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1. Cel éwiczenia:

teoretyczny — zapoznanie sie z budowg i zasadg dziatania dyfraktometru rentgenowskiego,
poznanie zagadnien dotyczacych mechanizmu procesu krystalizacji
i wptywu warunkoéw krystalizacji na strukture nadczasteczkowa

praktyczny - opanowanie metodyki wykonywania pomiaréw rentgenowskich oraz
interpretacji uzyskanych obrazéw dyfrakcyjnych, zapoznanie sie z okreslaniem pofozenia
rodzin ptaszczyzn  krystalograficznych oraz wyznaczaniem wielko$ci obszarow
uporzadkowanych

2. Zagadnienia teoretyczne:

stopien krystalicznosci, wielko$¢ obszaréw krystalicznych, metoda Debye’a-Scherrera-
Hulla, metoda dyfraktometryczna, promienie rentgenowskie a obszary krystaliczne, zasady
analizy struktury polimeru za pomoca dyfrakcji promieni rentgenowskich, wskaznikowanie
dyfraktogramow proszkowych.

3. Literatura:
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2. Z. Trzaska Durski, H. Trzaska Durska ,Podstawy krystalografii strukturalnej
i rentgenowskiej”, PWN, Warszawa 1994

3. Wyktady dr hab. inz. Stawomira Borysiaka, prof. PP oraz dr inz. Aleksandry Grzabki-
Zasadzinskiej z przedmiotu ,,Chemia ciata statego”
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4. Wykonanie ¢wiczenia:
| etap: Przygotowanie prébek polimerdw do analizy rentgenograficznej

a)  wiaczyé stolik grzewczy i nastawic¢ temperature ogrzewania 200 °C;
b)  umiescié trzy szkietka mikroskopowe na stoliku z prébkami polimeru;
c) po podgrzaniu do wskazanej temperatury (200 °C) przykry¢ stopiony polimer
szkietkiem nakrywkowym i mocno $cisng¢ stop polimeru;
d)  krystalizacje prébek polimeréw przeprowadzi¢ w trzech réznych warunkach:
e jedng prébke (A) przenies¢ do lodowki;
e drugg prébke (B) umiesci¢ na stole laboratoryjnym;
e trzecig i czwartg probke (C) pozostawi¢ na stoliku Boethiusa, po wytaczeniu
ogrzewania. Probke zdjgé z pieca po ochtodzeniu do temperatury nie wyzszej
od 80 °C.

Il etap: Analiza rentgenowska

1. Wykonanie badania rentgenowskiego probek i analiza uzyskanych obrazéw
dyfrakcyjnych

2.1. Opisac struktury polimorficzne polimeru.

2.2. Wyznaczy¢ na obrazie dyfrakcyjnym pasma dyfrakcyjne pochodzace od obszaréow

krystalicznych i obszaréw amorficznych oraz tto.

2.3. Wyznaczy¢ odlegtosci miedzyptaszczyznowe (d) dla wszystkich rodzin ptaszczyzn.

2.4. Sredni stopien krystalicznosci (Xc) polimeréw;

2.5. Okreslenie potozenia ptaszczyzn.

Potozenie poszczegdlnych ptaszczyzn analizowanego polimeru (polipropylen) nalezy

okresli¢ wykorzystujac zaleznos¢ odpowiednia dla uktadu jednoskosnego:
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Parametry komorki elementarnej polipropylenu krystalizujgcego w uktfadzie
jednoskosnym (forma & ) wynosza:
a=6.65A
b=20.96 A
c=6.50A
p= 99720
2.6. Obliczenie wielkosci krystalitéw D w kierunku prostopadtym do ptaszczyzny (hkl).
Wielkos¢ krystalitéw D obliczamy wg wzoru:
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D - sredni wymiar obszaru krystalicznego w kierunku prostopadtym do ptaszczyzny
(hkl);
k - stata Scherrera (k = 0.9);

A- dtugos¢ fali promieniowania rentgenograficznego ( A=15418 A);
O - kat odbtysku;
3 - szerokos¢ piku dyfrakcyjnego.

lll etap: Aspekt przetwoérczy

3.1. Demonstracja proceséw przetworczych (termoformowanie);
3.2. Badanie wtasciwosci mechanicznych wskazanej probki;
3.3.  Analiza zaleznosci struktura—wtasciwosci.

5. Opracowanie wynikéw:

1) Przedstawi¢ wyznaczone wartosci odlegtosci miedzyptaszczyznowych (d) dla
wszystkich rodzin pfaszczyzn analizowanego polimeru.

Wyniki (d) przedstawi¢ w formie tabeli (TABELA 1), umieszczajac w niej wartosci
wszystkich parametréw posrednich.

2) Przedstawic wartosci (hkl) dla badanych rodzin ptaszczyzn.
Informacja dodatkowa - przeprowadzi¢ wskaznikowanie ptaszczyzn w zakresie liczb
0-4.
Wyniki (hkl) przedstawi¢ w formie tabeli (TABELA 1), umieszczajgc w niej wartosci
wszystkich parametréw posrednich.
Uwaga! Do opracowania dotgczy¢ wszystkie kombinacje matematyczne
wyznaczanych pfaszczyzn.

3) Przedstawi¢ wyznaczone wielkosci obszaréw uporzadkowanych (D).

Wyniki (D) przedstawi¢ w formie tabeli (TABELA 1), umieszczajac w niej wartosci
wszystkich parametréw posrednich.

4) Wyznaczy¢ wartosci Srednich stopni krystalicznosci (Xc) analizowanych prébek.

5) Okreslic i przedstawi¢ graficzne ilos¢ komodrek elementarnych (n) w kierunku
prostopadtym do danej ptaszczyzny.

6) W opracowaniu umiesci¢ zestawienie wszystkich wielkos$ci strukturalnych postaci
tabeli (TABELA 1)

Tabela 1. Wyniki

Pfaszczyzna d [A] D [A] hkl n

1

2
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3

4

7) Przygotowac tabele wg wzoru:

Warunki prowadzenia
krystalizacji (sposob Xc [%] Modut Younga
chtodzenia)

Préba zrywania
(zachowanie prébki)

6. Zasady bezpieczenstwa:

I.  Wszystkie przewidziane w ¢wiczeniu badania i pomiary wykonywac¢ zgodnie
z poleceniami prowadzacego.

Il. Wszystkie eksperymenty przeprowadzane 1z udziatem dyfraktometru
rentgenowskiego wykonywac pod kierunkiem prowadzacego.



