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Predmet: Fizicka hemija makromolekula

Vezbabr.5. MERENJE ELEKTRICNE PROVODLJIVOSTI POLIANILINA

CILJ VEZBE

1. Izmeriti provodljivost polianilin sulfata/hidrogen sulfata (PANI-H,SO4) i polianilin hidrohlorid
(PANI-HCI) sintetisanih hemijskom oksidativnom polimerizacijom monomera anilina u vezbi 1.

2. Zapaziti uticaj uslova polimerizacije (koncentracija reaktanata i pocetno pH) na provodljivost PANI
uzorka.

HEMIKALIJE, POSUDE I LABORATORIJSKI PRIBOR

Hemikalije: apsolutni etanol
Posude: porculanski avan i tucak, $patula za mase manje od 1g, staklena bocica za uzorak.

Pribor: analiticka vaga, paus papir, makaze, ubrus, flomaster, samolepljive etikete, nonijus, hidrauli¢na
presa (Beckman), Vistonov most naizmenicne struje (Wayne Kerr B224), kalup od nerdajuceg celika.

y NAPOMENA: Za izvodenje ove vezbe neophodno je koriS¢enje mantila. Kalup za
\ merenje provodljivosti se Cisti iskljuc¢ivo apsolutnim etanolom. Ne smeju se unakrsno
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Elektroprovodljivost se meri mostom naizmeni¢ne struje (Wayne Kerr B224) pri konstantnoj frekvenciji
struje 1 kHz na sobnoj temperaturi. Za merenje provodljivosti uzorak se priprema u vidu tablete, koja se
koristi kao nepoznati otpornik u grani mosta. Za sve vreme merenja tableta uzorka je na konstantnom
pritisku od priblizno 250 MPa (1 t) koji se odrzava kori§¢enjem hidrauli¢ne prese. Provodljivost se direktno
meri dovodenjem mosta u ravnotezu, bezstrujni rezim, pomocu spoljasnjih standardnih vrednosti dekadnih
kapaciteta i provodljivosti. Tableta se dobija presovanjem uzorka u kalupu pod povisenim pritiskom od 250
MPa. Debljina tablete, L, se dobija iz razlike duZzine kalupa pre i posle stavljanja uzorka u kalup, merenjem
pomocu nonijusa. Znajuéi podatak za popreéni presek otvora kalupa (S = 0,785 cm?), elektriénu
provodljivost o dobijamo na osnovu izraza:

o= R_LS [Scm’l]
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U slucaju uzoraka nizih provodljivosti, tableta uzorka se u kolo mosta vezuje unakrsnom vezom, slika 1 a), i
na aparatu se koristi rang za niske provodljivosti, pri ¢emu se ocitavaju vrednosti G ¢lana u simensima. U
slu¢aju uzoraka visokih provodljivosti, koristi se rang visokih provodljivosti i tableta uzorka se u kolo mosta
vezuje u nisko-impedansnom rezimu, slika 1 b). Meri se otpornost koja je manja od 10 Q.

Slika 1. a) Unakrsna veza (niska provodljivost uzorka), b) veza u nisko-impedansnom rezimu (visoka
provodljivost uzorka).

POSTUPAK

Priprema uzoraka za merenje provodljivosti
Po 160 mg od svakog osusenog uzorka dobro isitniti u avanu sa tu¢kom.
Merenje provodljivosti uzoraka

Odmeriti 150 mg uzorka i pazljivo ga sipati (koriste¢i parce paus papira) u cilindri¢nu Supljinu kalupa sa
slike 2, u koju je prethodno ubacen duzi klip tako da je pri vrhu ostalo dovoljno prostora za uzorak. Uzorak
se polako prenese paus papirom na gornji kraj veceg cilindra unutar Supljine pri vrhu. Preko uzorka se
postavi manji cilindri¢ni klip.

Precnik

Slika 2. (a) Kalup za merenje elektri¢ne provodljivosti 1-Suplji cilindar (izraden od nerdajuceg celika, a sa
unutrasnje strane oblozen izolatorskom tvrdom plastikom), 2-veci i 3-manji cilindri¢ni klip od nerdajuceg
¢elika, 4 — polozaji na klipovima gde se postavljaju Stipaljke kablova od Vistonovog mosta; (b) vec¢i klip
precnika, d; =1 cm.
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Presu je potrebno otkociti, a zatim napraviti dovoljno prostora za
kalup sa uzorkom, okretanjem i podizanjem zavrtnja iznad uzorka
(slika 3). Na okruglo postolje prese se stavlja pare hartije
(izolator) i preko hartije kalup sa uzorkom paze¢i da Suplji
cilindar ne ,,spadne’’. Na gornji manji cilindri¢ni klip se postavlja
parée papira (izolator). Presa se ponovo zakoCi. Ruckom je
potrabno pumpati dok se kalup ne zaglavi u presi. Treba nastaviti
sa pumpanjem dok kazaljka manometra ne pokaze 2 t, odnosno
kada je pritisak na uzorak P; = 250 MPa.

Slika 3. Hidrauli¢na presa Beckman

1-prostor za uzorak, 2-zavrtanj, 3-manometar,
d,-precnik zavrtnja, 4-rucka za podizanje pritiska,
5-metalni umetak

Okretanjem prekidaca u poziciju ON most je ukljuen (donji levi ugao Vistonovog mosta). Kablovi
Vistonovog mosta se postave na odgovaraju¢i nacin u zavisnosti od provodljivosti. Ako su vise
provodljivosti (RANG 1, 2 ili 3), kablovi se povezu paralelno (slika 1b) — crveni kabl se veze na crveni i crni
kabl na crni, zatim se crveni kabl postavi na jedan kraj kalupa, a crni na drugi kraj kalupa. Nize
provodljivosti (RANG od 4 do 10) zahtevaju da se kablovi unakrsno vezu kao na slici 1a— unakrsna veza, a
onda se ,,Stipaljke’” kablova postave na suprotnim krajevima kalupa (vrh manjeg i veéeg cilindri¢nog klipa
na slici 2a). ,,Stipaljke’” ne smeju dodirivati metalne delove kalupa i klipova. RANG se bira tako da kazaljka
kojom se prati uravnotezavanje mosta bude u levoj polovini skale koja se nalazi odmah ispod klizaca za rang
(RANGE). Most je uravnotezen kada kazaljka napravi otklon do krajnje leve tacke skale (Slika 4).

Uravnotezen most

Slika 4. Vistonov most (Wayne Kerr B224)

Prekidaci ispod natpisa G term (€lan) i C term (€lan) sluze za uravnotezavanje mosta. SvetleCe lampice
izmedu prekidaca pokazuju polozaj decimalnog zareza ocitane vrednosti. Sa leve strane dugme RANGE
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pokazuje jedinice i dimenzije za G ¢lan, dok sa desne jedinice i dimenzije za C ¢€lan. Za nas je bitno
ocitavanje G ¢lana. Na primeru sa slike 4 se vidi da G €lan ima vrednost 0,5 uS, a C ¢lan je 100 pF.

Na kraju se u tri razlicita polozaja izmeri duzina kalupa sa uzorkom (L, L, i L3) i duzina praznog kalupa
(Lo1, Loz 1 Lo3). Za racunanje provodljivosti se uzima srednja vrednost tri merenja za kalup sa uzorkom (L) 1
za prazan kalup (Lgs,). Debljina tablete (L) se dobija iz razlike duZzine kalupa pre i posle stavljanja uzorka u
kalup.

Proracun pritiska koji vrsi presa na uzorak

R-S=m-g

2
Pl(%j .ﬂ-:m.g

4-m-g =4-2000kg-9,81m-52
(d) 7 (1-10°m) 3,14

2
S, =(%) «nz%}lmmz ~0,785cm?

~ 250 MPa

Proracun za provodljivost uzorka

Kada su u pitanju nize provodljivosti (RANG od 4 do 10), odnosno kada su jedinice za G ¢lan u simensima
(S), provodljivost se racuna prema formuli:

c7=G~?L1 [S~cm‘1]

Kada su u pitanju vise provodljivosti (RANG 1, 2 i 3), odnosno kada su jedinice za G ¢lan u omima (Q),
provodljivost se racuna prema formuli:

L _
?1 [S .cm 1]

1
J:_
G
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REZULTATI I DISKUSIJA

Podaci za merenje provodljivosti uzorka PANI-H,0-0.2:

Kalup sa uzorkom L;= ; La= ; La= ; Lge = ;
Prazan kalup Ly = ; Loz = ; Loz = ; Logr = ;
Rang = ;G = ; C= ;d= ;8= ; L=
6=

Podaci za merenje provodljivosti uzorka PANI-HCI-0.2:

Kalup sa uzorkom L;= ; La= ; La= ; Ler= ;
Prazan kalup Lo = ; Loz = ; Loz = ; Losr = ;
Rang = ;G= ,C= ;d= ;8= ;L=
6=

Podaci za merenje provodljivosti uzorka PANI-HCI-0.1:

Kalup sa uzorkom L;= ; La= ; L= s Lee=_
Prazan kalup Lo = ; Loz = ; Loz = sLose=_
Rang = ;G = ,C= ;d= ;8= ; L=
6=

Zapazanja o uticaju polaznog pH i koncentracija reaktanata na provodljivost PANI:



