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Poznan, 09.12.2016 .

Raport z badania FT-IR, NMR i GPC prébek co-poli(dimetylo)(metylowinylo)siloksanow.
Dotyczy zaméwienia nr 38/TT/2016.

1. Opis metody przygotowania prébek.

W zaleznosci od wykorzystywanej techniki analitycznej prébki poddano badaniom bez
stosowania jakichkolwiek czynnosci przygotowawczych (analiza FT-IR), rozpuszczono w
tetrahydrofuranie otrzymujagc okoto 10% roztwory (analiza GPC) lub rozpuszczono w
deuterowanym chloroformie (analiza NMR)

2. Opis metody badawczej.

Widma w podczerwieni rejestrowano na aparacie FT-IR firmy Bruker model Tensor 27
wyposazonym w jednoodbiciowg przystawke ATR Golden Gate firmy SPECAC. Pomiary
wykonano w temperaturze pokojowej z rozdzielczoscia 2 cm™ w zakresie od 500 do 4000 cm™
zbierajac po 32 skany dla prébki i tta.

Rozdziatéw chromatograficznych technika GPC dokonano z wykorzystaniem aparatu Waters
Aliance 2695 wyposazonego w detektor refraktometryczny (Wters 2414 Rl) oraz zestaw trzech
kolumn (Waters Styragel HR1, HR2 i HR4 7.8 x 300 mm) w uktadzie szeregowym. Jako eluentu
uzyto THF (0,6 mL/min). Temperatura detektora - 40°C, temperatura pieca kolumn 35°C.
Wielkosci mas polimeréw i wspdtczynnikéw polidyspersji oznaczono w oparciu o krzywa
kalibracyjna dla standardéw polistyrenowych (Shodex) w zakresie od 1,31x10> and 3,64x10° Da.

Analiz NMR rejestrowano na spektrometrze Varian XL 300 w temperaturze pokojowe] stosujgc
deuterowany chloroform (CDCl;) jako rozpuszczalnik.

Do wyznaczenia masy polimeréw wykorzystano wyniki pomiaréw GPC podczas gdy wyniki analiz
NMR i FT-IR postuzyty odpowiednio do okreslenia budowy polimerdw i stosunku ilosci jednostek
dimetylowych (Si(CHs),) i metylowinylowych (CH,=CHSiCH;). Udziat procentowy odpowiednich
jednostek w polimerze wyznaczono na podstawie stosunku pdl powierzchni pasm przy 1250 i
1598 cm™ obecnych na widmach badanych prébek.

3. Woyniki analiz

Wyniki analiz GPC zebrano w ponizszej tabeli:

Oznaczenie prébki | Mn Mw PDI % Uwagi

MV 10000 1131 1314 1,2 90,3 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe

Prébka 2 3589 5447 1,5 95,5 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe

Prébka 3 5460 15290 | 2,8 95,6 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe

Prébka 4 5422 10362 | 1,9 95,1 Obecne frakcje wysoko i
niskoczasteczkowe

Prébka 5 2872 4019 1,4 93,3 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe

Prébka 6 2208 3025 1,4 100 -

Prébka 7 3799 5923 1,6 93,8 Obecne frakcje wysoko i
niskoczasteczkowe

Prébka 8 3988 5769 1,7 91,7 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe

Probka 9 3578 4442 1,2 98,1 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe
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Probka 10 7211 12292 (1,6 100 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe
Probka 11 6546 10122 | 1,6 100 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe
Prébka 12 5927 9154 1,5 95,5 Obecne frakcje niskoczgsteczkowe

Na podstawie przesunie¢ chemicznych obecnych na widmach **Si NMR badanych prébek ustalono

prawdopodobng budowe polimerdw. Przyjeto odpowiednio, ze o obecnosci:

e terminalnych grup Si(CHs); Swiadczy obecnosé sygnatu o przesunieciu okoto 7 ppm

e terminalnych grup CH,=CHSi(CH;), Swiadczy obecnos¢ sygnatu o przesunieciu okoto -5 ppm

e jednostek Si(CHs), Swiadczy grupa sygnatdw o przesunieciu okoto -17 do -22 ppm

e jednostek CH,=CHSi(CHs), $wiadczy grupa sygnatdw o przesunieciu okoto -34 do -38 ppm
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Rys. 1. Widmo 2°Si NMR preparatu o oznaczeniu prébka MV 10000.
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Rys. 2. Widmo *°Si NMR preparatu o oznaczeniu prébka 2.
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s. 3. Widmo *°Si NMR preparatu o oznaczeniu prébka 3.
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Rys. 4. Widmo *°Si NMR preparatu o oznaczeniu prébka 4.
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Rys. 5. Widmo Si N reparatu o oznaczeniu prébka 5.
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Rys. 6. Widmo 2°Si NMR preparatu o oznaczeniu probka 6.
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Rys. 7. Widmo 2°Si NMR preparatu o oznaczeniu probka 7.
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Rys. 8. Widmo 2°Si NMR preparatu o oznaczeniu prébka 8.
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MR preparatu o oznaczeniu prébka 9.
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Rys. 10. Widmo *°Si NMR preparatu o oznaczeniu prébka 10.
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Rys. 11. Widmo *°Si NMR preparatu o oznaczeniu prébka 11.
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Rys. 12. Widmo *°Si NMR preparatu o oznaczeniu prébka 12.

Oznaczenia udziatu jednostek CH,=CHSiCH; w badanych polimerach dokonano w oparciu o wyniki
analizy FT-IR otrzymanych prébek. Oznaczenie polegato na wyznaczeniu zaleznosci stosunku
wielkosci pola powierzchni pasma pochodzgcego od drgan rozciggajacych wigzania C=C przy liczbie
falowej 1598 cm™ do wielkosci pola powierzchni pasma pochodzacego od drgar zginajacych wiazania
Si-CH; przy liczbie falowej 1250 cm™ i przyréwnaniu go do analogicznych wartosci dla prébek o
znanym sktadzie.

Udziat Liczba jednostek

Oznaczenie prébki g;j:g:ts?évl_\é Si(CHs), | CH,=CHSICH, UWAGI

MV 10000 14 12 2 Na widmie FT-IR obecne
wyrazne pasmo o maksimum
przy 3303 cm™ Swiadczace o

obecnosci nieskondensowanych
grup silanolowych

Prébka 2 37 26 16 -

Prébka 3 38 42 26 -

Prébka 4 44 38 29 -

Prébka 5 36 21 12 -

Prébka 6 37 19 11 -

Prébka 7 36 30 17 -

Prébka 8 70 14 32 -

Probka 9 13 39 6 -

Prébka 10 29 65 26 -

Prébka 11 85 11 64 -

Prébka 12 13 66 10 -
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Rys. 13. Widmo FT-IR preparatu o oznaczeniu MV 10000.
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Rys. 14. Poréwnanie widm FT=IR probek o roznej zawartosci grup winylowych.
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