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CZESC A. METODY PRZEPROWADZANIA BADAN WEASCIWOSCI
FIZYKOCHEMICZNYCH

A.1l. TEMPERATURA TOPNIENIA/KRZEPNIECIA
1. METODA

Wiekszo$¢ metod przedstawionych kat 1.4.-1.6. jest adaptacja Wytycznych OECD . Podstawowe zasady
metod sa dostepne w piémiennictwie 2",

1.1. Informacje ogdlne

Metody i aparatura przedstawione w pkt 1.4.-1.6. stuza do wyznaczenia temperatury topnienia substancji bez
wzgledu na stopien jej czysto$ci. Wybdr metody powinien by¢ uzalezniony od rodzaju badanej substancji.
Podstawowym kryterium jest podatno$¢ substancji na dokladne rozdrobnienie (np. substancje tatwo
rozdrabnialne, trudno rozdrabnialne albo niemozliwe do rozdrobnienia).

1.2. Definicje i jednostki

W rozumieniu rozporzadzenia, temperatura topnienia to temperatura, przy ktérej, w warunkach normalnego
ciénienia atmosferycznego (101,3 kPa), zachodzi przemiana fazowa substancji chemicznej ze stanu stalego
w ciekly. Temperatura ta odpowiada dokladnie temperaturze krzepnigcia. W przypadku kiedy przemiana fazowa
substancji zachodzi w szerszym zakresie temperatur, podawany jest zakres temperatury topnienia.

Przeliczenie jednostek (K na °C):

t=T-27315

gdzie:

t — temperatura w skali Celsjusza, wyrazona w stopniach Celsjusza (°C),
T - temperatura w skali termodynamicznej, wyrazona w kelwinach (K).

1.3. Substancje kontrolne

Nie ma potrzeby kazdorazowego stosowania substancji kontrolnych. Substancje kontrolne powinny by¢
stosowane do okresowego sprawdzania metody i poréwnywania z innymi metodami. Niektére substancje stuzace
do wzorcowania zostaly wymienione w piSmiennictwie 9,

1.4. Zasady stosowanych metod badan

Nalezy wyznaczy¢ temperature (zakres temperatury) przemiany fazowej substancji ze stanu stalego w ciekly lub
ze stanu cieklego w staty. W praktyce wyznacza si¢ temperature poczatku topnienia/krzepnigcia i koncowego
etapu tej przemiany podczas ogrzewania/chtodzenia probek substancji badanego w warunkach normalnego
ci$nienia atmosferycznego. Zaleca si¢ pie¢ podstawowych metod: metoda kapilary, metoda stanéw goracych,
oznaczanie temperatury krzepnigcia, metoda analizy termicznej ioznaczanie temperatury plynigcia (dla
produktéw ropopochodnych oraz substancji oleistych o niskiej temperaturze topnienia).

D OECD, Paris, 1981, Test Guideline 102, Decision of the Council C(81) 30 final.

D TUPAC, B. Le Neindre, B. Vodar, eds. Experimental Thermodynamics, Butterworths, London 1975, Vol. II,
803-834.

Y R. Weisseberger ed.: Technique of Organic Chemistry, Physical Methods of Organic Chemistry, 3" ed,,
Interscience Publ., New York, 1959, Vol. I Part I, Chapter VIL

9 TUPAC, Physicochemical measurements: Catalogue of reference materials from national laboratories, Pure and
applied chemistry, 1976, Vol. 48, 505-515.
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1.4.1. Metoda kapilary
1.4.1.1. Omaczanie temperatury topnienia w urzgdzeniu z faznig

Mala ilo$¢ dobrze rozdrobnionej substancji nalezy umiesci¢ w rurce kapilarej i dokladnie ubi¢. Rurke ogrzad
razem ztermometrem ipodczas topnienia ogrzewaé zszybkoscia 1 K/min. Nalezy oznaczy¢ temperature
poczatku i konca topnienia.

1.4.1.2. Oznaczanie temperatury topnienia w bloku metalowym

Postgpowaé tak, jak opisano w pkt 1.4.1.1., jednakze termometr i rurke kapilarna nalezy umiesci¢
w ogrzewanym bloku metalowym. Obserwacji dokonuje si¢ przez otwor w bloku.

1.4.1.3. Detekcja fotokomorkowa

Prébka wrurce kapilarnej jest ogrzewana automatycznie w cylindrze metalowym. Przez otwér w cylindrze
wiazka $wiatla jest kierowana przez probke do precyzyjnie wykalibrowanej fotokomoérki. Wiasciwosci optyczne
wigkszo$ci substancji, podczas topnienia, zmieniaja si¢ od nieprzepuszczajacych $wiatla do przepuszczajacych.
W wyniku stopienia probki natezenie §wiatla padajacego na fotokomoérke wzrasta, co powoduje przesylanie
sygnatu zatrzymania cyfrowego wskaznika, wskazujacego temperature oporowego termometru platynowego
umieszczonego w komorze grzewczej. Metoda ta nie jest odpowiednia do badania mocno zabarwionych
substancji chemicznych.

1.4.2. Metoda stanéw goracych
1.4.2.1. Goracy pret Koflera

Metoda z zastosowaniem goracego preta Koflera polega na uzyciu dwdéch metali o réznym przewodnictwie
cieplnym, ogrzewanych elektrycznie. Goracy pret Koflera wykonany jest w taki sposéb, ze temperatura zmienia
si¢ wzdluz niego prawie liniowo. Temperatura goracego preta moze si¢ zmienia¢ od 283 K do 543 K i jest
odczytywana oraz zapisywana za pomoca rejestratora. W celu oznaczenia temperatury topnienia, na powierzchni
preta umie$ci¢ nalezy cienka warstwe sproszkowanej substancji. W ciagu kilku sekund powstaje linia
rozdzielajaca migdzy faza stala i ciekla. Temperatura linii rozdzielajacej jest odczytywana przez przesuniecie
wskaznika rejestratora na linig.

1.4.2.2. Mikroskop stapiajacy

Mikroskop do oznaczania temperatury topnienia metoda stanéw goracych ma zastosowanie do wyznaczania
temperatury topnienia bardzo malej iloéci substancji. Najczgéciej temperatura stanéw goracych mierzona jest
czula termopara, czasem stosuje si¢ takze termometry rteciowe. Typowy mikroskop do wyznaczania temperatury
topnienia metoda stanéw goracych jest wyposazony w komorg grzewcza z plytka metalowa, na ktdrej umieszcza
si¢ probke. Na $rodku plytki znajduje sie otwor, przez ktéry przechodzi §wiatto odbite od lusterka mikroskopu.
W czasie pomiaru, w celu odcigcia doplywu powietrza, komor¢ nalezy zamknaé plytka szklana. Ogrzewanie
probki regulowaé¢ mozna za pomoca opornika nastawnego. Przy bardzo precyzyjnych pomiarach substancji
anizotropowych zaleca si¢ stosowanie $wiatla spolaryzowanego.

1.4.2.3. Metoda menisku

Metoda ma zastosowanie w szczegblnosci do poliamidéw. Wzrokowo oznaczy¢ nalezy moment, przy ktérym
temperatura osiagnieta przez substancje powoduje zmiang¢ menisku oleju silikonowego znajdujacego si¢ pod
plytka szklang wsparta na badanej substancji poliamidowej.

1.4.3. Oznaczanie temperatury krzepnigcia

Prébke umieszczong w specjalnej probéwce wprowadzi¢ nalezy do aparatu do oznaczania temperatury
krzepnigcia. Podczas ochladzania prébke miesza¢ delikatnie wsposob ciagly, odczytujac i rejestrujac
temperature w odpowiednich przedzialach czasu. Jezeli temperatura pozostaje stala w czasie kilku odczytow
(z uwzglednieniem bigdu termometru), uzna¢ ja mozna za temperaturg krzepnigcia.
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1.4.4. Metoda analizy termicznej
1.4.4.1. Ré6Znicowa analiza termicma (DTA)

W metodzie tej rejestruje si¢ réznice temperatur pomiedzy badang substancja i substancja kontrolng w funkcji
temperatury w warunkach gdy substancje ogrzewane sg zgodnie z zaprogramowanym wzrostem temperatury.
Jezeli probka ulega przemianie polaczonej ze zmiana entalpii, zmiana ta jest rejestrowana jako endotermiczne
(topnienie) lub egzotermiczne (krzepnigcie) odchylenie od linii podstawowej rejestrujacej temperature.

1.4.4.2. Rdznicowa kalorymetria skaningowa (DSC)

W metodzie tej rejestrowana jest réznica energii dostarczonej do badanej substancji i do substancji kontrolnej
w funkcji temperatury gdy substancje te ogrzewane sa zgodnie z zaprogramowanym wzrostem temperatury.
Energia ta jest niezbgdna do ustalenia zerowej réznicy temperatury pomigdzy badana substancja i substancja
kontrolna. Jezeli probka ulega przemianie polaczonej ze zmiana entalpii, zmiana ta jest rejestrowana jako
endotermiczne (topnienie) lub egzotermiczne (krzepnigcie) odchylenie od linii podstawowej rejestrujace;
strumien ctepta.

1.4.5. Oznaczanie temperatury plynigcia

Metoda ta zostala opracowana dla produktéw ropopochodnych ijest odpowiednia do badania substancji
oleistych o niskiej temperaturze topnienia. Po wstgpnym podgrzaniu, prébke nalezy chiodzi¢ z odpowiednia
szybkoscia iprzy kazdym spadku temperatury o 3 K dokonywaé oceny w celu okreslenia charakterystyki
plynigcia. Najnizsza temperaturg, przy ktérej ruch substancji jest jeszcze obserwowany, uznaé nalezy za
temperaturg plynigcia.

1.5. Kryteria wiarygodnos$ci badafi

Przydatnos¢ i doktadnos¢ réznych metod zastosowanych do wyznaczania temperatury topnienia/zakreséw
temperatury topnienia zostaly zamieszczone w tabelach A.1.1.A.-D.

TABELA A.1.1. PRZYDATNOSC METOD STOSOWANYCH DO WYZNACZANIA TEMPERATURY
TOPNIENIA/ZAKRESOW TEMPERATURY TOPNIENIA

A. Metody kapilary
. Substancje .Substanqe Zakres Oszacowana Aktualna
Metoda pomiaru podatne na niepodatne na temperatury doktadnogé ® norma
rozdrobnienie | rozdrobnienie P
Oznaczanie czeéciowo
temperatury topnienia | przydatna & 273K do 573K +0,3K JIS K 0064
. L. przydatna

w urzadzeniu z faZnia

Oznaczanie czedciowo

temperatury topnienia} przydatna N 293 K do >573 K +0,5K ISO 1218 (E)
przydatna

w bloku metalowym

Detekcja foto- przydatna | szereg substancji,

komoérkowa zZa pomoca 253K do 573K +0,5K -
urzadzen

® Zaleznie od typu aparatu i stopnia czystoéci substancji.
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B. Metody standw goracych i oznaczanie temperatury krzepniecia
Substancje Substancje
Metoda pomiaru podatne na niepodatne na | Zakres temperatury Oszacowang) Aktualna
L L doktadno$é norma
rozdrobnienie | rozdrobnienie
Goracy pret Koflera przydatna nieprzydatna 283 K do>533 K +1,0K Agili?ls_ ?7‘24’
. .. czgéciowo
Mikroskop stapiajacy przydatna przydatna 273K do>573 K +0,5K DIN 53736
. . specyficzna dla
Metoda menisku nieprzydatna poliamidéw 293 K do>573 K +0,5K ISO 1218 (E)
Oznaczanie
temperatury przydatna przydatna 273K do 573K +0,5K BS 4695
krzepnigcia
) Zaleznie od typu aparatu i stopnia czysto$ci substancji.
C. Metody analizy termicznej
Substancje Substancje
Metoda pomiaru podatne na niepodatne na terfa:res (zskz{az?l::g?) Aktualna
rozdrobnienie | rozdrobnienie peratury a norma
Roznicowa  analiza do600K +0,5K ASTM
termiczna przydatna przydatna 173K do 1273 K do1273K £+ 2.0K | E 537-76
Réznicowa
kalorymetria przydatna przydatna 173K do 1273 K ;0 16 207031;1;02’501; EASS:;I,;L,/; 6
skaningowa 0 -5 )
? Zaleznie od typu aparatu i stopnia czystoéci substancji.
D. Oznaczanie temperatury plyniecia
Substancje lub Substancje lub
. preparaty preparaty Zakres Oszacowana Aktualna
Metoda pomiaru chemiczne chemiczne tem dokladnosé
podatne na niepodatne na peratury oidadno forma
rozdrobnienie rozdrobnienie
dla produktow dia produktow
Temperatura ropopochodnych | ropopochodnych ASTM
plyniecia i substancii isubstancji | 223 Kdo323K 30K D 97-66
oleistych oleistych

» Zaleznie od typu aparatu i stopnia czystosci substancji.

1.6. Opis metod

Badania nalezy wykonywaé¢ zgodnie z procedurami
i krajowych wymienionych w tabeli A.1.2.

zamieszczonymi

w normach migdzynarodowych

TABELA A.12. WYKAZ NORM DOTYCZACYCH WYZNACZANIA TEMPERATURY

TOPNIENIA/KRZEPNIECIA

1. Metoda z kapilara

1.1.Wyznaczanie temperatury topnienia w aparacie z laznig

ASTM E 324-69

Standardowa metoda badania wzglgdnej poczatkowej i
temperatury topnienia oraz zakresu temperatur topnienia zwiazkéw
organicznych (Standard test method for relative initial and final melting
_points and the melting range of organic chemicals)

koficowe;j

BS 4634 Metoda oceny temperatury topnienia i/lub zakresu temperatur topnienia
{Method for determination of melting point and/or melting range)

DIN 53181 Oznaczanie przedzialu topnienia zywic za pomoca metod kapilarnych
(Bestimmung des Schmelzintervalles von Harzen nach Kapillarverfahren)

JIS K 0064 Metody badania temperatury topnienia produktéw chemicznych

(Testing methods for melting point of chemical products)
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1.2. Wyznaczanie temperatury to

nienia w aparacie z blokiem metalowym

DIN 53736

Wizualne oznaczanie temperatur topnienia quazi-krystalicznych tworzyw

sztucznych  (Visuelle Bestimmung der Schmeltztemperatur von
teilkristallinen Kunstoffen)
ISO 1218 (E) Wyznaczanie temperatury topnienia metodq plastyczno-poliamidowa

(Plastics-polyamides-determination of ,,melting point™)

2. Metoda stanéw goracych

2.1. Metoda Koflera

ANSI/ASTM D 3451-76

Zalecana standardowa praktyka badania powlok proszkowych
(Standard recommended practices for testing polymeric powder coatings)

2.2. Mikroskop stapiajacy

DIN 53736

Wizualne oznaczanie temperatur topnienia quazi-krystalicznych tworzyw
sztucznych  (Visuelle Bestimmung der Schmeltztemperatur von
teilkristallinen Kunstoffen)

2.3. Metoda menisku (poliamidy

ISO 1218 (E)

Wyznaczanie temperatury topnienia metoda plastyczno-poliamidowg
(Plastics-polyamides-determination of ,,melting point™)

ANSI/ASTM 2133 Wykaz metod stosowanych do wtryskiwania zywic acetalowych do form
i materiatlow wytlaczanych (Standard specification for acetal resin injection
moulding and extrusion materials)

NF T 51-050 Okreslenie temperatury topnienia zywic poliamidowych metoda menisku

(Resines de poliamides. Determination du ,,point de fusion” methode du
menisque)

3. Metoda wyznaczania temperatury krzepnigcia

BS 4633 Metoda wyznaczania punktu krystalizacji
(Method for the determination of crystallising point)
BS 4695 Metoda wyznaczania temperatury topnienia woskéw ropopochodnych -
krzywa chlodzenia
(Method for determination of melting point of petroleum wax cooling curve)
DIN 51421 Oznaczanie temperatury krzepnigcia paliw lotniczych, gaZnikowych
i benzyn silnikowych (Bestimmung des Gefreipunktes von Flugkraftstoffen,
Ottokraftstoffen und Motorenbenzinen)
ISO 2207 Okreélanie temperatury krzepniecia woskéw ropopochodnych
(Cire de petrole: determination de la temperature de figeage)
NFT 60-114 Temperatura topnienia parafin (Point de fussion des paraffines)
NFT 20-051 Metoda okreSlenia temperatury krystalizacji (temperatury krzepniecia)
(Methode de determination du point de cristallisation (point de congelation))
ISO 1392 Metoda wyznaczania temperatury krzepnigcia

(Method for the determination of the freezing point)

4, Analiza termiczna

4.1. Réznicowa analiza termiczna

ASTM E 537-76

Standardowa metoda oceny stabilno$ci termicznej zwiazkéw chemicznych
metoda rézniczkowej analizy termicznej (Standard method for assessing the
thermal stability of chemicals by methods of differential thermal analysis)

ASTM E 473-85

Definicje skiadnikéw odnoszacych si¢ do analizy termicznej
(Standard definitions of terms relating to thermal analysis)

ASTM E 472-86

Standardowe procedury przedstawiania wynikow analizy termicznej
(Standard practice for thermoanalytical data)

DIN 51005

Analizy termiczne: pojgcia (Thermische Analyse, Begriffe)

4.2. Réznicowa kalorymetria skaningowa

ASTM E 537-76

Standardowa metoda oceny stabilnosci termicznej zwiazkéw chemicznych
metoda rézniczkowej analizy termicznej (Standard method for assessing the
thermal stability of chemicals by methods of differential thermal analysis)

ASTM E 473-85

Definicje skladnikéw odnoszacych si¢ do analizy termicznej
(Standard definitions of terms relating to thermal analysis)

ASTME 472-86

Standardowe procedury przedstawiania wynikéw analizy termicznej
(Standard practice for reporting thermoanalytical data)

DIN 51005

Analizy termiczne, pojecia (Thermische Analyse, Begriffe)
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5. Wyznaczanie temperatury plynigcia

NBN 52014 Pobieranie probek 1ianaliza produktéw ropopochodnych: temperatura
krytyczna rozpuszczania i granica plastycznosci (Echantillonnage et analyse
des prodiuts du petrole: Point de trouble et point d’ecoulement limite -
Monsterneming en ontleding van aardolieproducten: Troebelingspunt en

vloeipunt)

ASTM D 97-66 Standardowa metoda testowania temperatury krzepnigcia olejow
nap¢dowych (Standard test method for pour point of petroleum oils)

ISO 3016 Oleje napgdowe - wyznaczanie temperatury krzepniecia

{Petroleum oils - Determination of pour point)

W pkt 1.6.1.-1.6.5. zamieszczone s niektore istotne informacje dotyczace sposobu przeprowadzenia badan.

1.6.1. Metody kapilary

Podczas powolnego wzrostu temperatury, w dokladnie rozdrobnionej substancji mozna zwykle zauwazy¢ stadia
topnienia pokazane na rysunku A.1.

Rysunek A.1.

7| [
9 U

Etap A Etap B Etap C Etap D Etap E

Etap A: (poczatek topnienia): male kropelki przylegaja do wewngtrznej scianki kapilary.

Etap B: pojawia si¢ przestrzefi migdzy probka i wewngtrzng Scianka na skutek kurczenia sig topionej substancji.
Etap C: skurczona probka opada i zaczyna przechodzi¢ w stan ciekly.

Etap D: na powierzchni tworzy si¢ menisk, pewna ilo$¢ probki pozostaje stata.

Etap E: (koniec topnienia): brak statych czastek.

W czasie wyznaczania temperatury topnienia rejestrowaé nalezy temperatur¢ poczatku topnienia i temperature
etapu koncowego.
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1.6.1.1. Aparat do oznaczania temperatury topnienia w fazni

Na rysunku A.2. pokazano znormalizowang aparatur¢ szklana (norma JIS 0064), wszystkie wymiary podane sq
w mm.

Rysunek A.2.

w\ocm

A: Naczynie pomiarowe

B: Zatyczka

230

C: Odpowietrzenie

D: Termometr

E: Dodatkowy termometr

F: Laznia

G: Kapilara szklana o dtugosci od 80 do 100 mm, $rednicy

wewnetrznej 1,0 £ 0,2 mm i grubosci $cianki 0,2 do 0,3 mm

H: Gniazdo kapilary

ro T

Laznia:

Ciecz nalezy dobra¢ w zaleznosci od temperatury topnienia: np. ciekla parafing stosowa¢ mozna do substancji
o temperaturze topnienia nie wyzszej niz 473 K, olej silikonowy do substancji o temperaturze topnienia nie
wyzszej niz 573 K.

Dla substancji o temperaturze topnienia powyzej 523 K mozna zastosowaé¢ mieszaning zawierajaca 3 czesci
wagowe kwasu siarkowego i 2 czg¢éci wagowe siarczanu potasu.

Przy stosowaniu tej mieszaniny nalezy przedsigwziaé szczegdlne $rodki ostroznosci.

Termometr:
Nalezy stosowaé termometry, ktore spelniaja wymagania norm: ASTM E 1-71, DIN 12770, JIS K 8001.

Procedura:

Wysuszona substancje nalezy dokladnie rozdrobni¢ w moZdzierzu laboratoryjnym iumie$ci¢ w kapilarze
zatopionej na jednym koncu w taki sposob, zeby wysoko$é napelnienia po ubiciu wynosita okoto 3 mm. Aby
otrzyma¢ jednolicie upakowana probke, kapilare upuszcza si¢ na szkietko zegarkowe pionowo przez rurke
szklang z wysoko$ci okoto 700 mm.

Napelniong kapilar¢ umiesci¢ nalezy w fazni w taki sposob, aby srodkowa czg$¢ banki termometru z rtgcig
dotykata kapilary w tej czgéci, gdzie znajduje si¢ probka. Nalezy zachowa¢ w aparacie temperatur¢ co najmniej
10 K nizsza od spodziewanej temperatury topnienia substancji.

LaZnig podgrzewal tak, aby przyrost temperatury wynosil okolo 3 K/min. Plyn wlaZni nalezy miesza¢.
W temperaturze okoto 10 K ponizej spodziewanej temperatury topnienia przyrost temperatury zmniejszy¢ nalezy
do okoto 1 K/min.
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Obliczenia:
Temperatur¢ topnienia oblicza si¢ nastgpujaco:

T =Tp+0,00016 (Tp-Te) n

gdzie:

T - skorygowana temperatura topnienia wyrazona w K,

Tp ~ temperatura wyrazona w K odczytana z termometru D,

Ty - temperatura wyrazona w K odczytana z termometru E,

n — ilo$¢ podziatek, o ktére przesunela sie rte¢ na termometrze D.

1.6.1.2. Urzqdzenie do pomiaru temperatury topnienia z metalowym blokiem

Aparat zlozony jest z:

cylindrycznego metalowego bloku, ktéry w gérnej czeéci posiada wydrazenia tworzace komore (rysunek
A3),

metalowej zatyczki z przynajmniej dwoma otworami, z mozliwo$cia montowania rurek w bloku
metalowym,

systemu ogrzewania bloku metalowego, wyposazonego np. w opornik elektryczny wbudowany w blok,
opornika o zmiennej regulacji doprowadzanej mocy, jezeli zastosowane zostato ogrzewanie elektryczne,
czterech wziernikéw szklanych odpornych na temperatur¢ umieszczonych w bocznych $ciankach komory,
rozmieszczonych prostopadle jeden do drugiego. W jednym z otwordéw wmontowano okular do obserwacji
kapilary, a pozostale trzy stuza do o$wietlania wnetrza przy pomocy zaréwek,

kapilary wykonanej ze szkla odpornego na wysoka temperature, zatopionej na jednym koricu podobnie jak
w metodzie oznaczania temperatury topnienia w {azni.

Termometr:
Nalezy stosowa¢ termometry, ktére spetniaja wymagania norm: ASTM E 1-71, DIN 12770, JIS K 8001.
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1.6.1.3. Detekcja fotokomdrkowa

Aparatura i procedura

Aparatura zawiera komor¢ metalowg z automatycznym ukladem grzania. Kapilary nalezy napemi¢ zgodnie
z opisem podanym w poprzedniej metodyce i umiesci¢ w piecu.

W czasie wzorcowania aparatu nalezy kilkakrotnie rozgrzaé go tak, aby odpowiednia temperatura byla osiagana
wedlug wybranej wczesniej progresji liniowej. Rejestratory wskazuja aktualng temperaturg pieca i temperaturg

substancji w kapilarze.

1.6.2. Metoda stanéw goracych

1.6.2.1. Goracy pret Koflera

Badania nalezy prowadzi¢ zgodnie z normami wymienionymi w tabeli A.1.2.
1.6.2.2. Mikroskop stapiajacy

Badania nalezy prowadzi¢ zgodnie z normami wymienionymi w tabeli A.1.2.

1.6.2.3. Metoda menisku (poliamidy)

Badania nalezy prowadzi¢ zgodnie z normami wymienionymi w tabeli A.1.2. Szybkos$¢ ogrzewania w czasie
osiagania temperatury topnienia powinna by¢ mniejsza niz 1 K/min.

1.6.3. Oznaczanie temperatury krzepnigcia

Badania nalezy prowadzi¢ zgodnie z normami wymienionymi w tabeli A.1.2.
1.6.4. Metody analizy termicznej

1.6.4.1. RézZnicowa analiza termiczna

Badania nalezy prowadzi¢ zgodnie z normami wymienionymi w tabeli A.1.2.
1.6.4.2. Réznicowa kalorymetria skaningowa

Badania nalezy prowadzi¢ zgodnie z normami wymienionymi w tabeli A.1.2.
1.6.5. Wyznaczanie temperatury plynigcia

Badania nalezy prowadzi¢ zgodnie z normami wymienionymi w tabeli A.1.2.
2. WYNIKI BADAN

W niektorych przypadkach konieczne mogg okazaé si¢ poprawki korygujace wskazania termometru.
3. SPRAWOZDANIE

Sprawozdanie powinno zawieraé, z uwzglednieniem zakresu przeprowadzonych badan, nastgpujace informacje:

- opis zastosowanej metody,

- doktadny opis substancji (identyfikacja oraz zanieczyszczenia), a takze opis wstgpnego etapu oczyszczania,

jezeli zostalo ono zastosowane,

- oszacowanie dokladnosci.
Jako temperatur¢ topnienia podaje si¢ $rednia, co najmniej z dwoch pomiaréw wykonanych z odpowiednia
dokladno$cia (tabele A.1.1.A.-D.).
Jezeli réznica pomigdzy temperatura poczatkowego i korncowego etapu topnienia miesci si¢ w granicach
dokladno$ci metody, jako temperaturg¢ topnienia poda¢ nalezy temperaturg etapu koficowego, w innym
przypadku podaje si¢ obydwie temperatury.
Jezeli substancja ulega rozktadowi lub sublimacji przed osiagnigciem temperatury topnienia, poda¢ nalezy
temperature, przy ktorej zaobserwowano to zjawisko.
Ponadto, w sprawozdaniu zamieszcza si¢ wszystkie informacje i uwagi niezbgdne do interpretacji wynikow,
szczegblnie dotyczace zanieczyszczen i fizycznej postaci substancji.



