INSTRUKCJA DO CWICZENIA nr 3

KONSTRUOWANIE WYKRESOW ROWNOWAGI FAZOWEJ

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie ze sposobem konstruowania wykresow réwnowagi
fazowej, jak rowniez skonstruowanie wykresu dla mieszaniny o nieograniczonej mieszalnos$ci
w fazie ciektokrystalicznej.

Wykresy rownowagi fazowej to doskonale narzedzie, pozwalajace okreslaé
mieszalno$¢ zwigzkow, ilo$¢ i rodzaj faz bedacych w rownowadze, zakres temperaturowy i
stezeniowy wystepowania danej fazy. To doskonale narzedzie w przypadku formutowania
mieszanin pierwiastkow czy zwigzkow.

Analiza termiczna

Temperatury przemian fazowych moga by¢ mierzone ré6znymi metodami. Metody te
nosza wspolna nazwe analizy termicznej. Polegaja one na pomiarze jakiej§ wilasciwosci
materiatu, ktéra przyjmuje rézne wartosci w réznych fazach. Pomiary te sg prowadzone w
funkcji zmian temperatury. Temperatura, w ktorej nastepuje zmiana badanej wlasciwosci
odpowiada temperaturze, w ktorej zachodzi przemiana fazowa. Do najbardziej popularnych
metod analizy termicznej nalezag metody termograwimetrii czy rdznicowej kalorymetrii
skaningowej.

Jednak w przypadku wielu zwigzkow mozna prowadzi¢ obserwacje przemian
fazowych innymi metodami, np. golym okiem (obserwuje si¢ zmgetnienie roztworu w czasie
chlodzenia) czy przy uzyciu mikroskopu (obserwuje si¢ topnienie krysztalow w czasie
grzania).

Czasami istnieje konieczno$¢ sporzadzania tzw. krzywych chtodzenia, czyli notowania
zmian temperatury w funkcji czasu podczas chlodzenia materiatu. Krzywe chlodzenia
sporzadza si¢ przede wszystkim dla stopéw metali, dla ktorych obserwacje przemian
fazowych sa utrudnione. W cieklym metalu zanurzana jest termopara, a mierzone w funkcji
Czasu zmiany temperatury podczas chtodzenia pozwalajg okresli¢ temperatury poczatku i
konca przemian fazowych.

Badanie przemian fazowych cieklych krysztaléow pod mikroskopem
polaryzacyjnym

Ciekle krysztalty to substancje dwodjlomne optycznie, ktoére pozwalaja na
przechodzenie S$wiatla pomiedzy skrzyzowanymi polaryzatorami. Obraz obserwowanej
warstwy cieklego krysztalu widziany w mikroskopie polaryzacyjnym jest nazywany tekstura
(Uwaga: w przypadku metali okre$lenie to ma inne znaczenie). Ksztalty 1 rodzaje
obserwowanych tekstur wynikaja z przestrzennej orientacji dlugich czasteczek i
wystepowania defektow w ich utozeniu.

Obrazy optyczne tekstur umozliwiaja identyfikacj¢ faz cieklokrystalicznych. Faza
smektyczna A ma charakterystyczng tekstur¢ wachlarzowa, natomiast faza nematyczna
tekstur¢ smugowa lub marmurkowa. Faza izotropowa daje czarny obraz w $wietle
spolaryzowanym.

Ustalanie rodzajow faz oraz temperatur przemian fazowych zar6wno czystych
zwigzkow, jak 1 ich mieszanin, prowadzi si¢ metodg termomikroskopowsa, ktéra umozliwia
obserwacj¢ tekstur w zalezno$ci od zmian temperatury. Zmiana tekstury pod wplywem



temperatury w prosty 1 szybki sposob informuje o zachodzacej przemianie. Pomiar
temperatury i jej zmian¢ z zadang szybko$cig umozliwia termostatowany stolik montowany
do mikroskopu polaryzacyjnego.

Konstruowanie wykresow rownowagi fazowej

Wykresy rownowagi fazowej przedstawiajg przemiany fazowe w funkcji temperatury i
stezenia sktadnikow. Konstruuje si¢ je metoda pojedynczych stezen. Polega ona na
przygotowaniu zestawu mieszanin o skokowo zmieniajgcych si¢ stezeniach, przewaznie co
0,1 utamka molowego i pomiarze ich temperatur przemian fazowych. Mieszaniny
ciektokrystaliczne przygotowuje si¢ odwazajac sktadniki w odpowiednich proporcjach na
wadze analitycznej. Mate nawazki rozpuszcza si¢ w chloroformie, duze nawazki ogrzewa si¢
do temperatury, w ktorej rozpoczyna si¢ faza izotropowa, w celu uzyskania jednorodnych
mieszanin. W przypadku uzycia chloroformu, po rozpuszczeniu sktadnikow i doktadnym ich
wymieszaniu, musi on by¢ usuniety, np. metodg odparowania w suszarce.

Zmierzone temperatury przemian fazowych nanosi si¢ na wykres temperatura-stgzenie
dla mieszanin o odpowiednich sktadach chemicznych.

Przebieg ¢wiczenia

Dla przygotowanych przez prowadzacego mieszanin zbada¢ temperatury przejsé
fazowych na mikroskopie polaryzacyjnym zgodnie z instrukcja prowadzacego.

Wyniki pomiaréw nanie$¢ na wykres T(x), gdzie T — temperatura, a X — utamek
molowy mieszaniny.

Sprawozdanie

- W sprawozdaniu nalezy zamies$ci¢ krotki wstegp teoretyczny dotyczacy pomiaréw przemian
fazowych i zasad konstruowania wykresow rownowagi fazowej. UWAGA! — nie przepisywac
instrukcji.

- Poda¢ wyprowadzenie ogdlnego wzoru na obliczanie ilosci odwazanych zwigzkow.

- Opisac przebieg ¢wiczenia.

- Wyliczy¢ ilos$ci zwigzkéw potrzebne do przygotowania mieszanin. Przeliczy¢ na utamek
molowy stgzenia przygotowanych mieszanin.

- Zamiesci¢ w tabeli zmierzone temperatury klarowania badanych mieszanin i na ich
podstawie sporzadzi¢ wykres rownowagi fazowej na papierze milimetrowym.

- Wnioski dotyczgce konstruowania wykreso6w rownowagi fazowe;.

Wymagania

=

Ciekte krysztaty

Analiza termiczna

3. Zasady konstruowania wykresow rownowagi fazowej mieszanin dwusktadnikowych,
krzywe chtodzenia.
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