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I .  Cel  i zakres badań

Jednym  z  celów  badań  strukturalnych  tworzyw  sztucznych  jest  zbudowanie  modelu
fizycznego  objaś niają cego  np.  zasadę   modyfikowania  wytrzymał oś ci  zmę czeniowej  [1],
Problem  konstytuowania  nowych,  lepszych  własnoś ci  mechanicznych  tworzyw  w  stanie
stałym, dostosowanych  do potrzeb  eksploatacyjnych  sprowadza  się   do  modyfikacji  struk-
tury  nadczą steczkowej  polimeru,  od  której  zależy  m.in.  trwał ość  zmę czeniowa  (N),  gra-
nica  zmę czenia  (Z)  oraz  ką t  pochylenia  wykresu  zmę czenia  w  zakresie  wytrzymał oś ci
umownej  (a  <  akr).  Problem  może  polegać  także  i  na  tym,  w  jaki  sposób  zahamować
rozwój  procesów  starzenia,  aby  w  okreś lonym  czasie  T  granica  zmę czenia  Z  w  const.
[2].  Sformułowanie  fizycznych  podstaw  procesów  rzą dzą cych  kinetyką   kohezji  i  deko-
hezji  oznacza  ustalenie  jakoś ciowych  i  iloś ciowych  zwią zków  pomię dzy  czynnikami  zew-
nę trznymi,  np.  termiczno- ciś nieniowymi,  a  ich  skutkami  mierzonymi  wytrzymał oś cią
lub  trwałoś cią   zmę czeniową.  Podstawą   do sformuł owania  takich  zależ noś ci  jest  dokł adne
zbadanie  zmian  zachodzą cych  w  mikrostrukturze  fizycznej  polimeru  pod  wpływem  za-
programowanych  bodź ców  termicznych  i  termiczno- ciś nieniowych  oraz  pod  dział aniem
zmiennego  pola  naprę ż eń  i  sprzę ż onego  z nim wewnę trznego  pola  temperatur.

Równorzę dnym  zagadnieniem  w  stosunku  do  konstytuowania  wł asnoś ci  wytrzyma-
łoś ciowych  (zmę czeniowych)  jest  sformuł owanie  hipotezy  zmę czenia  dla  tworzyw  sztucz-
nych  [3,  4,  5].

Oba  zagadnienia  są   zł oż one,  a  ich  rozwią zanie  wymaga  wieloletnich  i czasochł onnych
badań.  Są   to  tzw.  zadania  dalsze,  których  strona  merytoryczna  może  być  realizowana
w dwóch  etapach. Pierwszy  —- to  badanie  tworzywa  w stanie  nieobcią ż onym  i znuż onym.
Ten etap  badań  sprowadza  się   do  pomiarów  strukturalnych,  które  ujawnił yby  najsł absze
ogniwa  w  strukturze  nadczą steczkowej  polimeru  oraz do  wytypowania  jednego  lub  kilku
spoś ród  oznaczanych  wskaź ników  zmieniają cych  się   najwyraź niej  w  procesie  zmę czenia.
Należy wię c  przede  wszystkim  ustalić  czy  moż na  wytypować  taki  wskaź nik,  który  był by
szczególnie  odpowiedzialny  za  wzrost  wytrzymałoś ci  zmę czeniowej  i  czy  aktualne  metody
badań  strukturalnych  mogą   być  stosowane  do  masowych  oznaczeń  w  granicach  opty-
malnego  czasu  badań.

Etap  drugi —  badanie  tworzywa  po  dokonanych  zabiegach  termicznych  lub  termicz-
no- ciś nieniowych,  także  w  stanie  nieobcią ż onym  i  znuż onym.

Zadanie  zrealizowane  i  przedstawione  w  niniejszej  pracy —  tzw.  zadanie  bliż sze  —
polegało na zbadaniu  mikrostruktury  fizycznej  próbek  wykonanych  z poliamidu  6  metodą
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wtrysku,  o  róż nej  historii  obcią ż enia  mechanicznego  i  sprzę ż onego  z  nim obcią ż enia
termicznego  [6] oraz  na udokumentowaniu  tezy,  że w procesie  zmę czenia  bierze  udział
nie  tylko  faza  bezpostaciowa  lecz  także  obszary  uporzą dkowane o wię kszych  wartoś ciach
sił   kohezji.

Badania  strukturalne  przeprowadzono  na dwóch  rodzajach  preparatów  pobranych z:
1.  próbek  nieobcią ż onych  (stan  począ tkowy),  przeznaczonych  do badań  zmę czenio-

wych,  tj. przede  wszystkim  do okreś lenia  granicy  zmę czenia  oraz do charakterystycznych
cech  wytrzymał oś ciowych,  wynikają cych  z  wykresu  zmę czenia;

2.  próbek  obcią ż onych  naprę ż eniem  zmieniają cym  się   według  cyklu  sinusoidalnego
(&<•   = ÓW, o"m = 0, R = —1) z  czę stotliwoś cią   /   =  15  Hz.

W  zakresie  wytrzymał oś ci  ograniczonej  wykonano  pomiary  dla  dwóch  poziomów
naprę ż enia  amux,  a w zakresie  umownej  wytrzymałoś ci  zmę czeniowej — dla  sześ ciu po-
ziomów  naprę ż enia  i  liczbie  cykli  zmian  naprę ż enia  do  107.

2.  Konstrukcja  wykresu  zmę czenia.  Przygotowanie  preparatów  do badań  strukturalnych

Próbki  do badań  zmę czeniowych  (rys.  1) wykonano  metodą  wtrysku  do formy  ogrze-
wanej  (353 K) .  Celem  doprowadzenia  w  nich  zawartoś ci  wilgoci  do stanu  równowago-
wego  z  otoczeniem,  próbki  klimatyzowano  w  normalnych  warunkach  klimatycznych,
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Rys.  1. Wykres  zmę czenia  poliamidu  6 (Tarnaraidu T- 27), próbka  do badań  zmę czeniowych  i rentgeno-
graficznych  (a) oraz  wybrane  własnoś ci  mechaniczne  i  fizyczne  (b).

tzn.  w temperaturze i  wilgotnoś ci  wzglę dnej  otoczenia. Podstawą   do oceny  stanu równo-
wagowego  był  wykres  trwał oś ci  zmę czeniowej  (N) w  funkcji  czasu  starzenia  TS [1].  Po
czasie  leż akowania  około  rs  = 6  miesię cy  osią gnię to  ~Ń x  const  przy  wybranej  ampli-
tudzie  cyklu  naprę ż eń  a„ =  24,7  MPa. D la próbek  wewnę trznie  uspokojonych  skonstruo-
wano  wykres  zmę czenia  metodą   statystyczną   [7], przyjmując  do okreś lenia  ś redniej  aryt-
metycznej  liczby  cykli  do zł omu  N  liczebność  próby  n = 12 -H 96  [1]. Selekcję   próbek
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przeprowadzono  po  badaniach  zmę czeniowych,  stosując  do  eliminacji  wyników  odbie-

gają cych  test  ^- Studenta.  U mowna  wytrzymał ość  zmę czeniowa  w  temp.  TB  — 298  K,

okreś lona  na  bazie  107  cykli  wynosi  Zgo  =  12,9  MPa. D la ffmai  <  akr  wyznaczono  anali-

tycznie równanie  prostej  regresji  lg  N  =   A- Bamax,  w  którym  A  =  17,001  i  B  =  0,7736

(rys.  1).

Preparaty  do  oznaczeń  strukturalnych  wykonano  skrawając  z  małą   prę dkoś cią
(v z, 25 m/ min^próbki nuż one, których liczba cykli  N  do zł omu była najbliż sza  ś redniej
arytmetycznej ~N (tablica  1).

Tablica  1.  Zestawienie  wyników  pomiaru  do konstrukcji  wykresu  zmę czenia
oraz  liczba  cykli  tlo złomu N ( próbek  wybranych  do badań  strukturalnych.

MPa

24, 7
20, 7
16, 7
15, 7
14, 7
14, 2
13, 7
12, 7

n

12
12
12
24
96
20
12
12

N

2 80 0
5 65 0

13 54 0
7191 0

302 38 0
1 03 0 37 0
4 70 7 92 0

10 28 5 17 0

1

2 27 0
5 24 0

1120 0
41 60 0

301 50 0
868 00 0
6'10 c t

10 7  f

N,

2

2 63 0
6 05 0

1180 0
63 50 0

307 00 0
87400 0
6- 106 t

10 7  t

3

3 10 0
6 29 0

13 50 0
65 60 0

327 00 0
10 6  t

6- 106 T
10 7  t

* próbka  nie zł amana;  n — liczebność  próby

Wszystkie  badane  preparaty,  pochodzą ce  z  okreś lonego  poziomu  naprę ż enia,  są

w  poję ciu  statystycznym  jednakowo  wytę ż one  i  znuż one.  Do  oznaczania  parametrów

strukturalnych  stosowano  po  trzy  preparaty,  w  kształ cie  pł ytki  o  wymiarach  D x g  =

=»  12x1  mm  (rys.  1- a).

3.  Metody  stosowane  w badaniach  strukturalnych

Strukturę   badanego  poliamidu  6  (Tarnamidu T- 27)  scharakteryzowano  za  pomocą

wskaź ników,  które podzielono na  dwie  grupy.

W  pierwszej  grupie  znajdują   się   te, których  wartoś ci  okreś lono  metodami  bezpoś red-

nimi.  Są   to  (tablica  2):

1.  poprzeczne wymiary  obszaru  krystalicznego  (szerokość Ai2w>  i  grubość

2.  ś rednia  dł ugość  obszaru  krystalicznego  (/ wo);

3.  gę stość  obszarów  uporzą dkowanych  (d);

4.  stopień  krystalicznoś ci  (Xm).

Do  drugiej  grupy  zaliczono wielkoś ci  okreś lone metodami poś rednimi, t j. :

5.  wskaź nik  doskonał oś ci  obszaru  krystalicznego  (k);

6.  masowy  i obję toś ciowy  stopień krystalicznoś ci  (Xmg),  (Xo);

7.  obję tość  obszaru  krystalicznego  (vk).



Tablica  2.  Zestawienie  wzorów  stosowanych  w  obliczeniach
parametrów  strukturalnych  [5, 10,  14].

Nr
wzoru

1

2

3

4

5

6

7

Nazwa  badanego parametru
strukturalnego

Poprzeczne wymiary  obszaru  krysta-
licznego Zl(J,K)

Ś rednia  długość  obszaru  krystalicz-
nego  l„ 0

Masowy stopień krystalicznoś ci  wed-
ł ug  Wakelina- Virgina- Crystala
(WVC) X„,

Masowy stopień krystalicznoś ci wed-
ł ug metody gradientowej  Xmg

Obję toś ciowy  stopień  krystalicznoś ci
według  metody  gradientowej  XD

Wskaź nik  doskonałoś ci obszaru kry-
stalicznego  k

Obję tość  agregatu  krystalicznego Vt
(obję tość  umowna)

Wzór

R- X
b(hki)  •  cos©( f t u,

A

2sin  ®„ 0

Zlh- h)2&  m

dk{d- da)
d(dk- da)

  10°

d- da
dk~d„

"(200)

^(020)

0,166  1 0°

^(200)  '  ^ (020)  '  /»»

D ane  dodatkowe:  R = 114,7 mm; A = 1,54 A; @(2Oo) = 10°10';
=   12°02';  da =  1,084,  dk = 1,174  g/ cm3  [15, 16]; 20l r a  =  14o- n3r

Tablica  3.  Zestawienie  wyników  badań  strukturalnych  poliamidu 6

Wyniki  badań

zmę czeniowych

L p

0

1

2
3

4

5
6
7
8

Oma*

[MPa]
N

[cykle]

Stan  począ tkowy

24,7

20,7
16,7

15,7

14,7
14,2
13,7
12,7

2 800

5 650
13 540

71910

302 380
1 030 370
4 707 920

10 285 170

Wzglę dne,  maksy-
malne zmiany ba-
danych  wskaź ników,

/ o

Wyniki badań  strukturalnych

bezpoś rednie  '

Ą m,  [A]

>4(200)

63,0

59

59
59

59

59
59
59
59

- 6,4

^1(020)

56,0

48

50
48

43

50
48
48
47

- 23,3

'wo

[A]

90,5

99,4

98,4
96,1

95,3

94,0
93,5
93,0
92,2

+ 9,8

M

54,4

46,0

47,0
47,0

48,0

50,0
50,0
51,0
51,0

- 16,4

d

[g/ cm3]

1,1445

1,1391

1,1391
1,1399

1,1402

1,1409
1,1406
1,1409
1,1413

- 0,5

poś rednie

k

82,5

72,5

72,6
73,6

73,3

75,3
76,6
77,4
79,3

- 12,2

X\  \ ./ c\

xB

67,2

61,2

61,2
62,1

62,4

63,2
62,8
63,2
63,6

- 9

X,„g

68,9

63,0

63,0
64,0

64,2

65,1
64,7
65,1
65,4

- 8,6

Vk  •   103

[A]

319

282

290

272

242

277

265

263

256

- 24,3

[1181
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Wyniki  pomiarów  i  obliczeń  zestawiono  w  tablicy  3. Są   to wartoś ci  orientacyjne,  wy-
korzystane  w  analizie  wyników  badań  w  charakterze  danych  porównawczych,  jednak
zupełnie  wystarczają ce  do  uzasadnienia  postawionej  tezy.  Rentgenograficzne  badania
strukturalne  prowadzono  na  dyfraktometrze  „Rigaku- D enki"  (Japonia)  w  warunkach:
promieniowanie  C uKa,  natę ż enie  prą du  anodowego  30  mA,  napię cie  przyspieszają ce
40 kV,  szybkość  ką towa  licznika  scyntylacyjnego  2  °/ min.  Wzorce  do  oceny  wskaź nika
krystalicznoś ci —  krystaliczny  i  bezpostaciowy  wykonano  według  [8].

Gę stość okreś lono metodą  gradientową, w kolumnie przygotowanej  sposobem  Wiś niew-
skiej  [9], wypełnionej  mieszaniną   CC14  i  n- heptanu.

4.  Dyskusja  wyników

Nie  wnikają c  w  zagadnienie  zasadnoś ci  wyboru  modelu  struktury  nadczą steczkowej
tworzywa  polimeru —jedno  czy  dwufazowego  — należy zwrócić uwagę   na fakt,  że w pro-
cesie  zmę czenia  mechanicznego  Tarnamidu  T- 27  biorą   udział   obszary,  które  posiadają
najbardziej  poprawnie  wykształ coną   sieć  przestrzenną.  Jest  to  wynik  na  tyle  nieoczeki-
wany,  że  doprowadzenie  obszaru  krystalicznego  (wzglę dnie  mezomorficznego)  do  dezin-
tegracji  poprzez  zmienne pole  naprę ż eń, wymaga  przecież  doprowadzenia  znacznie wię k-
szej  iloś ci  energii  niż  do  obszarów  bezpostaciowych.

Należy dodać, że agregaty  krystaliczne zajmują   ponad poł owę  obję toś ci  i ponad poł owę
masy  obiektu  badanego.

Włochowicz  i  Kubacki  stwierdzili  [3], że  mikropę knię cie  rozwija  się   wedł ug  zasady
najmniejszego  oporu. Z  energetycznego  punktu widzenia jest  to  oczywiste  i  równoznaczne
z pewnikiem. Ale jeż eli  pę knię cie zmę czeniowe napotka na drodze swojego  rozwoju  obszar
krystaliczny,  nie  oznacza  to  jeszcze  —  w  ś wietle  otrzymanych  wyników  (tablica  3) —  że
musi  powstać  uskok  o  takiej  wysokoś ci,  aby  obszar  ten  pozostał  poza  strefą   dekohezji.
Przedstawione  badania  strukturalne  (rys.  2),  a  w  szczególnoś ci  ujawniony  fakt  zmniej-

1 0 '

Rys.  2. Schematyczne przestawienie  zmian strukturalnych  poliamidu  6  na  tle  wykresu zmę czenia.
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szania  się   obję toś ci  obszarów  krystalicznych  (vk)  wskazuje  wyraź nie,  że  nie  wszystkie
obszary  uporzą dkowane są   w pozycji  uprzywilejowanej,  tzn. że posiadają   wię kszą   wartość
sił   kohezji  od  obszarów  bezpostaciowych.  Co  zatem wpływa,  że  w  wyniku  dział ania  na-
prę ż eń  zmiennych obszary  krystaliczne  zmieniają   wymiary  (np. grubość  o  ok.  23%)  i że
zachodzi  obniż enie stopnia  krystalicznoś ci  (maksymalnie  o  ok.  16%). Bezpornym  wydaje
się   fakt,  że  obszary  uporzą dkowane  badanego poliamidu, jak  w  każ dej  strukturze rzeczy-
wistej,  posiadają   liczne  defekty  [5,  10],  których  wpływ  na  osł abienie wią zań  mię dzyczą-
steczkowych  jest  wię kszy,  niż  osią gnię te  wzmocnienie jako  nastę pstwo  ś cisłego  upako-
wania  makroczą steczek.  Poprzez  wzrost  tylko  samych  obszarów  uporzą dkowanych  nie
osią gnie  się  jeszcze  wzrostu  wytrzymał oś ci zmę czeniowej.  Należy dą ż yć  do tego, aby były
one  o  moż liwie  niskim  stopniu zdefektowania  i  o  odpowiedniej  budowie  morfologicznej.

D o  opisu jakoś ci  wykształ conych struktur  krystalicznych  wprowadzono  za Roldanem
[11]  i  Wł ochowiczem  [5]  tzw.  wskaź nik  doskonał oś ci  obszaru  krystalicznego  (k).  Dla
próbek  nieobcią ż onych jest  on znacznie mniejszy  od jednoś ci  (0,825)  i  maleje  maksymal-
n ie  dla  aa  =  24,7  M Pa o  12%. D la mał ych wartoś ci naprę ż eń aa,  przy których liczba cykli
do  zł omu  jest  wię ksza  od  107  naruszenie doskonał oś ci sieci  przestrzennej w  stosunku do
stanu  nieobcią ż onego  wynosi  już  tylko  4%.

Tablica  4.  Zestawienie  wyników  badań  strukturalnych  Itaraitu  1- 35  i  Tarlonu  XB  [17,  18].

It
a

m
id

 1
-

35
T

a
rl

on
 X

B

Lp.

0

1
2
3
4
5

0

1
2
3
4

[MPa]
N

[cykle]

Stan począ tkowy

20,2
19,7
18,7
18,2
17,2

92 000
213 000

1  150 000
5 000 000

14 000 000

Stan począ tkowy

18,7
16,7
15,7
13,7

6000
267 160

1 324 070
15 420 470

Ą m- ,  [A]

75,4

75,4
75,4
75,4
75,4
75,4

30,3

29,2
29,8
29,8
29,9

• 4(020)

46,3

41,5
41,5
49,3
41,5
37,5

29,0

37,3
36,2
37,8
37,3

x,„
(HW)

48,4

40,8
43,4
46,7
44,6
45,5

49,6

48,3
47,5
47,4
49,2

d
[g/ cm3]

—

—

1,1445

1,1441
1,1442
1,1430
1,1440

[%]

xv

67,2

66,8
66,9
65,6
66,7

—

—

68,9

68,5
68,6
67,3
68,4

Interesują cym  zjawiskiem,  które  zaobserwowano  w  procesie  zmę czenia  poliamidu
6 jest  niezależ ność szerokoś ci  obszaru  krystalicznego  A(200)  od  wartoś ci  amplitudy cyklu
naprę ż eń  aa.  Analogiczny  fakt  zaobserwowano  także w badaniach zmę czeniowych Itamidu
35 oraz Tarlonu XB  (tablica 4). M imo, że tworzywa  te róż nią  się  wł asnoś ciami mechanicz-
nymi  to jednak  ze wzglę du  na zbliż oną  budowę  chemiczną  posiadają   pewne cechy wspólne.
Przejawem jednej  z n ich jest  to, że pod  dział aniem zmiennego naprę ż enia A  2 0 0  jest stałe,
lub  prawie  stał e.  Jeż eli szerokość  krystalitu  nie jest wraż liwa  na zmianę  naprę ż enia należy
wię c  dą ż yć w  procesie wytwarzania,  przetwórstwa, wzglę dnie  poprzez zabiegi  na gotowym
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wyrobie  do  tego,  aby  ^ ( 2oo) było jak  najwię ksze.  Spoś ród  trzech wymiarów  obszaru  kry-
stalicznego  tylko jeden  z nich może stanowić próg  energetyczny  przeciw  rozwojowi  mikro-
pę knię cia.

Zmiany  zachodzą ce  w  strukturze  poliamidu  6  potwierdza  jednoznacznie  oznaczanie
stopnia  krystalicznoś ci  metodą   wypornoś ciową   w  kolumnie  gradientowej.

Rozpatrując  zmianę   dł ugoś ci  krystalitu  (!wt))  należy  podkreś lić,  że jest  to  jedyny  pa-
rametr,  który  wzrasta  2- f- 10%  w  wyniku  dział ania zmiennego  naprę ż enia. Ale  mimo  to,
że  lw0  wzrasta,  to  kierunek  zjawiska  jest  taki,  że  w  wię kszym  stopniu  maleje  umowna
obję tość  krystalitów,  niż  wskaź nik  krystalicznoś ci.  Oznacza  to,  że  w  wyniku  zmiennego
pola  naprę ż eń  nastę puje  z  jednej  strony  rekrystalizacja  (krystalizacja  wtórna  o  charak-
terze wymuszonym),  a  z  drugiej —  obszary  krystaliczne  maleją.  Efekt  ten  może  być  naj-
proś ciej  wyjaś niony  poglą dowo  w  oparciu  o  hipotezę   micelarno — frę dzlową   Kratky'ego
i  Marka  [za  10].  Za  interpretacją   zaobserwowanych  zjawisk  wymienioną   hipotezą   prze-
mawiają   nastę pują ce  fakty:

1. małe zmiany  w  zawartoś ci  fazy  krystalicznej  wskazują   na silne  skł ę bienie  i  splą tanie
obszarów  bezpostaciowych;

2.  hipoteza  dopuszcza  zmiany  w  zawartoś ci  obszarów  uporzą dkowanych  w  wyniku
dział ania  naprę ż eń i  temperatury  (tutaj  temperatury  samowzbudnej);

3.  bardzo  małe  rozmiary  obszarów  krystalicznych.
Aby  wyjaś nić  wzrost  dł ugoś ci  krystalitów,  koniecznym  jest  przyję cie  zał oż enia,  że

w  wyniku  obcią ż enia  mechanicznego  i  nieznacznego  termicznego  jest  moż liwa  zmiana
położ enia  makroczą steczek  w  stanie  stał ym. Badania  przeprowadzone  np.  przez  U rbań-
czyka  wykazały  [12], że są   moż liwe  zmiany  strukturalne w  poliamidzie  6  w  stanie stał ym
pod wpływem  obcią ż enia  mechanicznego. Zmiany te dotyczą   obszarów  uporzą dkowanych
(około  27%), wymiarów  poprzecznych  (14%)  i  dł ugoś ci krystalitów  (10%)  oraz  orientacji
obszarów  bezpostaciowych  i  uporzą dkowanych  (87%). Struktura w  badanych preparatach
nie jest zorientowana, a wię c  i  osie krystalitów  nie posiadają   uprzywilejowanego  kierunku
w stosunku  do kierunku  zmiennego naprę ż enia. Istnieje jednak  pewien  procent  obszarów
krystalicznych,  dla  których  oś  c  jest  równoległa  lub  nachylona  pod  niewielkim  ką tem
do  osi  próbki.  Zatem w wyniku  dział ania naprę ż enia  oa  jest  moż liwe  dalsze  porzą dkowa-
nie  makroczą steczek,  które  wychodząc  z  krystalitu  tworzą   obszary  bezpostaciowe  lub
mezomorficzne.

Posługiwanie  się   hipotezą   micelarno- frę dzlową,  mimo  jej  szeregu  luk  i  nieś cisł oś ci
[10],  stwarza  wygodniejszą   pozycję   w  aplikacji  takich  poję ć  jak  krystalit,  faza  bezposta-
ciowa  i  krystaliczna,  orientacja,  dezintegracja  struktury,  wymiary  poprzeczne  i  dł ugoś ci
krystalitów  itp.  niż  model  jednofazowy  typu  Bonarta- Hosemanna  [13].  Interpretacja
zjawisk  zachodzą cych  w  strukturze  poliamidu  6  sprowadzał aby  się  —  biorą c  za  punkt
wyjś cia  obszary  parakrystaliczne —  do  operowania  poję ciami  zwią zanymi  z  obszarami
krystalicznymi  o  okreś lonym  stopniu  zdefektowania,  lub  uwzglę dnienia  struktur  lame-
lamych  i  makroczą steczek  z  warstw  przekł adkowych  [3].
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5.  Wnioski

1. W  procesie  zmę czenia  mechanicznego poliamidu  6 ulegają  zmianie wszystkie mie-
rzone parametry  strukturalne, z  tym że wzrasta  tylko  dł ugość krystalitu,  natomiast wiel-
koś ci  pozostałe — maleją.  Oznacza to, że obszary  krystaliczne,  ich budowa  i  siły  kohezji
czą steczkowej  mają  znaczny udział  w kinetyce dekohezji  zmę czeniowej.
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flys.  3.  Przedstawienie  wybranych  wyników  badań  strukturalnych  vkk  x„,  w  zakresie  umownej  wytrzy-
mał oś ci  zmę czeniowej

2.  Obniż enie wskaź nika  krystalicznoś ci  (masowego  i  obję toś ciowego)  oraz  obję toś ci
umownej  krystalitów  nastą piło  w  trakcie zmę czenia w  takim stosunku, że pod wpł ywem
pola  naprę ż eń  i  sprzę ż onego  z  nim pola  temperatur zachodzą  procesy  rekrystalizacji.

3.  Poprawę  wł asnoś ci  zmę czeniowych  poliamidu  6  moż na  osią gnąć  poprzez zmianę
fizycznej  mikrostruktury  tworzywa  dą ż ąc  do  zwię kszenia  sił  spójnoś ci  obszarów  bezpo-
staciowych  i  krystalicznych.  W  tych  ostatnich  szczególnie  poż ą dany  jest  wzrost  szero-
koś ci  krystalitów  ^ ( 2oo) oraz wzrost  doskonał oś ci budowy  sieci  krystalicznej.

4. Poliamid 6  (Tarnamid T- 27) wykrystalizował   cał kowicie w ukł adzie jednoskoś nym.
N a  rentgenogramach  badanych preparatów  nie zaobserwowano  wystę powania  refleksów
charakterystycznych  dla  ukł adu  heksagonalnego.

5.  Najwię ksze  zmiany  wartoś ci  parametrów  strukturalnych  zachodzą  pod  wpł ywem
zmiennego  naprę ż enia  w  umownej  obję toś ci  krystalitu  vk,  masowym  stopniu  krystalicz-
noś ci  x,„ oraz doskonał oś ci obszaru  krystalicznego  k. Wielkoś ci  te mogą  więc  być wyko-
rzystane  w  metodzie oceny  stopnia znuż enia poliamidu  6,  opartej na kryteriach struktu-
ralnych  (rys.  3).
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H CCJIEH OBAH HE  M EXAH H 3M A  yC TAJI OC TH OrO  P A3P yU I E H H iI

(TAPH AMH fl A  T- 27)

H36paHbix

MHKpocTpyKTypy  nojiiiaiwHfla  6  CrapHaiuHfla  T- 27) flo H nocjie  onbrra  jwexamraecKofi  ycrajiocTH

ou;eHKa  nonepeH H tix  pa3MepoB  KpHCTajiJimoB  d^,k,n  wiHHa  KpiidaH H uecKoro  pawoHa  / w o ,  a

H  o6teMHbiH  CTeneitt  KpHCTajuiHMHOCTH.  Kpoiwe  Toro  onpeflejieHO,  noo6pa3iry
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KoocbebmuieHT  cosepiiieHCTDa  KpucTanxiHHecKOro paftoiia.  McxaHHMecKyio  ycTajiocrt  npoBe^eHO B CHHV-
coHflantnoM   ipa- oie  no  KOHCOJILHOH  cxeMe  Harpy3KH  (crMH H  =  0,  ffMax  =  ff»)  P  =  0)  c  MacTOToii
15  repiiOB.

YcTaHOBiieHOj  i t o B npoupcce  ycTajiocra  H3M.eHaioTCfl  Bee iiccjieflOBaHHbie  CTpyKTypajiŁHbie  napa-
MCTpti.  I f e  H HX  noBbiniaeTCH  TOJIBKO  sn m ia  KpucTajijiHTa.,  MaKcmwyitt  10%;,  ocTantHbie  - yMenmiaioica
B  HHTepeajie  8 - r 25%.  BenH^mHOH,  KOTopaa  He  3aBncHT  OT  aMnnHTyflbi  LjuKJia  nanpa>KeHHH 60  H  MHcna
14HKJIH  flo  nepejiOMa  HBnneTCH um pu ira  KpucTajinHTa  ^l(2oo>.  3T OT  pe3ynbTaT3  H3  TOMKH  3peH na  ycTa-
jiocTHOro  pa3pymeiiH H,  MO>KCT 6tiTb  ocHOBaHHeM  fljin   HCCJieflOBanna  IBKH X TepMHMecKO- MexaHHMecKHx
n pcm eayp, KOTopbie B nonHJiMHRe 6  BbMOByT  ero pocT B TeMeHHe KpucTajMiisanira  HUH npHHyH<fli;HHOH

S u m m a ry

VARIATIO N  OF  POLY AM  ID  6  STRUCTURAL PARAMETERS  RESULTING  FROM   FATIGUE
FAILURE  PROCESS

The  results  of measurements of selected  parameters which characterise the physical- structure of Polya-
mide 6 (Tarnamid T- 27) before  and after  mechanical fatigue  are presented. Assessed were the cross dimen-
sions  of  crystallites  A{hm  the lenght  of  crystalline  regions  /„,,,, the mass-   and  volume- degree  of  crystalii-
nity.  In addition  the perfection  index  of  crystalline  region  according  to Roldan's  formula  was  determi-
neted.  Mechanical fatigue  tests were carried out at sinusoidal  cycle  for  cantilever  beam (irmSn  =   0, um ax  =
=   aa,  R  =  0)  with  15  Hz  frequency.

During  the  fatigue  process  alt  measured  structural  parameters  can  alt  alter.  From  these  only  the
length  of  crystallites  increases  to  m  maximum  10% —  the  other  structural  parameters  decrease  in  the
range  from  8  to  25%.

The  width  of  the crystallite zf(20o> is  the quantity which is independent of  the  amplitude of  stress  and
of  the number of  cycles  til l  fracture N. This effect  may be a basis for  investigating  of such thermal- mecha-
nical  process  which  generates  the  growth  of  the  crystallite  width  during  a  constrained  crystallisation  or
recrystallisation  of  Polyamide  6.
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