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ABSTRAKT

Cilem této prace je zhodnoceni RTG difrakce jako vyzkumné metody pfi studiu vlastnosti

polymert.

Teoreticka Cast seznamuje Ctenare se zakladnimi pojmy z krystalografie, struktury a fyzi-

kaln¢ chemickych vlastnosti polymert a rentgenové difrakce.

Prakticka ¢ast analyzuje vysledky difrakénich RTG méfeni provadéna na vzorcich riznych
polymert na RTG difraktometru, kde hlavnim ukolem bylo zjistit typ polymeru, jeho krys-

talinitu a jeho ptipadnou krystalografickou soustavu.

Kli¢ova slova: polymer, krystalova mtizka, rentgenova difrakce, krystalinita.

ABSTRACT

Main goal of this work is to evaluate X-ray diffraction as scientific method in a study of

polymers” properties.

The theoretical part introduces reader to the basic terms of crystallography, structure and

physical and chemical properties of polymers and X-ray diffraction.

Analytical part presents the results of X-ray diffraction measures executed on various
samples of polymers focused on specifing the type of measured polymer, its crystallinity

and its crystallographic system.

Keywords: polymer, crystalic lattice, X-ray diffraction, crystallinity
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UvVOD

Objev rentgenového zéieni, ktery prinesl mimo jiné W.C.Rontgenovi prvni Nobelovu ce-
nu za fyziku neznamenal jen pralom v diagnostice v lékaiskych védach. Specifickych
vlastnosti tohoto zateni si brzy vSimli i védci z jinych védnich obord. V roce 1914 obdrzel
Max von Laue Nobelovu cenu za fyziku za objev rozptylu rentgenového zéieni na krysta-
lech. Laueho rovnice daly zaklad pro moderni rentgenovou difraktometrii, kterou dale roz-
vijeli William Henry Bragg se svym synem William Lawrence Braggem, kteti roku 1913
vyvinuli Braggovu metodu uréovani krystalické struktury materiadlti pomoci rentgenového
zateni. S rozvojem polymernich véd a s prudkym vyvojem novych plasti v pribéhu 20.

stoleti nasla rentgenova difrakce svoje uplatnéni i v této oblasti.

Predkladand bakalaiska prace ve své teoretické Casti shrnuje zdkladni poznatky z krystalo-
grafie, struktury polymeri a rentgenové difrakce. Aplikacni ¢ast obsahuje samotna méteni
pomoci rentgenové difrakce, ktera byla provadéna na vzorcich polymerut, a jejich vyhod-

noceni.
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1 KRYSTALOGRAFIE — ZAKLADNI POJMY

1.1 Hmota a jeji usporadani v prostoru

Prvky a nasledné i jejich chemické slouceniny se vyskytuji ve tiech zakladnich skupen-
stvich: pevném, kapalném a plynném. Mimo vySe uvedena skupenstvi jesté mizeme rozli-
Sovat jejich kombinace — tzv. latky s pfechodnymi stavy, kdy napf.: pevna latka je prosy-
cena plynem. Z tohoto hlediska miizeme na rozlozeni hmoty v prostoru pohlizet jako na
homogenni resp. heterogenni. Heterogenni rozlozeni hmoty v prostoru je tvoreno homo-
gennimi ohrani¢enymi oblastmi tzv. fazemi, ve kterych ma hmota stejné fyzikalni vlastnos-
ti a chemické slozeni. Z nami vySe uvedeného ptipadu jsou homogennimi oblastmi pevna
latka, kapalina a plyn. Jako dalsi priklad mtze uvést krystalickou a amorfni fazi u se-

mikrystalického polymeru. [7]

Z pohledu uspofadanosti atomti miizeme hmotu ¢lenit na neuspofadanou, uspofadanou na
kratkou vzdélenost a uspofadanou na dlouhou vzdalenost. Latky v pevném skupenstvi mo-
hou mit atomy usporddané na kratkou a dlouhou vzdalenost. Coz v nasi praci predstavuje
polymery v amorfnim respektive krystalickém stavu. Pevné amorfni latky maji soubory
atomu uspofadané na kratké vzdalenosti, coz znamena, ze jejich atomy zaujimaji ve svém
bezprostiednim okoli pfesné geometrické polohy. Jednotlivé molekuly nemaji zkoordino-

vany ani sviij pohyb ani polohu. [7]

Pevné krystalické latky jsou takové latky, jejichz soubory atomu jsou pravidelné usporada-
ny na dlouho vzdélenost tzn. na vzdalenosti mnohem vétsi nez okoli jednoho atomu pfii-
padné molekuly. V dusledku tohoto uspotadani v prostoru dochazi ke tvorbé krystald,
které je podminéno prostorové smérovanymi piitazlivymi silami mezi jednotlivymi &asti-
cemi. Jednotlivé Castice spocivaji v prostoru v polohéch, které oznacujeme jako uzlové
body krystalické mtizky. V prostoru je rozlozeni uzlovych bodl periodické a vzdalenost
mezi nimi je ddna minimem potencialni energie ¢astic. Vzdalenost mezi jednotlivymi ato-

my je u latek v pevném stavu ¥adové 10 nm a hustota atomii v 1 cm? je 10% az 10%. [7]
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1.2 Zakladni pojmy z Kkrystalografie

V krystalografii je zakladnim pojmem prostorova miizka, ktera lze vytvofit nasledujicim

zpusobem:

e Vytvoreni linedrni miizky posouvanim (translaci) bodu po piimce o urcitou stale
stejnou vzdalenost
e Vytvofeni miizkové roviny posouvanim linearni miizky ve sméru kK ni kolmém

e Vytvoreni prostorové miizky posouvanim miizkové roviny ve sméru k ni kolmém

V takto vytvoiené miizce je Sest veli€in, tii urcuji vzdalenost na jednotlivych soutadnico-

vych osach, ozna¢me je: a, b, ¢ a tfi urCujici thly oznacme je: a, B, v. [4, 7]

Obr. 1 krystalova mtizka [7]

Pti mtizkové translaci daného bodu, obdrzime transla¢né¢ identicky bod. Pfimka, ktera pro-
chazi dvéma takovymi translacné identickymi body, se oznacuje jako miizkova (krystalo-
grafickd) pfimka. Tato pfimka bude obsahovat nekone¢né¢ mnoho identickych bodi. Vzda-
lenost mezi dvéma identickymi body je jednou z period identi¢nosti. [4,7] ,,Rovina, ktera
obsahuje tfi identické body nelezici v jedné piimce, bude obsahovat nekonetné¢ mnoho
miizkovych bodu nelezicich v jedné pfimce a nazyva se miizkova (krystalograficka) rovi-
na.“ [7, s. 38] Geometricky utvar, jehoz hrany tvoii tfi zékladni (nejkratsi) periody a, b, ¢ je

oznacovan jako elementarni bunka. [4, 7] Topologicky odlisné prostorové miizky (elemen-
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tarni bunky) byly odvozeny roku 1850 francouzskym krystalografem Augustem Bravai-

sem, Je jich celkem ¢trnact a jsou zndzornény na nésledujicim obrazku [4, 7]:

/]

Obr. 2 Bravaisovy miizky [7]

1.2.1 Millerovy indexy pfimky a roviny

Rovnice miizkové ptimky, kterd prochazi poc¢atkem soutadnicového systému a ndmi zvo-
lenym libovolnym transla¢né identickym bodem o soufadnicich (ua, vb, wc), kde u,v,w

jsou cela cCisla, bude mit tvar:



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 14

x:y:z=ua:vb:wc (1)

z n¢hoz Gpravou dostaneme

SRS
aIN

=uwv:w 2

Tti cela Cisla u, v a w jsou oznacovana jako Millerovy indexy sméru. Uréuji totiz jedno-
zna¢né smér miizkové piimky v soustavé soufadnic. Lze jimi popsat polohu a smér které-

koliv krystalografické ptimky. [7]

7w

Rovnice mtizkové roviny se ziska z rovnice obecné roviny v normalovém tvaru dosazenim

podminek, které spliiuji parametry miizkovych rovin.

Rovnice obecné roviny v normalovém tvaru:

x.cosn +y.cosy + z.cosp =n  (3)

Kde cos ¢,y jsou tzv. smérové kosiny; X, y, z jsou soufadnice bodu leziciho v dané rovi-
né an je normdlovy vektor vychézejici z pocatku souradného systému. Zménou n, pfi za-
chovani hodnot smérovych kosint, ziskame dalsi rovinu se spolecnou normalou - rovno-
béZnou rovinu s rovinou puvodni. Zméni-li se smérové kosiny, zplsobi to zménu sméru
normaly a tim 1 polohy roviny. V ptipadé€, Ze rovina prochazi poc¢atkem souradného sys-

tému, plati:
x.cosn +y.cosy +z.cosp =0 (4)

Dosazenim nerovnobéznych transla¢nich vektort [u; ,v1 ,wi ] @ [uz V2 W3 ], kterymi je

v

urcena miizkova rovina za x, y, z dostaneme po upravach:

b Uy Wi (W1 Ug| U1 Vg 5
a.cosmn: .cosv,b.c.cosgo—|v2 W2|'|W2 u2|'|u2 v2| (5)

Jelikoz jsou u, v a w cela Cisla jejich nasobky a soucty jsou také celd ¢isla coz zjednodusi

zapis do formy:

a.cosn + b.cosy + c.cosp = h:k:1 (6)
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Dosazenim zpét do rovnice (4), dostaneme rovnici krystalografické roviny pocatkem sou-

fadného systému:
h k l
Xg'i'y;-l-Z;—O (7)
Roviny s ni rovnobézné budou mit nasledn¢ tvar rovnice:

ok
x—+y-+z-=n (8)

Mnozina rovnobéznych rovin je ur¢ena tfemi Cisly h, k, 1 které se oznacuji jako Millerovy

indexy roviny. Cislo n uréuje potadové &islo roviny. [1, 7]

1.2.2 Vzdalenost mezi rovinami

V krystalografii hraje dulezitou roli veli¢ina oznacovana jako mezirovinna vzdalenost dp.

V ortogonalni systémech plati pro mezirovinnou vzdalenost tento vztah [7]:

1 h? Kz 12
—==+—=+= (9
dhkl a2 b2 (52 ( )
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2 POLYMERY A JEJICH STRUKUTRA

2.1 Definice polymeru a jeho vnitini struktura

»Polymer je latka sestavajici z molekul charakterizovanych opakovanim jednoho nebo vice
druhti atomti nebo skupin atomu (konstitu¢nich jednotek - merti) navzajem spojenych v tak
velkém poctu, ze existuje fada vlastnosti, které se znateln¢ nezméni pridanim nebo odstra-

nénim jedné nebo nékolika konstitu¢nich jednotek* [9, 5.19]

Z vyse uvedené definice vyplyva, ze polymer je makromolekularni latkou. Vychozi niz-
komolekularni slouceniny, ze kterych je tvofena makromolekula jsou oznacovany jako
monomery. Proces, pfi kterém dochazi k vytvareni makromolekul z monomert, se nazyva

polymerace. [9]
Polymery Ize ¢lenit dle vlastnosti na:

e Elastomery (kaucuky)
e plasty
o termoplasty
o reaktoplasty

Elastomery jsou vysoce elastickymi polymery, za béZnych podminek dobte deformovatel-
né za pouziti malé sily bez jejich poruseni a jejich deformace je vratna. Do té skupinu po-

lymert spadaji kaucuky. [2]

Plasty se ¢leni dale na termoplasty a reaktoplasty. Za béznych podminek jsou prevazné
tvrdé a mnohdy 1 kiehké. Za zvySenych teplot se stavaji plastickym a lze je tvarovat.
V ptipadé, Ze je zména z plastického stavu do tuhého vratna a lze ji opakovat hovofime o
termoplastech. Naproti tomu v reaktoplastech (Casto za zvySené teploty) prob&éhnou che-
mické reakce, kdy dochazi k chemickému zesitovani a opétovnym zvySenim teploty plas-

tického stavu jiz nedocilime. [2]

2.1.1 Konstituce

Makromolekuly vznikaji polymeraci monomerti. Obecné se atom nebo skupiny atomd,
které tvofi fetézce polymerni molekuly, nazyvaji konstituéni jednotkou. Konstituéni (struk-
turni) jednotka — mer - je nejmensi seskupeni atomil, které se v fetézci periodicky opakuje.
Stavebni jednotka polymerniho fetézce (mer) je ¢ast molekuly odpovidajici vychozimu

monomeru. Jednotlivé mery v makromolekule se spojuji vétSinou pomoci kovalentnich
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vazeb do fetézclu. Tyto fetézce obsahuji obvykle desetitisice az milidony merti. Polymer
muze byt tvofen také n€kolika riznymi mery. Makromolekuly, jak bylo popsano vyse tvofi
fetézce, které jsou tvoreny jednotlivymi mery. Tyto fetézce se vyskytuji ve formé linearni,

rozvétvené nebo zesit'ované. [9]

Makromolekularni fetézce - polymery - 1ze ¢lenit z hlediska toho, zda-li obsahuji jen jeden
druh meru nebo rizné druhy mert. Prvni z nich se oznacuji jako homopolymery, kde ty-
pickym zastupcem je napi.: polyetylen. Druhy typ makromolekularniho fetézce, kde se
vyskytuji alespon dva rtizné mery, oznacujeme jako kopolymery napt.: polybutadienstyren.
Kopolymery se dale daji rozlisit dle zastoupeni jednotlivych druh mert v fetézci. A sice

[2, 9]

o Statistické — kde jednotlivé druhy mert se stfidaji statisticky nahodile

e Alternujici — kde dochazi k pravidelnému stfidani riznych druhti mert

¢ Blokové — kde mery stejného druhu tvoti bloky

e Roubované — kde na zdkladnim fetézci jednoho druhu meru jsou naroubovany delsi

postranni fetézce druhého meru

LN S

Statisticky kopolymer Periodicky kopolymer
Alternujici kopolymer Biokovy kopolymer
Roubovany kopolymer Sit'ovany kopolymer

Obr. 3 polymery dle zastoupeni jednotlivych mera v fetézci [9]
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2.1.2 Konfigurace

Prostorové usporadani atomd a jejich skupin v molekule vzhledem ke stiedu prostorové
izomerie se oznacuje jako konfigurace. Jde o takové prostorové rozlozeni atomu a jejich
skupin, které je z chemického hlediska trvalé. Toto stabilni uspotadani Ize zménit jen no-
vou chemickou vazbou. V makromolekularni chemii jsou rozliSovany tfi druhy konfigu-
racnich izomerii (izomerie je stav, kdy slouceniny se stejnym sumdarnim vzorcem maji jiné

strukturni uspotfadani atomu v molekule) [2, 9]:
e pozitni
e geometrickd

e stereochemicka

Pozi¢ni izomerie se vyskytuje u monomerti s nesymetrickymi molekulami, tudiz se struktu-
ra samotného polymerniho fetézce muze liSit podle zptisobu ptfipojeni monomeru. Uspota-

dani pfipojeni monomert je oznacovano nasledujicim zpisobem:

e hlava, pata
e hlava, hlava

e pata, pata

Geometrické izomerie je mozna u polymert, které ve svych fetézcich maji dvojné vazby.
Konfigurace vyznamné ovliviiuje vlastnosti polymeru. Jako piiklad 1ze uvést pfirodni kau-
Cuk (cis 1,4-polyizopren) a gutapercu (trans 1,4—polyizopren), kde cis konfigurace zptso-

ree
1

buje ,.kudrnaceni* fetézce a za béZznych teplot znemoznuje spolu s teplotnim pohybem fte-
tézct jejich priblizeni a vytvoreni krystalické faze. Naproti tomu trans konfigurace u guta-
per¢i té€sné piiblizeni makromolekularnich fetézcli umozZiluje 1 bez plisobeni vnéjsich sil,
coz z ni déla za béznych teplot vysoce krystalicky polymer. [2] Na nasledujicim obrazku je

vidét cis izomerie ptirodniho kaucuku (a) a trans izomerie gutaper¢i (b).
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Obr. 4 cis a trans izomerie [2]

»Stereochemicka izomerie je obdobou izomerie na asymetrickém uhliku u nizko moleku-

larnich latek® [9, s. 17]. Existenci makromolekularnich fetézcti s riznym stérickym uspo-

fadanim substituentl prokazal Giulio Natta. Polymery, jez vykazuji vysoky stupen pravi-

delnosti v prostorovém uspotadani, se nazyvaji stereoregularni (taktické). Naopak u poly-

merd s nahodilou prostorovou konfiguraci hovotime o jejich ataktickém usporadani stereo-

chemické izomerie. U takticky uspotadanych konfiguraci fetézcii mizeme déale hovofit o

jejich isotakticité nebo syndiotakticité. V prvnim piipadé se jedna o konfiguraci kdy, sub-

stituenty sméfuji do jednoho poloprostoru. V druhém piipadé jde o pravidelné stiidani

sméfovani substituentli do jednoho a do druhého poloprostoru [2, 9]. Na nasledujicim ob-

razku je znazornéna rizna takticita u polystyrenu.

polystyren
styren
H R R HR HH RH RH RR H
e SRR
H HH HH HH HH HH H
H H atakticky
H R R H RH H RH RH R
OsseeC
Q7
A HAE BAHA HA HA BA H
1zotakticky

H RR HH R R HH RRHH

H
syndiotakticky

Obr. 5 schematické znazornéni stereochemické izomerie u polystyrenu [2]
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2.1.3 Konformace

Makromolekularni fetézce jsou diky své flexibilité tj. moznosti pohybu kolem jednodu-
chych primarnich vazeb vytvafet v prostoru rizna geometricka uspofadani meénici se
s ¢asem a teplotou, kterd jsou oznacovana jako konformace. Konformaci je mozné defino-
vat jako momentalni ,,prostorové usporadani atomua a vazeb v molekule, které 1ze zménit
vnitini rotaci kolem jednoduchych vazeb®. [9, s. 30] Tato rotace je umoznéna u jednodu-
chych kovalentnich vazeb, ale neni zcela volna — zavisi na pfitazlivych a odpudivych silach
mezi atomy. Jinymi slovy substituenty na dvou sousednich atomech uhliku zaujimaji viici
sob¢ ruzné vzajemné polohy — konformace. Vzajemnou poloha (konformaci), kterou dva
ce je tudiz d¢j fyzikalni. U etanu, kde rotuji jen atomy vodiku, se vyskytuji tyto konforma-

ce:
e zakrytova (Syn-periplanarna)
e vyklonéna (anti-periplanarni)
U polymert, kde je jiny substituent nez vodik, se setkavame s konformaci s nejniz$i moz-
nou potencialni energii — jedna se o dvé vyklonéné konformace:
e trans (anti-periplanarni)
e gauche (anti — klinarni)
Schematické vyobrazeni jednotlivych konformaci je na nasledujicim obrazku, kde jsou

zobrazeny konformace molekuly butanu véetné pribéhu potencidlni energie vzéjemnych

poloh metylovych skupin.
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Hy
H,C N e e e
Hy Hs Hy H, T
T s G
anti-periplandrni syn-klinalni antiKlinglsi | S N .
4 5 6 7 0 80 120 180 2%0 0 360°
H, 1 2 3 4 5 7
CH;
H, B H, CH, H, H, T(l)= trans (anti-pefiplanémi),
§ (2) = Sikmé (syn-klinlni),
G (3) = gauche (anti-klinlni),
C (4) = cis (syn-periplanarni)
C G § T
syn-periplanarni anti-klinalni syn-klindlni anti-periplanarni

Obr. 6 konformace butanu a prub&h potencialni energie vzajemnych poloh mety-

lovych skupin [9]

Ohebnost makromolekuly je dana rozdilem energetickych hladin jednotlivych konformaci

polymerniho fetézce. Zména konformace zap

[9].

Mrwe

fi¢ini zménu

tvaru makromolekuly v prostoru
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2.2 Fazové stavy polymeru

Jak jiz bylo zminéno v kapitole 1.1, jsou zndma tfi zakladni skupenstvi hmoty. Polymery
se ale vyskytuji pouze v pevném a kapalném skupenstvi. ,,Plynny stav u polymert neexis-
tuje.“ [2, s. 31] A to z divodu jejich vysokého bodu varu, ktery je ve vSech piipadech nad
teplotou jejich rozkladu. Vysoky bod varu je zpsoben vysokou molekulovou hmotnosti

polymerd. [2, 9]

U polymerti v pevné fazi mizeme rozlisit z hlediska jejich vnitini usporadanosti stav krys-
talicky (vysoce uspofadany) a amorfni (v podstaté neuspoiadany). Krystalickému stavu

polymert bude vénovana cela pfisti kapitola. [2]

Amorfni stav (v n€které literatufe se setkdme i s oznacenim stav sklovity) je svou nizkou
mirou uspofaddni makromolekularnich fetézcii analogicky s kapalnym stavem. Na rozdil
od kapaliny je ale u latek v amorfnim stavu pod teplotou skelného piechodu Ty potlacena
schopnost polymernich fetézcti pohybovat se v prostoru. Mohou téci, ale jen omezené.
Teceni se makroskopicky projevi az na velkych ¢asovych skalach. Pro polymery je charak-
teristicky mozny vyskyt, na rozdil od nizkomolekularnich latek, stavu kauc¢ukovitého. Jed-
na se o prechodovy stav mezi stavem amorfnim a kapalnym. Polymery v tomto stavu lze
velmi snadno deformovat. Opodstatnéni oznaceni kaucukovitého stavu jako dalsi faze mezi
tuhou latkou a kapalinou spociva pravé ve schopnosti hmoty v tomto stavu byt snadno a
velmi deformovatelnou — coz pevna latka neni a na druhé strané — nedochazi ani
k nevratnému toku — coz by oznacovalo kapalinu. Z vyse uvedeného lze vyvodit nasleduji-

ci ¢lenéni polymerd do téchto fazovych stavu [2]:

e Kkrystalicky
e amorfni
» skelny (sklovity)
= kaucukovity (zesitény)

= plasticky

V jakém fazovém stavu se bude polymer vyskytovat za béznych podminek je dano jeho
chemickym slozenim a molekulovou hmotnosti makromolekularni latky. Tyto jeho vlast-

nosti ovliviiuje také rozsah teplot, pii kterych bude polymer v té které fazi.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 23

2.3 Krystalicka faze polymerii

Jak bylo uvedeno v kapitole 2.1.1, jsou polymery tvofeny makromolekularnimi fetézci. U
linearnich a rozvétvenych fetézcl resp. u polymera, které jsou z nich vytvofeny, je dilezita

schopnost jejich krystalizace.

O schopnosti polymeru krystalizovat rozhoduji pievazné polarita meru, jeho geometricka
pravidelnost, objem substituentli, pfipadné pocet rozvétveni a délka postrannich fetézct a
také ohebnost samotného polymerniho fetézce. Makromolekularni fetézce zaujimaji ener-
geticky nejvyhodnéjsi konformace za pusobeni mezimolekularnich sil, které zptsobuji
jejich vzajemné priblizeni a urovnani do konformace s nejnizsi energii. Proti vzajemné
pfitazlivym sildm makromolekul ptisobi svym ucinkem tepelny pohyb jednotlivych seg-
menti. Pro krystalizaci polymeru vzniknou vhodné podminky tehdy, kdyz za ur€ité teploty
prevladne kohezni (soudrznd) energie fetézct nad energii jejich tepelného pohybu. Cimz
dojde ke sdruzovani makromolekularnich fetézcu ve vétsi celky a k jejich organizaci do
krystalického uspotadani. Pro polymery je typické, Ze krystalizuji v méné symetrickych

krystalickych soustavach a u n¢kterych z nich se vyskytuje 1 vice soustav soucasné.

Polymer je schopen krystalizovat jen do ur€ité miry, proto v ném nalezneme oblasti krysta-
lické 1 amorfni. Obsah uspofaddanych fetézcli oznaCovanych jako krystality se pohybuje od
0 do 95 %. Tento fazovy stav je proto oznacovan jako semikrystalicky a polymery jako
semikrystalické nebo krystalinické. Pro popis krystalinické struktury jsou uzivany dva
modely:

e model tfasnovych micel

e model lamelarni

V modelu micel je vznik krystalickych oblasti tj. svazki molekul, tvofenych paralelni ¢asti
fetézct makromolekul za moznosti pfechodu makromolekul z jednoho krystalitu do druhé-

ho pres amorfni oblasti.

V lamelarnim modelu (modelu protismérné skladaného tetézce) ,,vznika krystalicka struk-
tura skladanim ¢asti makromolekularniho fetézce v intervalu asi 10 nm za vzniku lamel so

této tloust'ce.[9, s. 40]

Soubory lamel nasledné vytvareji riizné utvary jako napft.:

o fibrily
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o lamely
o sférolity
e dendrity

e axiality

sférolit polyetylenu lamely

Obr. 7 schéma uspotfadani makromolekul v lamelach a sférolitech [9]

Vznik krystalické struktury u polymert je ovlivnén fadou faktorti mj.:

e strukturou makromolekuly (konfigurace)
e chemickym sloZzenim polymeru

e konformace fetézce

e tepelnym pohybem segmentl fetézce

e kohezni energii fetézct

Krystalizace polymert je jako u jinych latek fazovym pfechodem mezi kapalinou a pevnou
latkou. Tvorba krystali probiha nejrychleji pod teplotou tani krystalti Tm. Rust krystalt
probiha nejrychleji ale tésné pod touto teplotou. Vysledny stupeii a charakter krystalinity
bude dan obéma zminénymi faktory.[2] ,,Polymery obvykle krystalizuji v méné symetric-
kych soustavach. U nékterych krystalickych polymeri existuje dokonce soustav vice®. [2,

s. 34]
Dle schopnosti krystalizace 1ze polymery ¢lenit na:

e samovolné krystalizujici
e samovoln¢ nekrystalizujici

e nekrystalizujici za zaddnych okolnosti
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Samovoln¢ krystalizujici polymery maji pfevazné termoplastické, vlaknotvorné a filmo-
tvorné vlastnosti, maji vysokou pevnost a velkou miru houzevnatosti. Jsou bud’ Spatné roz-
pustné nebo nerozpustné v béznych organickych rozpoustédlech. Obvykle piechazeji
rychle z tuhé faze do taveniny z diivodu jejich uzké oblasti kaucukovitosti. Z téchto vlast-
nosti se odviji i moznosti jejich technologického zpracovani, kde je vhodné zejména vstii-
kovani a zvlaknovani. Typickymi zastupci jsou: polyetylen, polypropylen, polyamidy a
dalsi. [2]

U polymerti, které samovoln€ nekrystalizuji, dochazi k jejich krystalizaci az se zménou
teploty nebo kdyz jsou vystaveny deformacnim sildm. Za béznych podminek jsou termo-
plastické, elastické a dobie rozpustné v organickych rozpoustédlech. Pro jejich zpracovani
jsou vhodné zejména technologie valcovani, vytlacovani a lisovani. Mezi tyto polymery

patii: ptirodni kaucuk, synteticky izoprenovy kaucuk, butylkaucuk atd.. [2]

Posledni skupinou jsou polymery, které nekrystalizuji za Zadnych podminek. Jsou kiehké,
transparentni a velmi dobie rozpustné v organickych rozpoustédlech. Do této skupiny po-
lymera patii jak termoplasty tak reaktoplasty. Lze je zpracovavat vSemi plastikarskymi
technologiemi vyjma zvlaknovani, pti kterém by vznikld vldkna nebyla dostate¢né pevna
pro praktické aplikace. Jako ptiklad téchto polymerid muzeme uvést polystyren, polyvinyl-

chlorid, polymetylmetakrylat. [2]
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3 RENTGENOVA DIFRAKCE

3.1 Rentgenové zareni

Je pojmenované po svém objeviteli W.C.Rdontgenovi, ktery je jako prvni zaznamenal pii
svych pokusech s vybojovymi trubicemi roku 1896. V anglosaské literatufe se uchoval

puvodni nazev X-rays. Za svij objev dostal prvni Nobelovu cenu za fyziku.

Rentgenové zareni je elektromagnetické vinéni o vinovych délkach 0,1 nm az 100 pm.
Svoji vinovou délkou lezi mezi ultrafialovym a gama zafenim. Vznika brzdénim rychle se
pohybujicich elektronii v hmoté. K tomu brzdéni dochézi, kdyz elektron o vysoké energii

narazi na kovovou anodu napf. z: Cu, Mo, Fe apod. dvéma zpusoby:

e vyrazenim nékterého z elektronli zfenim zasaZzeného atomu

e vlivem puasobeni elektrického pole jadra atomu

V prvnim piipad€ dojde k spontannimu pteskoku elektronu kovové anody z vyssi energe-
tické hladiny na uvolnéné misto po vyrazeném elektronu. Zateni vznikne jako disledek
rozdilu téchto dvou energetickych hladin. Z divodu kvantovani jednotlivych hladin je jed-
noznacn¢ uréen energeticky rozdil a vzniklé kvantum ma ptesné urcenu svoji vinovou dél-
ku a je nazyvano charakteristickym zatenim. Je sloZeno z diskrétnich vlnovych délek, které
odpovidaji pfeskoklim mezi urcitymi energetickymi hladinami a ma ¢arové spektrum, které

je zéavislé na materialu anody. [10]

Ve druhém zmitovaném ptipad¢ je elektron zpomalen tc¢inkem elektrického pole v bliz-
kosti jadra atomu. K vyzafovani dochazi z divodu zmény kinetické energie elektronu, kte-
ry pii brzdéni elektrickym polem vyzatfuje elektromagnetické vinéni s proménnou vinovou
délkou. Toto zafeni v literatuie [10] oznacované jako bilé vypliuje spojité uréitou oblast

vlnovych délek. Byva obvykle nezaddouci.

Aby bylo zabranéno k superpozici difrakéni jevi, pouziva se RTG zafeni monochromatic-
ké. To je zajisténo bud’ tzv. B filtry (tenké kovové folie — kde dochazi k absorpci urcitych
vinovych délek RTG zafeni) nebo pomoci krystalového monochromatoru (kdy je vyuzito
odrazu od krystalové roviny, jen zafeni s pozadovanou vinovou délkou). Dal§imi prvky

jsou kolimatory a RTG zrcadla slouzici k fokusaci RTG paprsku [10]
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3.2 Zakladni prvky RTG difraktometru

3.2.1 Zdroje rentgenového zareni

Jako zdroj rentgenové zafeni se pouzivaji rentgenové trubice — lampy, rentgenky. V nich
vysokym napétim urychlené elektrony dopadaji na kovovou katodu. Vlivem srazek urych-
lenych elektronti satomy kovu katody dochdzi kjejich brzdéni za vzniku foto-
nd rentgenového zafeni. V soucasné dob¢ se pouzivaji tzv. Coolidgehovy lampy se Zhave-
nou katodou. Tou byva vétsinou wolframové vlakno, ze kterého potiebné elektrony vyléta-
vaji. Tento zplsob ziskavani elektronti je oznaCovan jako termoemise. Nasledné jsou volné
elektrony urychlovany vysokym elektrickym napétim mezi katodou a anodou jehoz hodno-
ty jsou obvykle mezi 20 az 50 kV. V trubicich je nutné vakuum pro jejich spravnou funk¢-
nost. Pro dosazeni pozadovaného zativého vykonu je déle nutné, aby elektrony dopadaly
na anodu fokusované. K tomu slouzi tzv. fokusa¢ni kloboucky a je mozné spravné fokusa-
ce dosahnout i vhodnym tvarem zhavené katody. Dopadajici elektrony vytvaii ¢arové oh-
nisko a stejny tvar ma i vystupni rentgenové zafeni. Pro Ucely rentgenové difrakce jako
metody zkoumdni struktury materidlu je vhodné&j$i bodové ohnisko. Toho je docileno osa-
zenim lampy Ctyfmi beryliovymi okénky. Schéma rentgenové lampy je na obrazku niZe.

[5, 10]

chladici voda

v ]

/| I

anoda

Be okénko
e~
vlakno

katody
rtg. paprsek :

10-40 @40-(,0 KV

e

Obr. 8 schéma rentgenové lampy [5]
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Energie doddvana do rentgenové lampy je z vétsi Casti pfeménéna na teplo a pouhd 2 %
jsou vyuzita k emisi elektronti. Odpadni teplo je nutno z lampy odvadét pomoci chladiciho
systému. Mediem pro chlazeni je voda, ktera protéka médénou piipadné sttibrnou anodou,
ktera je osazena kovovou destickou charakteristického kovu - Cu. Zdrojem vysokého napé-
ti rentgenovych lamp jsou stabilizované a plné¢ usmérnéné generatory. Jako zdroje RTG
zateni se vyuzivaji i synchrotrony — jsou to nakladna zatizeni, které davaji vysoce kvalitni

RGT zafeni a jsou jimi vybavena jen $pickova pracovisté. [10]

3.2.2 Prvky usmériiujici RTG zafeni ze zdroje kK méienému vzorku

Sem patii zejména kolimatory, které RTG svazek ze zdroje usmériiuji tak aby, zateni bylo
co nejvice rovnobézné. Dalsim prvkem jsou RTG zrcadla, které RTG svazek z kolimatoru
jednak mohou fokusovat a dale jsou schopna odstranit nezadouci vinovou délku zateni, tim

ze ho dale neodrazi.

3.2.3 Detektory rentgenového zareni

Detektory uzivané pro krystalografické ucely, jsou zafizeni na detekci nebo na méfeni in-
tenzity dopadajiciho RTG zafeni, kdy dochazi k tplné absorpci RTG fotonu ve hmoté de-
tektoru. Mezi hlavni parametry detektort patfi:

e Utinnost

e Linearita

e Casova rozliSovaci schopnost

e Dynamicky rozsah

e Schopnost energetického rozliseni
Pro méteni v krystalografii se pouzivaji tyto detektory.

e Fotografické filmy

e Plynem plnéné (proporcionalni) detektory

e Scintila¢ni detektory

e Detektory s amplitudovou analyzou pulznich signald

e Pozi¢né citlivé detektory

Nejpouzivangj$imi detektory jsou v soucasné dobé detektory scintila¢ni. Jsou sloZené
Z fluorescencniho krystalu a fotonasobice. Pracuji na principu ionizace. Absorbovany foton

RTG zateni uvolni ve fluorescencnim krystalu rychly elektron, ktery svym pohybem uvede
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do excitovaného stavu desitky iontli. Nasledny ptechod ionti do zékladniho stavu je do-
provazen emisi svétla. Tyto emitované fotony po dopadu na svétlocitlivou katodu fotona-
sobice z ni uvolni n fotoelektront. Jelikoz je mezi jednotlivymi elektrodami fotonasobice
napéti (obvykle 100-200 V) dochazi k nasmérovani fotoelektronti na sekvenci anod (dynod
— parabolicka elektroda). Na téchto dynodach se po dopadu fotoelektronii emituje R
sekundarnich elektrond. Pfi m dynodach vzroste pocet elektronti z n primarnich fotoelek-
tronti na nR™ . Impulz napéti na vystupu fotonasobice se pohybuje v fadech 100 mV a jeho
velikost je pfimo imérna energii absorbovaného fotonu. Tyto detektory jsou schopny pra-

covat az s 10° pulzd za sekundu, pii trvéni scintiladnich zableski 23 a Z 27 ns. [5]

fotokatoda

scint, krystal

Obr. 9 scintila¢ni detektor [5]
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3.3 Difrakce RTG paprski na krystalech

3.3.1 Laueheo a Braggova rovnice

Pti dopadu RTG zaieni na krystal, se diky periodi¢nosti miizky krystalu toto zafeni odrazi
a nasledn¢ interferuje. Tento jev je oznaCovan jako difrakce. Ve zjednoduseni mizeme
hovorit o difrakci jako o interakci RTG zafeni s uzlovymi body miizky. Prvni, kdo tuto
vlastnost RTG zafeni objasnil, byl Max von Laue. Jeho teorie tento jev vysvétluje na za-

klad¢ prave vyse zminéné interferenci zafeni na uzlovych bodech krystalické miizky. [10]
Laueho rovnice pro prostorovou miizku maji tvar [10]:
t;(cosv, — cosu,) =il
t,(cosvy, — cosuy) = jA
tz(cosvs — cosu;) = kA (10)

Kde t je vzdalenost jednotlivych uzli miizky, drahovy rozdil pak t;(cosvs — cosus) , p je
incidentni thel mezi dopadajicim paprskem a fadami uzli miizky, v je thel mezi paprskem
difraktovanym a fadami uzlovych bodd mfizky, i oznacuje fad interference a A vlnovou

délku. Zesileni paprsku muze nastat jen tehdy, kdyz jsou splnény vSechny tfi rovnice [10].

Pro praktickou interpretaci difrakénich jevl se pouzivd Braggova rovnice (jde o skalarni

analogii vektrovych Laueho rovnic, ktera ma tvar [5]:
2dsin® = nl (12)

Z obrazku nize provedeme jeji odvozeni:

0 D 0
A 2
/ N
{8 \\
d //\
A C
Y
B

Obr. 10 odvozeni Braggovy rovnice [3, 10]
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Oznaéme uhel ® mezi dopadajicim paprskem a mnozinou miizkovych rovin
s nesoudélnymi indexy: h,k,l. Rozdil drah vin odrazenych v bodech D a B bude roven
AB+BC=2dsin®. Kde d je mezirovinnad vzdalenost. ,,Bude-li drahovy rozdil celoc¢iselnym
nasobkem vlnové délky A (viz rovnice 11) dojde mezi témito dvéma K pozitivni interferen-
ci.

Pticemz lze vyvodit z pfedchozich vztaht, ze difrakce n fadu od roviny (hkl) je ekviva-

lentni difrakci prvniho fadu od roviny (nh nk nl). Pak pfechazi Braggova rovnice do tvaru

[10]:

ZdhleinQ =1 (12)

3.3.2 Praktické pouziti rentgenové difrakce pri studiu polymeri

Rentgenové difrakce ndm déva informace o dokonalosti krystalové struktury polymert. ,,U
béznych krystalizujicich polymertt mizeme pozorovat kromé krystalickych reflexti vzdy
ptitomnost amorfniho difizniho rozptylu“. [8, s. 64] Udaje o podilu zastoupeni krystalic-
kych a amorfnich slozek métené¢ho vzorku polymeru ziskdme porovnénim intenzit obou
vyse zminénych slozek rozptylu. Hlavnim tkolem pfi vyhodnocovani vysledkli rentgeno-
vych difrakénich méfeni je oddéleni difuzniho zareni, vyvolaném amorfni slozkou vzorku,

od krystalickych odrazi. [8]

Z

P — rozptyl pozadi, 4, — roz-
ptylovéd plocha zcela amorfniho
vzorku, a, — vyska rozptylového
maxima zcela amorfniho vzorku,
A — rozptylové plocha amorfni
fdze Sdste¢nd krystalického vzor-
ku, ¢ — vyska amorfniho maxi-
ma ¢asteénd krystalického vzor-
ku, I, az I, — plochy prislusejici
krystalické fazi ;

Obr. 11 schéma rozd¢leni intenzit odrazeného zafeni na amorfni a krystalickou

slozku a rozptyl vzduchu [8]
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II. PRAKTICKA CAST
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4 POPIS MERICIHO ZARIZENI A PARAMETRU MERENI

4.1 Priprava vzorki

Pro méfeni byly pouzity vzorky téchto polymera: iPE, IPP, P4-MP-1, iPB-1, PTFE, PA 6,
SPET, celulozy, PVC, PS, aPET a PVB. Vzorky byly vylisovany na laboratornim lisu do

formy desticek o tloust’ce 1 mm pfi teploté 20 ° C nad teplotou Tt konkrétniho polymeru.

4.2 Rentgenovy difraktometr

Me¢fteni bylo provadéno Vv laboratotfi FT UTB ve Zlin€ na RTG zatfizeni X'Pert pro nizo-
zemské firmy PANalytical. Pfistroj ma charakteristicky kov CU K, ktery je N;j filtrovan.
RTG zéteni bylo ziskdvano pii napéti 40 kV a proudu 30 mA pfi laboratorni teploté. Na-
meéfena difrakéni data byla zaznamenavana pomoci softwaru X Pert Data Collector (PA-
Nalytical, Nizozemi) a posléze analyzovana a vyhodnocena pomoci X'Pert HighScore

Software (PANalytical, Nizozemi).

4.3 Parametry méreni

Pfi analyze vzorkl jsme pouzili Bragg-Bretanovu geometrii difraktometru a méfici metodu
- difrakce velkych thla — WAXS (Wide-angle X-ray scattering). Rychlost méteni byla 4,5°

20 v reflexnim moédu v thlovém rozmezi 3° - 30° 20.

4.4 Uprava naméfenych dat

Pro vyhodnoceni dat pomoci softwaru X'Pert HighScore je nutné, jak bylo uvedeno
Vv teoretické Casti, odstranit nejprve vliv okoli tzn. odecist odrazy pozadi. V nasem piipade
se jedna o vzduch. To se provede prolozenim ptimky do difrakéniho obrazce, ktery je vli-
vem okoli posunut v ose y. Nasledné software piepocita difrakéni obrazec. Déle je pro po-
¢itaCové vyhodnoceni nutné oznacit amorfni podil tzv. amorfni halo. Provede se pomoci
nastaveni patficnych parametrii ve vySe zminéném softwaru. Po téchto upravach je jiz
mozno pfistoupit k samotnému automatickému vyhodnoceni naméfenych dat. Software
vypocte podil ploch peakli viici plose amorfni Casti a stanovi podil krystalinity. Soucasné
porovna naméteny difrakéni obrazec s obrazci v databazi (The International Centre for

Diffraction Data, Philadelphia, USA) a ptifadi v piipadé shody piislusny polymer.
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5 NAMERENE HODNOTY A JEJICH VYHODNOCENI

5.1 Namérené hodnoty
a) Alfa faze isotaktického polypropylenu (Chemopetrol, Litvinov, CR)

I [au]

iPP

20 25 30

1‘0
201[7]
Obr. 12 alfa faze isotaktického polypropylenu, X "PERT Highscore

Naméfena krystalinita byla 64,15 [%)]

Intensitw [%]
100 m:a-Paolypropylene, O0-050-2387

Fef. Patts

S0

1 ||| .I'.'|JI.I.J.'..II..I'.I.I.'J.'l'.l."..!'..l.........I.".......
&G0 F0

R B L
a0 20 <0 a0
Position [F2Theta]

Obr. 13 a-Polypropylen, ICDD
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Graf 1b) a-Polypropylen, ICDD

Nameétené hodnoty hlavnich peakt (14° 20, 17° 20 a 22° 20) odpovidaji databdzovému

zaznamu.

Krystalografické parametry

Krystalicky systém: Monoklnicky
Prostorova skupina: P21/c
Cislo prostorové skupiny: 14
Rozméry zakladni krystalické miizky:
a (A): 6,63
b (A): 20,78
c (A): 6,5
Uhly zakladni krystalické mitzky:
Alfa (°): 90
Beta (°): 99,5
Gama (°): 90
Vypoctend hustota (g/cny*3): 0,95
Objem bunky (1076 pm*3): 883,23
Z 12
Kaduk, J., Amoco Corporation,
Primarni zdroj: Naperville, IL, USA., Private
Communication , (1998)
Immirzi, A., lannelli, P.,
Struktura:

Macromolecules, 21, 768, (1988)

Tab. 1 polypropylen, zdroj: Databaze ICDD PDF2 / Release 2008

Zhodnoceni: Namétené hodnoty (obr. 12) odpovidaji databazovym hodnotam ICCD (obr.

13). Jedna se o deklarovany polymer.
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b) Linearni polyetylén (Chemopetrol, Litvinov, CR)

IPE

Ifau]

20r1]

Obr. 14 linearni polyetylen, X 'PERT Highscore
Naméiena krystalinita byla 88,80 [%]

Inten =ity [%]
100

Fdf. Patterm: Polyethyene, 00-053-18469

a0

3o 40 50
Pasition [2Theta]

Obr. 15 Polyetylen, ICDD
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Naméfené hodnoty hlavnich peakt (22° 20, 24° 20) odpovidaji databazovému zaznamu.

Krystalografické parametry

Krystalicky systém: Ortorombicka

Rozméry zakladni krystalické miizky:

a (A): 7.4

b (A): 4,93

c (A): 2,54

Uhly zakladni krystalické mitzky:

Alfa (°): 90

Beta (°): 90

Gama (°): 90

Objem bunky (1076 pm*3): 92,66
Butler, M., Donald, A., Bras, W.,

Priméarni zdroj: Mant, G., Derbyshire, G., Ryan, A.,
Macromolecules, 28, 6383, (1995)

Tab. 2 polyetylen, zdroj: Databaze ICDD PDF2/Release2008

Zhodnoceni: Namétené hodnoty (obr. 14) odpovidaji databazovym hodnotam ICCD (obr.

15). Jedna se o deklarovany polymer.
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c) Poly-4-metylpenten-1 (Shell Chemical Co., USA)

Ifau]

P4-MP-1

200

Naméfena krystalinita byla 49,40 [%)]

Inten =ity [%]
100

20

Obr. 16 Poly-4-metylpenten-1, X'PERT Highscore

30

50

Ref.

Pattem : Polyid-methypentene-17, 00-045- 1914

P osition [*2 Theta]

i

Obr. 17 Poly-4-metylpenten-1, ICDD
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Naméifené hodnoty hlavnich peakid (9° 20, 17° 20 a 18° 20) odpovidaji databazovému

zadznamu.
Krystalografické parametry
Krystalicky systém: Tetragonalni
Rozméry zakladni krystalické miizky:
a (A): 18,66
b (A): 18,66
c (A): 13,65
Uhly zikladni krystalické mitzky:
Alfa (°): 90
Beta (°): 90
Gama (°): 90
Objem bunky (1076 pm*3): 4752,87
Priméirni zdroj: Charlet, G., Delmas, G., Polymer, 25,
' 1619, (1984)

Tab. 3 poly-4-metylpenten-1, zdroj: Databaze ICDD PDF2/Release2008

Zhodnoceni: Namétené hodnoty (obr. 16) odpovidaji databazovym hodnotam ICCD (obr.

17). Jedna se o deklarovany polymer.
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d) Izotakticky polybuten, faze 1 (Shell Chemical Co., USA)

PB-1

I[au]

20 25 30

Obr. 18 izotakticky polybuten, faze 1, X'"PERT Highscore

Nameétena krystalinita byla 63,24 [%]

Inten sity [%]
oo Fef. Pattem: polybutene-1, 99-000-0002

A0 =

T T T T .
20

o T . T T
14
Position [ Theta]

Obr. 19 polybuten-1, ICDD
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Nameétené hodnoty hlavnich peakt (10° 20, 16° 20 a 21° 20) odpovidaji databdzovému

zaznamu.

Krystalografické parametry
Krystalicky systém: neznamy

Tab. 4 polybuten-1, zdroj: Databaze ICDD PDF2/Release2008

Zhodnoceni: Naméiené hodnoty (obr. 18) odpovidaji databazovym hodnotam ICCD (obr.

19). Jedna se o deklarovany polymer.
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e) polytetrafluoretylen (Shell Chemical Co., USA)

PTFE

12000 -
10000 -
8000

6000 4

I[ad]

4000 4

2000 4

5 10 15 20 25 30
20[7

Obr. 20 PTFE, X'PERT Highscore

Naméiena krystalinita byla 72,57 [%]

Inten sity [%]
100

Ref. Pattem: P[TFE, Teflon, 00-047-2217

50

Pasition [* Theta]

Obr. 21 PTFE, ICDD
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Namétené hodnoty hlavniho peaku (18° 2@) odpovidaji databdzovému zdznamu.

Krystalografické parametry
Krystalicky systém: neznamy

Tab. 5 PTFE, zdroj: Databaze ICDD PDF2/Release2008

Zhodnoceni: Naméiené hodnoty (obr. 20) odpovidaji databazovym hodnotam ICCD (obr.

21). Jedna se o deklarovany polymer.

f) Polyamid 6 (PovaZské chemické zivody Zilina, SR)

PA 6

M

Lis A

S e
M

5 10 15 20 25 30
20[7

Ifau]

Obr. 22 PA 6, X'PERT Highscore

Naméfena krystalinita byla 48,79 [%]. Referencni udaje nejsou v ICDD k dispozici.

Zhodnoceni: Namétené hodnoty krystalinity odpovidaji udajum v literatuie [2].
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g) Semikrystalicky PET (Imperial Chemical Industries, VB)

semikrystalicky PET

Ifaui]

201]

Obr. 23 sPET, X'PERT Highscore
Nameétena krystalinita byla 41,66 [%].

Initen =ity [%]
100

Fef. Pattemn: Polyiethyene terephthalate ), 00-0<49- 2301

50

0 ' ' ' ' T ' ' ' ' T
20 25

Pasition [ Theta]

Obr. 24 PET, ICDD
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Namétfené hodnoty hlavnich peakl (17° 20, 23° 20 a 26° 20) odpovidaji databazovému

zaznamu.

Krystalografické parametry
Krystalicky systém:
Tab. 6 PET, zdroj: Databaze ICDD PDF2/Release2008

neznamy

Zhodnoceni: Naméiené hodnoty (obr. 23) odpovidaji databazovym hodnotam ICCD (obr.

24). Jedna se o deklarovany polymer.

h) celuléza (Sigma-Aldrich Co., USA)

Celuléza

I[au]

T 1
25 30

10 15 20
20[7]

Obr. 25 celuléza, X 'PERT Highscore

Naméfiena krystalinita byla 48,79 [%]
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Initen sity [%]
100

Fef. Pattemn: Cellulose, O0-050-2 241

50

I ) I j I j I
14 16 18 20 12

Paszition [ Theta]

Obr. 26 celul6za, ICDD

Nameétené hodnoty hlavniho peaku (23° 20) odpovidaji databazovému zaznamu.

Krystalografické parametry
Krystalicky systém: neznamy

Tab. 7 celuldza, zdroj: Databaze ICDD PDF2/Release2008

Zhodnoceni: Naméfené hodnoty (obr. 25) odpovidaji databazovym hodnotam ICCD (obr.
26). Jde o polymer s malym podilem krystalické faze - material s komplikovanou struktu-

rou. Difrakéni obrazec je ve shod¢ s databdzovym obrazcem. Jedna se o deklarovany po-

lymer.
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i) PVC (Chemopetrol Litvinov, CR)

PVC

| [au]

T
20 25

:
10 15
20 (7]

30

Obr. 27 PVC, X 'PERT Highscore

Zhodnoceni: Krystalinita nebyla naméfena. Jedna se o amorfni polymer.

j) PS (Chemopetrol Litvinov, CR)

PS

T

15 20 25

10
20 [

30

Obr. 28 PS, X"PERT Highscore

Zhodnoceni: Krystalinita nebyla naméfena. Jedna se o amorfni polymer
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k) amorfni PET (Imperial Chemical Industries, VB)

amorfni PET

2er[]

Obr. 29 aPET, X 'PERT Highscore

Zhodnoceni: Krystalinita nebyla naméfena. Jedna se o amorfni polymer.

) PVB (Chemopetrol Litvinov, CR)

PVB
1600

1400

1200

1000

I[au]
=3
8

600

400

200

2007

Obr. 30 PVB, X'PERT Highscore

Zhodnoceni: Krystalinita nebyla naméfena. Jedna se o amorfni polymer
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5.2 Interpretace namérenych hodnot

Vsechna méteni jsme analyzovali pomoci softwaru X Pert HighScore.

U iPP, IPE a P4-MP-1 byla vyhodnocena krystalinita a rozméry zakladnich bunék krysta-
lické mtizky. Kromé toho byl vyhodnocen tvar elementarni krystalické bunky. Bylo pro-
vedeno porovnani naméteného difrakéniho obrazce s difrakénim obrazcem z ICCD a vy-

hodnocena shoda deklarovaného polymeru vici referenénimu polymeru dle ICCD.

U vzorka iPB, PTFE, PA 6, sPET a celuldzy byla urcena krystalinita a bylo provedeno
porovnani naméfeného difrakéniho obrazce s difrakénim obrazcem z ICCD a vyhodnocena
shoda deklarovaného polymeru vici referen¢nimu polymeru dle ICCD. Z divodu chybéji-
cich udaju v této databdzi nebyly specifikovany rozméry zakladnich bunék krystalické

miizky a tvar elementérni krystalické bunky.
Malé odchylky namétenych vysledkli od udaji v databazi napt.: v poméru peaki jsou dany
odlisnou metodou ptipravy vzorki, které ovlivni strukturu polymeru.

U amorfnich polymera PVC, PS, aPET a PVB je z pochopitelnych divodd uveden jen je-

jich naméteny difrakéni obrazec.
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ZAVER
V teoretické ¢asti byly uvedeny zakladni pojmy z krystalografie, vénovali jsme pozornost

struktufe polymerd, ktera ovliviiuje jejich fyzikalni a chemické vlastnosti, popsali jsme

rentgenovou difrakci jako metodu pro vyuziti zkoumani strukturnich vlastnosti hmoty.

V praktické ¢asti jsou uvedeny vysledky aplikace rentgenové difrakce pii méfeni vzorki

vybranych polymeri, kde jsme urcovali podil krystalické faze daného polymeru.

Rentgenova difrakce jako védeckd metoda pro studium struktury polymert je vhodna
zejména pro svoji jednoduchost ur¢eni fazové struktury zkoumaného materialu. Jako jedi-
na piima metoda umoznuje uréeni krystalické miizky, krystalinty a orientace. Ze své pod-

staty se jedna o metodu nedestruktivni.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

aPET
au

I
ICDD
iPB
iPP
IPE
PA 6
PS
PTFE
PVB
PVC
P4-MP-1
RTG

SPET

Tt

amorfni polyetylentereftalat
arbitrary units

intezita

International Centre for Diffraction Data
izotakticky polybuten

izotakticky polypropylen

linearni polyetylén

polyamid 6

polystyren

polytetrafluoretylen
polyvinylbutyral

polyvinylchlorid
poly-4-metylpenten-1
rentgenovy/a/é

semikrystalicky polyetylentereftalat
Braggtiv uhel

teplota teeni
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