят строго в порядке их перечня в табл. После введения очередного компонента производят однократное срезание и переворачивание на вальцах композиции, а затем вводят следующий компонент. После ввода всех вулканизующих компонентов смешение продолжают еще 10 мин, проводя при этом срезание и переворачивание вальцуемой массы. Из композиций методом прессования изготавливают пластины толщиной 1 мм и размером 100(100 мм по описанной методике. 
Технологические параметры процесса прессования: температура плит (180(5)(С, время прогрева при давлении 0,1-0,4 МПа 10 мин, время выдержки под давлением 5 мин, удельное давление прессования 9 МПа, время охлаждения 2 мин.

Из каждой пластинки с помощью ножа и крутильного пресса вырубают по пять образцов в виде двусторонней лопатки.

На полученных образцах определить удельную нагрузку при 100% растяжения (100, разрушающее напряжение при разрыве (р, относительное удлинение при разрыве (р, остаточное удлинение после разрыва (ост, по описанным ниже методикам. Испытания производят при скорости перемещения подвижного захвата разрывной машины 500 мм/мин.

Результаты эксперимента заносят в табл. 9.

Таблица 9

Форма представления результатов эксперимента

	Композиция
	(ост, %
	(р, МПа
	(, %
	Е100, МПа

	1-я
	
	
	
	

	2-я
	
	
	
	

	3-я
	
	
	
	


Определение механических показателей полимеров 
при растяжении
При испытаниях на растяжение определяют: разрушающее напряжение при растяжении σр, относительное удлинение при разрыве (р, предел текучести при растяжении σт и начальный модуль упругости при растяжении Е. Кроме того, для резин и термоэластопластов определяют остаточное удлинение после разрыва (ост. Измерения производят согласно ГОСТ 11262-80.
Условия испытаний. Испытания проводят на специальных образцах, форма и размер которых зависит от природы исследуемого материала (приведены в описании работы). Перед проведением испытания образцы подвергают кондиционированию при температуре 18 - 25°С и влажности воздуха 30 - 60 % в течение не менее 24 часов. Измерения проводят при определенной скорости деформирования образца, которая зависит от природы испытуемого материала (задана в описании работы) и задается скоростью перемещения подвижного захвата машины. Кроме того, необходимо поддерживать определенные значения температуры и влажности окружающей среды при испытании.

Методика эксперимента. Испытания проводят согласно ГОCT11262-80. Начинают с изготовления образцов. Образцы для испытаний изготавливают вырубанием. Для этого с помощью ручного механического пресса и штанцевого вырубного ножа вырубают из полимерной пластинки пять образцов в виде двусторонних лопаток. Образцы нумеруют и измеряют толщину h и ширину b рабочего участка каждой лопатки с помощью толщиномера до 0,01 мм. Причем пример производят по всей длине шейки и записывают в табл. 10 минимальное значение толщины. По центру рабочего участка шейки) каждого образца с помощью трафарета и карандаша наносят две поперечные риски на расстоянии 20 мм l0 друг от друга. После приготовления образцов настраивают разрывную машину марки Р-0,5 [3]. В разрывную машину вставляют диаграммную ленту и пишущее перо или фломастер согласно инструкции к разрывной машине. Выбирают предел измерения силы. Затем включают разрывную машину в сеть и дожидаются ее прогрева и выхода на рабочий режим (5 мин). Далее при открытом арретире силоизмерительного механизма и свободных захватах машины производят установку стрелок силоизмерительного механизма на ноль и установку скорости перемещения подвижного захвата (согласно указанной в лабораторной работе).
При закрытом арретире силоизмерительного механизма образец закрепляют в зажимы разрывной машины, открывают арретир, включают перемещение подвижного захвата и растягивают образец.
В процессе растяжения образца непрерывно следят за перемещением двух рисок на шейке лопатки с помощью специальных планок, подвижно закрепленных на линейке, измеряющей удлинение образца.
Если в процессе растяжения на рабочем участке образца образовалась шейка, то при этом измеряющая стрелка силоизмерительного механизма немного отходит назад, а фиксирующая стрелка остается на месте. По показанию фиксирующей стрелки определяют силу PT вынужденно-эластической деформации образца, называемую пределом текучести. После этого, не прерывая растяжения образца, фиксирующую стрелку подводят к измерительной стрелке.
Далее растяжение проводят до разрыва образца. После разрыва перемещение подвижного захвата машины останавливают и по фиксирующей стрелке силоизмерительного механизма определяют нагрузку разрушения образца Рp, и по линейке следящего механизма отсчитывают расстояние между рисками на рабочей части образца l или по ней непосредственно определяют относительное удлинение образца при разрыве (p по одной из шкал линейки. Результаты измерений заносят в таблицу.
Обработка результатов. Расчет σт и σр ведут по формулам

σт = Pт/h·b;

σр = Pp/h·b.

Относительное удлинение при разрыве рассчитывают по уравнению
(p = (l – l0)∙100/l0

или непосредственно отсчитывают по соответствующей шкале линейки для измерения удлинения (шкала выбирается в зависимости от базового расстояния l0 между рисками на рабочем участке образца) [3].
Начальный модуль упругости (модуль Юнга) определяют согласно ГОСТ 9550-71. Для этого записанную на диаграммной ленте деформационно-прочностную кривую представляют в координатах σ — (, проградуировав оси с учетом всех масштабов. На оси а откладывают точки, соответствующие 3 и 10 %  значения σp , которые обозначают σ3 и σ10 соответственно. Далее, пользуясь деформационно-прочностной кривой, определяют значения (, соответствующие нагрузке σ3 и σ10, которые обозначают соответственно (3 и (10. Расчет модуля упругости при растяжении Е ведут по уравнению

Е = (σ10 – σ3)∙100/((10 - (3).
За окончательный результат принимают среднее арифметическое пяти измерений. Разброс данных оценивают по стандартным отклонениям значений в соответствии с ГОСТ 14359-70.
Полученные результаты заносят в табл.10.
Таблица 10
Форма записи результатов эксперимента
	Образец
	h,

мм
	b,

мм
	lо,

мм
	Pт,

кг
	Pp,

кг
	l,

мм
	σт,

МПа
	σр, МПа
	(р,

%
	Е,

МПа

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11


Остаточное удлинение (ост определяют по следующей методике согласно ГОСТ 9029-79. После разрыва образец выдерживают при комнатной температуре в течение 1 часа. Затем разорванные лопаточки соединяют по месту разрушения, распрямляют, если они деформированы, и измеряют расстояние (lост) между базовыми рисками на рабочем участке. Остаточное удлинение рассчитывают по формуле

(ост = (lост - lо)(100/lо 
За окончательный результат принимают среднее арифметическое пяти измерений. Разброс данных оценивают по стандартным отклонениям значений в соответствии с ГОСТ 14359-70.

Задания: 1. Сопоставьте свойства полученного материала со справочными значениями аналогичных свойств ПЭНД и резины. 
2. Сделайте выводы о соотношении свойств сравниваемых материалов. 

3. Составьте отчет о работе.

Работа 8. Модификация промышленных битумов 

полимерными добавками

Нефтяные битумы представляют собой твердые или жидкие водонерастворимые органические материалы, состоящие из смеси углеводородов и их сернистых, кислородных и азотистых производных. В состав битумов входят асфальтены, смолы и масла. Масла являются самой легкой частью битума и состоят из смеси парафинонафтеновых моно- и полициклических углеводородов. В состав полициклических углеволородов входят конденсированные ароматические циклы. Средняя молекула содержит 2-5 ароматических колец и 1-3 нафтеновых колец. При переходе от масел к смолам увеличивается степень конденсированности и ароматичности. Асфальтены – высокомолекулярная часть битумов. Выделенные из битума, они имеют цвет от темно-коричнового до черного, плотность их больше единицы, не плавятся, а разлагаются при нагревании. Содержание углерода доходит до 78-80%, в них концентрируется основная масса азота, серы, кислорода и металлов.

Битумы широко применяются в строительстве дорог, гидротехнических сооружений, при гидроизоляции тоннелей, в промышленности кровельных материалов и т. д. Почти все полимерные материалы опробованы в композиции с битумом. Полимер-битумные материалы, как правило, обладают по сравнению с самими битумами рядом ценных свойств: эластичностью, меньшей текучестью при повышенных температурах, трещиностойкостью и повышенной гибкостью при пониженных температурах. Таким образом, расширяется диапазон работоспособности полимер-битумных материалов, которые не обоснованно применяются во всех климатических зонах страны независимо от интервала их работоспособности.

Цель работы: получить полимер-битумный материал; изучить возможности модификации битумов различными полимерными добавками; установить зависимости характеристик полимербитумов от количества и вида вводимого в состав битума модификатора.

Приборы и оборудование: трехгорлая колба, мешалка, моторчик, термошкаф, разрывная машина Р-05, микрометр, штанцевый нож для вырубания образцов, вырубной пресс, установка УИП-70, секундомер, твердомер.

Исходные материалы: битум дорожный марки БНД 200/300, полиэтилен, каучук натуральный, бутадиеновый, изопреновый, антиадгезив.

Выполнение работы: Перед началом работы обезжиривают рабочие поверхности этиловым спиртом. Загрузить в колбу 20 г  битума и полимер в качестве модификатора (по заданию преподавателя) в количестве 5 % массы битума. Расплавить содержимое колбы при температуре 100-140(С в зависимости от температуры плавления полимера в полимер-битумной смеси. Перемешать полученную композицию до однородной консистенции и залить в заранее подготовленную форму, обработанную антиадгезивом. 

Получить полимер-битумные материалы с содержанием полимера в битуме: 10, 20, 30, 40, 50, 70%. 

Задания: 1. Определить для полученных  полимербитумных материалов прочность при разрыве, относительное удлинение по соответствующим методикам. 

2. Составьте отчет о работе.

4. Полимерные композиционные материалы 
с жидкими добавками
При введении в полимер низкомолекулярной жидкости она может раствориться в полимере с образованием раствора. Это явление используют для пластификации полимера. Если жидкость нерастворима в полимере, то после ее диспергирования образуется эмульсия жидких капель в полимере. Такие эмульсии тоже нашли применение для изготовления лекарств и других препаратов длительного срока действия, для создания негорючих композиций и других целей.
Введение низкомолекулярных жидкостей в полимеры нашло широкое промышленное применение для пластификации полимеров.
Смещение температуры стеклования полимеров в область более низких температур под действием введенных веществ называется пластификацией. Пластификаторы - вещества, способные смещать температуру стеклования полимеров в область более низких температур. Однако пластификаторы вводят не только для снижения температуры стеклования, но и для снижения модуля упругости, температуры текучести, вязкости полимеров, повышения эластичности, деформируемости материала.
К пластификаторам предъявляется целый ряд требований: растворимость пластификатора в полимере, низкая летучесть и высокая температура кипения (последнему требованию отвечают жидкости с довольно высокой молекулярной массой), низкая растворимость в воде, а если предусматривается контакт материала с другими жидкостями (масло, бензин), то он должен плохо растворяться и в них, высокая химическая стойкость, отсутствие деструктирующего воздействия на полимер, низкая токсичность.
Из крупнотоннажных полимеров пластификации подвергаются поливинилхлорид, поливинилиденхлорид, полистирол, поливинилацетат, эфиры целлюлозы, полиакрилаты, поликарбонаты, полиэфиры, эпоксидные и фенолоформальдегидные смолы, полиуретаны. Основное количество производимых пластификаторов (до 85 %) используется для пластификации поливинилхлорида.
В качестве пластификаторов наибольшее применение нашли простые и сложные эфиры органических и неорганических кислот, такие, как фталаты, адипинаты, фосфаты, а также ряд продуктов природного происхождения (мазут, гудрон и др.).

Работа 9. Получение пластифицированного поливинилхлорида
Цель работы: ознакомление с методикой получения пластифицированных полимеров. Изучение влияния пластификатора на механические свойства полимера.
Исходные материалы: поливинилхлорид суспензионный марки ПВХ С-7058, дибутилфталат (ДБФ), дибутилоловодилауринат или стабилизатор барий-кадмиевый, эпоксидная смола ЭД-20, спирт этиловый-ректификат (50 мл).
Приборы и оборудование: лабораторные обогреваемые вальцы, весы, ножницы, вырубной нож в виде двусторонней лопатки, ручной крутильный пресс, разрывная машина, посуда для взвешивания и смешивания порошка, толщиномер.
Выполнение работы. Перед началом работы обезжиривают рабочие поверхности этиловым спиртом. Путем смешения на вальцах получают две полимерные композиции согласно рецептурной карте (табл. 11).
Таблица 11
Рецептурная карта композиций

	Рецепт
	Массовая доля компонентов, %

	
	ПВХ
	ДБХ
	Дибутилолово- дилауринат
	ЭД-20

	1-й
	82
	15
	2
	1

	2-й
	57
	40
	2
	1


Для этого берут навески компонентов из расчета, что каждой композиции необходимо получить по 20 г. Тщательно перемешивают компоненты в стеклянной или фарфоровой посуде и ставят в термошкаф при 70(С на 10 мин. Затем компонент смешивают на вальцах по описанной методике.

Техпараметры смешения на вальцах: температура валков (160 ± 5)°С, навеска материала 20 г, время смешения 5 - 6 мин.

Из композиций получают пленки путем каландрования на вальцах. Для этого в конце вальцевания устанавливают зазор между валками (0,2 ± 0,05) мм. Далее ножом подрезают вальцуемое полотно и снимают (стягивают) его руками с вращающихся валков. Снятое полотно раскладывают на ровной поверхности для охлаждении. Если вальцуемый материал сильно прилип к валкам и не снимается с них в виде ровного полотна, то уменьшают температуру валков на 10-20 °С. заново развальцовывают готовую композицию и повторяют процедуру получения пленки.

Из полученного полотна с помощью вырубного ножа и ручного крутильного пресса вырубают лопатки для механических испытаний на растяжение. Необходимо изготовить по 10 лопаток из каждой композиции: 5 - вдоль направления вальцевания и 5 - поперек вальцевания.
На вырубленных образцах определяют механические характеристики композиций при растяжении по описанной методике при скорости перемещения подвижного захвата разрывной машины 100 мм/мин. Полученные результаты заносят в табл. 12.
Таблица 12
Форма представления результатов эксперимента
	Рецепт
	Содержание

ДБФ, %
	(р вдоль, МПа
	(р поперек, МПа
	(р вдоль, %
	(р поперек, %

	1-й
	
	
	
	
	

	2-й
	
	
	
	
	

	3-й
	
	
	
	
	


Задания: 1. Сделайте вывод о влиянии пластификатора и направления каландрования пленки на механические свойства материала.
2. Объясните механизм влияния пластификатора на механические свойства полимера.

3. Объясните влияние направления каландрования пленки на ее механические свойства.

4. Составьте отчет о работе.
5. Полимерные композиционные материалы 

с газообразными наполнителями
Пенопласты нашли в настоящее время очень широкое применение. Это звуко- и теплоизоляция, упаковка изделий, чувствительных к ударам и вибрации, изготовление всевозможных мягких изделий (игрушки, мебель, сиденья) и т.д.
Получение любого пенопласта происходит в две стадии:
1) получение пены (наполнение жидкого полимера пузырьками); 2) фиксация полученной пены. Существует ряд способов осуществления как первой, так и второй стадии процесса. Все способы получения пены можно разделить на две группы, принципиально различающиеся по механизму образования газовых пузырьков в полимере:
а) механическое диспергирование газа в полимере (взбивание пены);
б) вспенивание полимера пузырьками газа, образующимися не посредственно в объеме композиции.
Второй способ вспенивания предполагает присутствие в массе самого полимера источника газа, который выделяется в результате какого-либо воздействия (изменения) и образует пузырьки (ячейки) газа. Существуют следующие источники газа, или газообразователи (ГО), вспенивающие полимер:
1)  газ, растворенный в вязкотекучем полимере под давлением, который выделяется при сбросе давления;
2)  растворенная в полимере легкокипящая жидкость, которая при нагревании превращается в пар;
3)  вводимые в полимер твердые вещества - химические газообразователи (ХГО), разлагающиеся при нагревании с выделением газообразных продуктов;
4)  газообразные продукты, выделяющиеся при смещении компонентов полимерной композиции вследствие их взаимодействия.
После газообразования и формирования ячеистой структуры в полимере необходима ее фиксация. Коллоидная система жидкость - газ кинетически неустойчива и быстро распадается. Поэтому требуется перевод короткоживущей системы «жидкость - газ» в «безгранично долго живущую» систему «твердое тело - газ». Этот переход всегда осуществляется по одному принципу - увеличением вязкости жидкой матрицы вплоть до потери текучести. Реализация этого принципа может быть осуществлена различными методами - как физическими, так и химическими. Можно выделить следующие основные методы фиксации ячеистой структуры.
1. Физические: охлаждение расплава термопласта ниже температуры плавления.
2. Химические:
а)
«сшивание» макромолекул реактопластичных полимеров поперечными химическими связями за счет: радиационного облучения, введения инициаторов радикальных процессов, взаимодействия реакционно-способных олигомеров, взаимодействия добавляемых мономеров;
б)
синтез полимерной матрицы из олигомеров или форполимеров в процессе вспенивания.
Невыгодно отдельно получать пенопласт, а затем из него изготавливать изделие, целесообразнее вспенивать изделие при его получении. Существует большое количество методов и разновидностей получения пенопластовых изделий. Наиболее распространенными являются экструзия, литье при низком давлении, вспенивание в форме.
Работа 10. Получение пенополистирола вспениванием в форме 
Цель работы: Ознакомление с методикой получения пенополимеров в форме за счет испарения низкокипящей жидкости. Изучение влияния степени вспенивания на модуль упругости композиции.
Исходные материалы: гранулы вспенивающегося полистирола марки ПСВ, содержащие изопентан; антиадгезионная жидкость, спирт этиловый-ректификат (50 мл).
Приборы и оборудование: две формы для вспенивания полимеров, представляющие собой закрывающиеся с двух сторон цилиндрические или прямоугольные емкости из дюралюминия, термошкаф, весы, ножовка, нож, разрывная машина с реверсом для испытания на сжатие, штангенциркуль.
Выполнение работы. 1. Измерить форму и определить ее объем Vф. 2. Выбрать два коэффициента вспенивания Кв в пределах от 3 до 8 (уточнить у преподавателя). 3. Рассчитать для каждого Кв навеску полимерной композиции для вспенивания G:
G = Vф( р/Кв ,
где Vф  - объем формы; ρ- плотность ПСВ (1,05 г/см3).
4. Взять две расчетные навески полимерной композиции.           5. Смазать формы антиадгезионным составом. 6. Поместить навески в формы и собрать формы. 7. Поместить формы в термошкаф, нагретый до 140(С. 8. Выдержать формы в шкафу в течение 30 мин. 9. Извлечь формы из термошкафа и оставить их для охлаждения на 15 мин на металлическом столе. 10. Разобрать формы и извлечь из них пенопласт. 11. Обмерить полученные изделия и определить их объем. 12. Взвесить полученные изделия и рассчитать их плотность ρи. 13. Определить степень вспенивания полимеров.

Кв = ρ/ρи.
14. Определить на разрывной машине нагрузку, необходимую для сжатия изделия на 10 % (σсж10). Для этого из каждого образца с помощью ножовки или ножа вырезают призму размером 30(30(10 мм. Используя штангенциркуль, определяют их размеры с погрешностью 0,1 мм (не допуская сжатия образцов). Устанавливают скорость перемещения подвижного захвата разрывной машины, равную 10 мм/мин. Образец (призму) помещают между сжимающимися плоскостями реверсора разрывной машины (призма должна широкой плоскостью лежать на сжимающей плоскости). Включают привод разрывной машины. В процессе сжатия образца непрерывно измеряют штангенциркулем расстояние между сжимающими плоскостями реверсора. Сжимают образец на 10% его исходного размера (например, если исходная толщина образца 10 мм, то после сжатия на 10% расстояние между сжимающими плоскостями должно составить 9 мм). В момент достижения 10% - го сжатия определяют сжимающую нагрузку (Рсж) по шкале разрывной машины. Напряжение при 10% - м сжатии рассчитывают по уравнению

σсж10 = Рсж/а(b,
где а и b - длина и ширина образца. Полученные данные заносят в табл. 13. Перед началом работы обезжиривают рабочие поверхности этиловым спиртом. 
Таблица 13
Форма представления результатов работы

	Образец
	G, г
	Время 

выдержки 

в шкафу, мин
	Объем

изделия,

см3
	Масса

изделия,

г
	ρи,

г/см3
	Кв
	σсж10,

МПа

	1-й
	
	
	
	
	
	
	

	2-й
	
	
	
	
	
	
	


Задания: 1. Объясните, каким образом можно регулировать степень вспенивания полимера при формовом способе его получения.
2. Сделайте вывод о влиянии степени вспенивания на модуль упругости пенопласта при сжатии.

3. Составьте отчет о работе.

Работа 11. Получение пенополиэтилена вспениванием 
с помощью твердого химического газообразователя
Цель работы. Ознакомление с методикой получения пенополимеров вспениванием с помощью твердых химических газообразователей. Изучение влияния степени вспенивания на модуль упругости композиции.
Исходные материалы: полиэтилен высокого давления, порофор из ряда динитрилов марки ЧХЗ-57 или ЧХЗ-59, стабилизатор Ирганокс-1010.
Приборы и оборудование: лабораторные обогреваемые вальцы, весы, гидравлический пресс, пресс-форма открытого типа для получения пластинок толщиной 1 мм, термошкаф, приспособление для вспенивания, представляющее собой две параллельные металлические пластинки, закрепленные на направляющих колонках, штангенциркуль, ножовка, ножницы, разрывная машина с реверсом для испытания.
Выполнение работы. Перед началом работы обезжиривают рабочие поверхности этиловым спиртом. Путем смешения на вальцах получают две вспенивающиеся полимерные композиции согласно рецептурной карте (табл. 14).

Таблица 14
Рецептурная карта композиций
	Рецепт
	ПЭВД10803-020
	ЧЗХ-59
	Ирганокс-1010

	1-й
	98,8
	1
	0,2

	2-й
	97,8
	2
	0,2


Для этого берут навески компонентов из расчета, что каждой композиции необходимо получить по 20 г.
Технологические параметры смешения на вальцах: температура валков 110 - 120°С, навеска материала 30 г, время смешения 5 - 6 мин. 
Из композиций методом прессования изготавливают пластины толщиной 2 мм и размером 100(100 мм по описанной методике. 

Технологические параметры процесса прессования: температура плит (120±5)°С, время прогрева при давлении 0,1 - 0,4 МПа 10 мин, время выдержки под давлением 5 мин, удельное давление прессования 9 МПа, время охлаждения 2 мин.
Вспенить образцы. Для этого полученные пластины помещают между плитами приспособления для вспенивания. Приспособление устанавливают в термошкаф, нагретый до температуры 160°С и выдерживают в течение 20 мин. Затем приспособление извлекают из термошкафа и охлаждают на воздухе или под струей холодной воды. Затем приспособление разбирают и извлекают образцы пенопласта.
Для определения механических свойств пенопластов из полученных образцов вырезают квадраты размером 40(40 мм, оставив толщину образца неизменной. Штангенциркулем измеряют образцы и на весах определяют их массу. На основании этих данных рассчитывают плотность ρи и коэффициенты вспенивания образцов Кв.

Кв = ρ/ρи .
Далее на разрывной машине определяют нагрузку, для сжатия изделия на 10 % (σсж10) по методике, описанной в п. 14 работы 7. Полученные данные заносят в табл. 15.
Таблица 15
 Форма представления результатов работы.

	образец
	Порофор
	Содержа-ние поро-фора, %
	Объем

образца,

см3
	Масса

образца,

г
	ρи,

г/см3
	Кв
	σсж10,

МПа

	1-й
	
	
	
	
	
	
	

	2-й
	
	
	
	
	
	
	

	3-й
	
	
	
	
	
	
	


Задания: 1. Объясните, каким способом можно регулировать степень вспенивания полимера под действием твердого химического газообразователя.
2. Сделайте вывод о влиянии концентрации порофора на степень вспенивания и на модуль упругости пенопласта при сжатии.

3. Составьте отчет о работе.

Работа 12. Получение пенополиуретана

Цель работы: ознакомление с методикой получения в форме жесткого пенополиуретана (ППУ) и определение параметров его вспенивания.

Исходные материалы: гидроксилсодержащий полиэфир (Лапрол-373), полиизоцианат (ПИЦ), вспениватель (вода), катализирующие агенты (триэтаноламин или ДЛДБО), стабилизатор пены – ПАВ (полисилоксан TEGOSTAB B 8460).

Приборы и оборудование: весы, приспособление для вспенивания, представляющее собой две параллельные металлические пластинки, закрепленные на направляющих колонках, механическая мешалка, штангенциркуль, секундомер.

Выполнение работы. Путем смешения получают полимерные композиции согласно рецептуре (табл. 16) в последовательности:

1. Приготовление смеси А (полиэфир, катализатор, вспениватель, стабилизатор пены).

2. Перемешивание смеси А.

3. Добавление к смеси А компонента Б (ПИЦ).

4. Заливка в форму и вспенивание полиуретановой композиции механической мешалкой.

5. Отверждение композиции в форме. 

Для ППУ замеряются следующие параметры и заносятся в табл. 17: (см – время смешения компонентов композиции (не должно превышать 0,75(ст); (ст – время от начала смешения компонентов композиции до начала подъема пены; (под – время подъема пены; (гел – время гелеобразования; h – мгновенная высота вспенивания; H – окончательная высота вспенивания (определяется через 24 часа); I – усадка пены по высоте, %  (I=(H-h)·100).

Таблица 16
Рецептура композиций для приготовления ППУ

	Лапрол 373, г
	ПИЦ,

г
	Вода,

г
	ДЛДБО,

г
	Триэтаноламин,

г
	TEGOSTAB,

г

	50
	60
	0,2
	0,1
	0,2
	0,2


Все значения времени определяют секундомером.
Таблица 17
Технологические параметры полученных ППУ

	номер опыта
	№

п/п
	(см, с
	(ст, с
	(под, с
	(гел, с
	h, см
	H, см
	I, см

	1
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	
	
	


Задания: 1. Объясните, каким способом можно регулировать степень вспенивания и жесткость ППУ.
2. Составьте отчет о работе.
Вопросы для самостоятельной подготовки
1. Дайте определение полимерных композиционных материалов.
2. Объясните, как и почему меняется вязкость полимеров при наполнении порошками, и дайте математическое описание этой зависимости.
3. Опишите, как меняется модуль упругости полимеров при наполнении, и объясните это влияние.
4. Опишите, как и почему меняется предельная деформация полимеров при наполнении, и объясните это влияние.
5. Дайте определение агломерации наполнителя, объясните ее влияние на прочностные и реологические свойства КПМ.
6. Примените теорию Гриффита для описания изменения прочностных свойств полимеров при наполнении и для объяснения влияния размера частиц наполнителя на прочность композиции.
7. Объясните причины и закономерности влияния наполнителей на работу разрушения и ударную вязкость полимерных композиций.
8. Дайте определение смеси. Опишите статистический подход к оценке качества смешения (диспергирования).
9. Объясните механизм диспергирования агломератов наполнителя при их перемешивании в объеме полимера.
10. Назовите и сравните различные методы введения высокодисперсных наполнителей в полимеры.
11. Назовите и охарактеризуйте приемы повышения качества диспергирования высокодисперсных порошков в полимерах.
12. Объясните причины упрочнения полимеров волокнами. Роль волокна и связующего в композиции.
13. Анизотропия свойств материалов с волокнистыми наполнителями. Методы устранения анизотропии свойств, их достоинства и недостатки.
14. Опишите влияние длины волокна и адгезии между волокнами и связующим на прочность волокнитов с однонаправленными волокнами. Аппретирование волокон.
15. Объясните влияние концентрации компонентов и соотношения их модулей упругости на прочностные свойства волокнитов.
16. Опишите технологию изготовления изделий из волокнитов методом ручной укладки.
17. Приведите типичные фазовые диаграммы смесей полимеров и поясните их. Объясните способ определения составов сосуществующих фаз.
18. Расскажите о влиянии свойств полимеров на коллоидную структуру их гетерогенной смеси. Назовите факторы, определяющие размер полимерных фаз в гетерогенных смесях полимеров, объясните механизм действия этих факторов.
19. Опишите изменение деформационно-прочностных свойств гетерогенных смесей полимеров в зависимости от соотношения компонентов и соотношения модуля упругости фаз.
20. Опишите явление «усиления хрупких полимеров каучуками» и объясните его механизм.
21. Дайте понятие пластификации полимеров и опишите наиболее типичные изменения температурных характеристик полимеров при этом.
22. Объясните сущность явления пластификации полимеров жидкостями и перечислите, для изменения каких эксплуатационных характеристик полимеров можно его использовать.
23. Объясните причины влияния таких характеристик жидкости, как молекулярная масса и растворимость в полимере на ее пластифицирующую эффективность.
24. Перечислите основные требования к пластификатору полимера и объясните их.
25. Объясните основные принципы получения вспененных материалов. Перечислите методы вспенивания полимеров. 

26. Перечислите основные классы твердых химических газообразователей (ХГО), пользуемых для вспенивания полимеров и назовите требования, предъявляемые к ним.
27. Опишите сущность вспенивания полимеров с помощью твердых химических газообразователей.
28. Опишите сущность метода вспенивания полимеров легколетучими жидкостями.
29. Опишите технологию изготовления изделий, вспененных формовым методом.

30. Объясните механизм вспенивания полимеров и охарактеризуйте его стадии.
31. Расскажите о связи свойств пенопластов с их структурными характеристиками.
32. Опишите основные характеристики горючести (негорючести) полимеров и методы их определения.
33. Расскажите о методах и способах придания пониженной горючести полимерным материалам.
34. Приведите основные классы антипиренов и охарактеризуйте их относительную эффективность.
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