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Studij strukturnih sprememb polietilen-
tereftalatnih viaken z ramansko spektroskopijo

lzvirni znanstveni ¢lanek
Original Scientific Paper

Polietilenterftalatna (PET) viakna so med procesom njibovega oblikovanja
in preoblikovanja, med barvanjem, plemenitenjem in med drugimi procesi iz-
postavijena visokim temperaturam. Toplotna obdelava pri temperaturab nad
temperaturo steklastega prehoda vpliva na kristaliniénost, dimenzije kristali-
tov, strukturio periodicnost, kristalino in amorfuo orientacijo, itd.

Strukturne spremembe PET viaken, ki jih povzroci toplotna obdelava v vod-
nem mediju ali vrocem zraku, smo proudili z ramansko spektroskopijo, ki po-
staja zelo pomembna tehnika za karakterizacijo kemijskib in fizikalnib last-
nosti polimerov v tekstilni kemiji,

Osredotocili smo se na dolocitev strukturnib sprememb, ki izvirafo iz kon-
Jormacifskib prebodov etilenglikolnega dela PET, Rezultati kazejo, da toplotna
obdelava povzrodi spremembe v transigauche konformacifskem razmerju. Ugo-
tovili sto, da tma temperatura mocnejsi vpliv kot uporablieni medij,

Kljucne besede: polictilenterefialat, struktura, toplotna obdelava, raman-
ska spektroskopija

Raman Spectroscopic Studies of Structural Changes of Polyester Fibres

Poly(ethylenierephtbalate) PET fibres are exposed to bigh temperatures du-
ring the fibre formation process, dycing, finishing and otber processes. The
thermal treatment of PET fibres above the glass transition temperature chan-
ges the crystallinity, crystals' dimensions, structure periodicity, crystal and
amorphous orientation, eic.

We bave studied the structural changes of PET fibres depending on different
treatment media (water, air) using Raman spectroscopy. Raman spectroscopy
is becoming one of the most significant techniques for characterization of the
chemical and physical properties of polymers in textile chemistry, We focused
on structural changes due to conformational transitions of ethylene glycol in
PET fibres. The results show that thermal treatment causes an increase of
trans/gauche conformational ratio with annealing temperature. The presented
results show that the annealing temperature bas greater influence on structu-
ral changes in PET samples than the used treatment medium.

Key words: Polyethylene terephthalate, structure, thermal treatment, Raman
spectroscopry
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1.0 UVOD

Spektroskopske metode so pomembne tehnike za
dolotanje kemi¢nih in fizikalnih lastnosti polimera [11.
Poleg najbolj razsirjene infrardee (IR) spektroskopije
se Cedalje pogosteje uporablja tudi ramanska spektro-
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skopifa, ki daje kvalitativne in kvantitativne informacije
o strukturi polimerov, kot so kemi¢na sestava in kon-
formacijska ureditev itd. (21,

Tudi na podrodju $tudija nadmolekulske strukture
vlaknotvornih polimerov je uporaba ramanske spektro-
skopije Cedalje pogostejSa, njena uporabna vrednost
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se je izkazala predvsem pri doloanju orientacije
strukturnih elementov v vlakou, prav tako pa lahko na
podlagi spektralnih sprememb ocenjujemo spremem-
be v kristalini strukturi polimera.

Polietilentereftalat (PET) ima poleg vlaken e Stevilna
druga podrodja uporabe, npr. za filme, embalazo, ma-
terial za ojatitev kompozitov itd. Bl, PET vlakna so vi-
soko orientirana delno kristalina, pri katerih s stopnjo
kristalini¢nosti in orientacije vplivamo na mehanske
lastnosti, kar se odraza v zelo Sirokem spektru lastno-
sti, ki lahko zadovoljujejo raznolike zahteve uporabni-
kov 131 Pri razli¢nih obdelovainih postopkih, kot je
preoblikovanje vlaken, barvanje, termi¢no stabiliziranje
itd., je PET izpostavljen toplotnim vplivom nad tempe-
raturo steklastega prehoda, kar lahko povzrodi spre-
membe kristaline strukture: spremembe kristalini¢nosti
in dimenzij kristalitov, strukturne periodi¢nosti ali kri-
staline in amorfne orientacije ipd. 14 5 6 71, PET se v
kristalini fazi nahaja v planarni obliki, pri ¢emer je eti-
lenglikolni del v trans konformaciji. V nekristalini fazi
pa ima PET drugatno konformacijsko sestavo, saj se v
tej fazi lahko nahajata obe konformacijski obliki etilen-
glikolnega ostanka, torej trans in gauche, Toplotna ob-
delava PET povzroda spremembe v konformacijskem in
posledi¢no v nihajnem obnadanju makromolekule, [2]

Nihajni spektri PET vlaken so bili predmet Stevilnih
studij 12 8131 McGraw je prouceval kristalizacijo PET
monofilamentov. Ugotovil je, da se intenziteta Stevilnih
trakov na ramanskem spekteru PET s toplotno obdelavo
spremeni. Doloéil je linearno povezave med gostoto
monofilamentov in razmerjem intenzitet ramanskih tra-
kov pri 1096 cm~lin 632 cm ! [2]. Melveger (8] je pri
proutevanju ramanskih spektrov PET viaken ugotovil, da
je intenziteta traku pri valovnem Stevilu 1096 cov? odvi-
sna od orientacije in kristalini¢nosti. Dolodil je $e pove-
zavo med kristalini€nostjo in razpolovno Sirino - C = O
traku blizu 1730 cm~L. Razpolovna irina je kazalec, ki je
enakovredno uporaben za orientirane in neorientirane
vzorce (8. Razsiritev tega traku v amorfni fazi je pripisal
obstoju razli¢nih konformer karbonilne skupine. Poraz-
delitev konformacijskih stanj raz$iri ~-C=0 trak, saj ima
vsak konformer lastno frekvenco. Pri kristalizaciji PET pa
tereftalni segmenti teZijo k planarni konformaciji in s
tem k zmanjSanju konformacijskega prostora, kar se
odraza na zoZitvi tega traku.

Podobno razlago lahko uporabimo tudi za pojasnitev
drugih sprememb v nihajnih spektrih PET med kristali-
zacijo in orientiranjem. Znano je, da kristalizacija po-
veda intenziteto IR trakov pri 1470 cm™1, 1337 ¢m-l,
973 cm! in 845 cm~!, medtem ko se intenziteta tra-
kov pri 1453 cm™!, 1370 em-!, 1040 cm~t in 895 cm!
zniza. Podoben pojav je tudi v ramanskem spektru. In-
tenziteta trakov pri 1730 em™1, 1420 cm™!, 1310 ecm™},
1096 ¢m™!, 1000 cm~! in 857 cm~! naraste, medtem
ko intenziteta trakov pri 1050 cm! in 890 cm~! pade
s povefanjem kristalini¢nosti polimera (10 13],
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Ward in Wilding (2] sta raziskovala IR in ramanske
spektre polietilentereftalata, kjer sta v glikolni del vklju-
Ceni 2 metilenski skupini (2GT) in e dveh pripadnikov
skupine poliestrov 5 3 (3GT) in 4 metilenskimi skupina-
mi (4GT). Ugotovila sta, da so razlike med spektri 2GT,
3GT in 4GT povezane z rotacijskimi izomeri glikolnega
dela in spremembami v stopnji planarnosti tereftalatnega
dela, zaradi rotacije karbonilne skupine okoli karbonil-
fenilne vezi (121, Miyake U101 je pripisal trakove pri
1470 cm1, 1337 eml, 973 emr! in 845 cm! trans obliki
glikolnega ostanka v kristalini fazi, medtem ko izvirajo
trakovi pri 1453 cm, 1370 ecm~1, 1040 cm™! in 895 cm
iz gauche oblike glikolnega ostanka amorfne faze. Stokr
je s sodelavci (11 dolotil poloZaj spektralnih trakov karak-
teristitnih za ~C, ~CO, CO~0, O~CHy~ in ~CHy~CHy~ ro-
tacijske izomere, ki nastajajo v tekoti oz, amorfni fazi (1],

V clanku smo proudili vpliv toplotne obdelave na
strukturne spremembe PET viaken. Clanek obravnava
predvsem spremembe konformacijskih oblik etilengli-
kolnega dela PET vlaken v odvisnosti od razlitnega ob-
delovalnega medija.

2.0 TEORETICNO OZADIJE

Ramanska spektroskopija je spektroskopska metoda,
ki temelii na interakciji med elektromagnetnim seva-
njem in molekulami. Monokromatska svetloba se nee-
fastiéno sipa na molekulah.

Kadar monokromatska svetloba pade na opti¢no ho-
mogeno snov, ki svetlobe ne absorbira, je sipanje vedi-
ne fotonov elastitno. Sipani fotoni imajo enako ener-
gijo (frekvenco) in zato tudi valovno dolZino kot vpad-
ni foton. Ta pojav opisujemo kot Rayleigh sipanje (ela-
sti¢no sipanje). Valovna dolzina manjfega dela sipane
svetlobe (priblizno 1 v 107 fotonih) pa ne sovpada z
valovno dolZino vpadne svetlobe. Proces, ki vodi k
temu neclastitnemu sipanju, se imenuje ramanski
efekt. Sprememba frekvence je povezana s spremembo
nihajne in rotacijske energije molekule 8L,

Sprememba frekvence vpadne svetlobe je postedica
absorpcije (zniZanja frekvence) oz. emisije (zviSanja
frekvence) vpadnega Zarka. Pri tem molekule sprejme-
jo energijo vhodnega Zarka (vzbujanje molekul v vi§ja
nihajna stanja: razpriitve Stokes) ali pa oddajajo ener-
gijo vhodnih fotonov (omogocajo vrnitev molekul na
osnovno nihajno stanje: razpriitve Anti-Stokes) (slika
1) D41, Linije Anti-Stokes imajo manje intenzitete, saj
je zasedenost vzbujenih stanj pri sobni temperaturi ve-
liko manjsa kot pa osnovnih stanj, zato lahko povzro-
¢ijo ta pojav le tiste molekule, ki so bile nihajno vzbu-
jene Ze pred osvetlitvijo vzorca, zato ponavadi analizi-
ramo le bolj intenzivne razpriitve Stokes. Vsa nihanja
niso ramansko aktivna. Pogoj, da je neki prehod ra-
mansko aktiven, je sprememba sposobnosti polarizaci-
je molekule zaradi spremembe normalne koordinate.
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Slika 1: Energijski nivoji, pomembni pri razlagi ramanske-
ga efekta [14]

V ramanskem spektru se razlika v energiji med vpad-
no in sipano svetlobo AE ipaina kaZe kot sprememba v
frekvenci med sipano svetlobo v’ in frekvenco vzbuje-
ne svetlobe v [1;

vVt AEnihainn 8y

Ramanski spekter PET kaZe $tevilne trakove, ki izvi-
rajo iz razlitnih delov polimera. Povezani so z valené-
nimi in deformacijskimi nihanji benzenovega obrota
in etilenglikolnega ostanka. Spekrralne lastnosti trakov,
ki so povezane z etilenglikolnim ostankom molekul,
so ponavadi pogojene z rotacijskimi izomeri, medtem
ko so spremembe povezane z benzenskim delom odvi-
sne od stopnje simetrije te skupine.

Rotacija okoli ~ CH, — CH, - vezi glikolnega ostanka
vodi do tvorbe treh rotacijskih izomer:

- dveh energetsko enakovrednih zrcalnih slik gauc-

he izomer (leva in desna) in

- trans (anti) izomere (slika 2).

H O H 0 H H O o
C
H H H H H H
H
T Gl Gd

Slika 2: Trans (T) in gauche (G, in Ggy) izomeri etilenglikol-
nega dela PET molekule

Spektralne spremembe trakov, povezane z etilengli-
kolnim ostankom, so posledica sprememb v molekul-
ski konfiguraciji, ki jih povzrodi rotacijska izomerija
trans/gauche etilenglikolnih ostankov. Ti trakovi so v
spektru kot posledica rotacijske izomerije pri valov-
nem Stevilu, ki ustreza normalnemu nihanju etilengli-
kolnega ostanka.

TEKSTILEC, 2005, let. 48, 8t. 7.9, str. 167-172

3.0 EKSPERIMENTALNI DEL
3.1 Priprava vzorcev

Za analize smo uporabili multifilamentno polietilen-
tereftalatno PET prejo finosti dtex 143 { 48 (Hoechst -
Bobingen). V preglednici 1 so podani pogoji oblikova-
nja in preoblikovanja vlaken ter lastnosti preoblikova-
nih vlaken.

Preglednica 1: Lastnosti in pogoji oblikovanja in preobli-
kovanja PET vlaken

Lastnosti vlaken

Pogoji oblikovanja in
- preoblikovanja vlaken

premer: 17,7um

predilna hitrost: 3000 m/min

pretrZna napelost:
49,3 cN/tex

temperatura raztezanja:
250 °C

pretrzni raztezek: 35,8 %

raztezno razmerje: 1:2,5

PET ptejo, navito na perforirane cevke, smo termié-
no obdelali v vroti vodi in vro¢em zraku pri podobnih
pogojik, kot poteka postopek barvanja poliestra v teh-
nolodki praksi. Slepo barvanje v vodnem mediju smo
izvedli v Jaboratorijskem barvalnem aparatu Ahiba pri
temperaturi 130 °C. Postopek barvanja smo zaleli pri
70 °C, nato smo temperaturo povisali na 130 °C s hi-
trostjo segrevanja 2 °C/min. Slepo barvanje smo izvaja-
li pri tej temperaturi 60 min. Hitrost ohlajevanja kope-
li je bila prav tako 2 °C/min. Obdelava viaken v vro-
¢em zraku je potekala pri enakih temperaturnih raz-
merah kot postopek slepega barvanija.

3.2 Eksperimentaline metode

Spektre smo posneli s Perkin Elmer PE - 2000 FT' Ra-
man spektrometrom, Uporabili smo DPY laser z mocjo
100 - 900 mW in valovno dolZino 1064 nm. Spektri so
bili posneti pri lo¢ljivosti 4 em~1, 32 ponovitvah in z
modjo laserja 200 mW. Posnete spektre smo zaradi lazje
primerjave in razlage najprej normalizirali na intenzite-
to spektralnega traku pri valovaem $tevilu 1095 cm—1.
Ker tvorijo trakovi, ki nastanejo kot posledica rotacijske
izomerije, pare, se pri strukturnih spremembah eden
ojadi, drugi pa oslabi, zato smo spekter normalizirali na
trak pri 1095 em~1. Ta trak pripisujemo transkonforma-
cijski obliki etilenglikolnega ostanka.

4.0 REZULTATI Z RAZPRAVO

Ramanski spekter PET neobdelanega vlakna prikazu-
je slika 3 [16], Na spektru lo¢imo $tevilne izrazite tra-
kove, ki so povezani z nihanji C=0 skupine (pri valov-
nem Stevilu 1729 cm™1), z benzenskim delom PET mo-
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lekule so povezani spektralnimi trakovi pri valovnem
Stevilu 1616 cmt, 1412 cm~l, 1177 em!, 857 em-l,
797 em~L, 705 em™!, 632 em1, 270 cm-!, medtem ko
so nihanja etilenglikolnega ostanka PET molekule po-
vezana § spektralnimi trakovi pri valovnih §tevilih
1450 em~1, 1120 em!, 1032 cm?, 886 em-L.

Za Studij strukturnih sprememb smo analizirali pred-
vsem spektralno obmodje med 1150 cm™! in 1050
eml, saj se v tem obmodju nahajajo trakovi, ki so po-
vezani s konformacijskimi spremembami polimera (sli-
ka 4). Ramanska trakova pri valovnem tevilu 1095 in
1117 em~?! fahko poveiemo s —CH,~—CH,— valenéni-
mi nihanji {12} Ker sta trakova medsebojno odvisna,
lahko s spremembo intenzitete teaku pri valovnem Ste-
vilu 1117 cm~! vrednotimo strukturne spremembe v
vlaknu, ki so nastale kot posledica termi¢ne obdelave.

Intenziteta tega traku, ki smo jo dolodili iz vi§ine tra-
ku, znada pri neobdelanem vzorcu 0,566. Toplotna ob-
delava v vrofem zraku ali vrodi vodi zniZa intenziteto
traku, ki znada za PET vlakno, obdelano v vrofem zra-
ku 0,543 in slepo barvano PET vlakno 0,549.

Znano je, da toplotna obdelava pri temperaturah nad
Tg (Tg neobdelanega vlakna je 80,8 °C) omogoéa seg-
mentno gibljivost oziroma konformacijske prehode, kar
potrjuje tudi znizanje traku pri valovnem §tevilu 1117
em™, iz ¢esar lahko sklepamo, da obdelava povzrodi
spremembo razmerja trans/gauche konformacijskih ob-
lik stevilnih —O—CH,—CH,~-0— skupin. Ker je kon-
formacija teh skupin v kristalini fazi trans, medtem ko
v amorfni fazi nastopata obe obliki, iz rezultata ne mo-
remo sklepati, da gre za prehod iz amorine v kristalino
fazo, temvel lahko potrdimo le povidanje planarne
konformacijske oblike. Z ramansko spektroskopijo tako
ne moremo doloditi okolice na novo nastalih trans
konformer, zato ne moremo le s to metodo potrditi re-
kristalizacije PET molekul iz amorfnega dela vzorca.

Za natanénejSo pojasnitev strukturnih sprememb, ki
jih v PET vlaknu povzroéi toplotna obdelava, smo iz-
vedli e nekatere druge analize strukture vlaken, kot
so dolo¢anje kristalini¢nosti in dimenzij kristalitov iz
rentgenskega sipanja, merjenje gostote vlaken in pov-
precne molske mase. Rentgenske $irokokotne sipalne
krivalje smo posneli na difraktometru Siemens D 500.
Porazdelitev sipalnih intenzitet ekvatorialnib refleksov
smo merili v simetriéni refleksiji. 1z ekvatorialnega si-
panja (010), (110) in (100) ravnin smo z uporabo
Scherrerjeve enatbe dolodili dimenzije kristalitov pra-
vokotno na te ravnine.

Rentgenski indeks kristaliniénosti smo doloéili kot
razmerje med integralno intenziteto rentgenskega si-
panja kristalitov in integralno intenziteto sipanja celot-
nega vzorca. Kristaliniénost smo dolofili iz dvodimen-
zionalnih sipalnih diagramov, ki smo jih posneli z dvo-
kroinim goniometrom. Intenziteto sipanja smo merili
v normalni presevni geometriji v obmodju kota sipanja
206 med 10° in 51° pri razlinih azimutalnih legah osi
vlaken med 0 in 180° (v korakih 2,5°) z uporabo li-
nearnega pozicijsko obéutljivega detektorja PSD za za-
pis sipanja. Izkljucitev prednostne orientacije smo do-
segli z matematiéno korekcijo.

Za vrednotenje meridionalnega malokotnega sipanja
smo uporabili modificirano kamero Kratky. Skladno z
Braggovim zakonom smo iz polozaja prvega maksimu-
ma na krivulji dolo¢ili dolgo periodo, ki podaja pov-
precno razdaljo med kristalinimi podro¢ji, ki se perio-
ditno izmenjujejo z amorfnimi v dvofaznem modelu
mikrofibrilne strukture.

Masni deleZ kristaline faze smo izradunali Se iz go-
stote vzorcey, ki smo jo merili v koloni z gradientom
gostote pri 296 K. Pri izratunu smo predpostavili, da
je gostota amorfne faze konstantna in znaa 1,335g
em3, kristaline pa 1,455 g a3,
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Slika 4: Del ramanskega spektra PET vzor-
cev v obmoéju od 1050 do 1150 cm-1, ki je

Slika 3: Ramanski spekter PET neobdelanega viakna [16]
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normaliziran na trak pri valovhem 3Stevilu
1095 ¢cm-1
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Preglednica 2: Strukturni parametri neobdelanega in razliéno toplotno obdelanih PET viaken

Topiotno obdelano.

Kristaliniénost, dologena iz rentgenskega sipanja 0,474 0,522 0,494
Kristaliniénost, dologena iz gostote 0,464 0,531 0,531
Dimenzije kristalitov Doy / nm 81 59 64
Dimenzije kristalitov Dyyiey/ nm 62 44 47
Dimenzije kristalitov D0,/ nm 56 50 50
Dolga perioda / nm 16,3 16,0 15,8
Povpredna uteZna molska masa 21750 20 050 19 830
Gostota /g.cm™1 1,3881 1,3961 1,3976

Povprecno moisko maso vlaken smo dolo¢ili viskozi-
metriéno v raztopini fenola in 1,1,2,2-tetrakloretana
pri 20 °C v modificiranem Ubbelohdejevem viskozime-
tru. Natanéneje so metode opisane v literaturi 1151,

Rezultati (pregledunica 2) kaZejo, da toplotna obdela-
va vpliva pa strukturne spremembe PET vlaken: gosto-
ta vlaken se poveca, kristalini¢nost naraste in dimenzi-
je kristalitov se spremenijo. Kristaliniénost se manj po-
veda v vrodem zraku kot v vodnem mediju, ki tudi bolj
vpliva na spremembe dimenzij kristalitov. Periodiéna
ureditev vzdolz osi viaken, ki smo jo doloéili iz dolge
periode, se spremeni. Zmanj$anje dolge periode zara-
di obdelave vlaken pri 130 °C je nekoliko manjse v
vodnem medifu kot v vrofem zraku. Strukturne spre-
membe spremija rahla depolimerizacija,

Znano je, da toplotna obdelava, ki sledi primarni
kristalizaciji, povzroti strukturne spremembe polime-
rov [4-61, Toplotna obdelava nad Tg s sekundarno kri-
stalizacijo povzroci poveéanje obstojedih kristalitov z
vkljuéevanjem molekul amorfne faze (17} fahko pa ve-
liki kristaliti nastajajo tudi s spajanjem manjiih. Odvi-
snost velikosti kristalitov od pogojev toplotne obdela-
ve sta prouevala Huisman in Heuvel [19]. Ugotovila
sta, dla toplotna obdelava orientiranega PET bolj vpliva
na spremembe Dy kot Doy Pojav sta pojasnila z in-
tenzivnejfo rastjo kristalitov v smeri, kjer so intermole-
kularne interakcije med estrnimi dipoli najmoneijse,
to pa je [010] smer, ki je tudi smer rasti kristalitov s po-
vratnim gubanjem. Sele pri temperaturi toplotne obde-
lave nad 180 °C se podaljia dolga perioda [17}, Vpliv pa-
rametrov toplotne obdelave na strukturne spremembe
pri viaknih, ki so bila oblikovana pri nizjih hitrostih [18]
je drugacen kot vpliv na hitro predena vlakna [2 20),
Rekristalizacija s taljenjem zaradi toplotne obdelave
nad temperaturo kristalizacije Tc vodi k ireverzibilnim
spremembam dolge periode, velikosti kristalitov in
razlik gostot kristaline in amorfne faze, medtem ko pri
toplotnih obdelavah pod temperaturo predhodne to-
plotne obdelave previadujejo reverzibilni u¢inki. To-
plotna obdelava pod Tg je nezadostna, da bi povzrodi-
la konformacijske spremembe, medtem ko obdelave
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prostih vzorcev pri vi§jih temperaturah vplivajo na
spremembo razmerja obeh izomer; poveéa se deley
gauche in ustrezno zmanj$a trans. Vija ko je tempera-
tura toplotne obdelave, vedji bo obseg prehodov med
obema konformeroma. Pri vpetih viaknih so konforma-
cijske spremembe nasprotne (201,

Rezultati naSe raziskave ne sovpadajo z opisanimi
strukturnimi spremembami, ki so znadilne za konven-
cionalno oblikovana PET vlakna, medtem ko so analizi-
rana vlakna oblikovana po postopkih hitrega predenja
{preglednica 1). Odstopanja so predvsem v vplivu to-
plotne obdelave na zmanjSanje velikosti kristalitov. Po-
dobne rezultate je objavil tudi Rodriguez s sodelavci
za PET vlakna z majhnim kréenjem (LSPF) (2] Toplotna
obdelava LSPF viaken pri temperaturah med 80 °C in
130 °C je povzrotila zmanjanje velikosti kristalitov,
kar avtorji pojasnjujejo kot drobljenje kristalitov, ki na-
stane kot posledica napetosti zaradi intenzivne giblji-
vosti delov makromolekul v amorfni fazi. Zato v krista-
lini strukturi nastajajo nepravilnosti, kar poimenujejo
drobljenje kristalitov. Pri obdelavah nad omenjenimi
temperaturnimi pogoji popolnost kristalitov spet nara-
ste 121 Ker se vzorci, ki smo jih analizirali v okviru te
raziskave, obnaSajo podobne, lahko predpostavimo
enak model strukturnega preoblikovanja.

Z upoltevanjem rezultatov ozkokotnega in Sirokot-
kotnega rentgenskega sipanja, meritev gostote in po-
limerizacijske stopnje (preglednica 2) 1151 ter rezulta-
tov ramanske spektroskopije lahko povzamemo, da
toplotna obdelava povzrodi rekristalizacijo PET z obli-
kovanjem novih kristalitov iz delov amorfnik mole-
kul. Fibrilarni model strukture vlaken vkljutuje pe-
riodi¢no ureditev s kristalinih in amorfnih podroéij,
pri Cemer molekule tedejo skozi zaporedna kristalina
in amorfna obmodja. Vkljudevanje dela nekristaline
molekule v kristalno resetko zaradi gibanja poveda
napetost na preostalem delu napete molekule, ki se
Zze nahaja v kristalitu, kar lahko povzro¢i njen premik
z dolocenega mesta v kristalitu. Tako nastajajo nepra-
vilnosti v kristalini strukturi. Pojav pogojuje vpetost
vlaken med obdelavo. Napake kristaline strukture se
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odraZajo v raziritvi kristalinih refleksov, kar daje vtis
manjdih kristalitov.

Rekristalizacija potee s povratnim gubanjem izrav-
nanih trans segmentov PET molekul, ki nastajajo v
amorfni fazi, na novo oblikovana kristalina podrodja
oziroma novi kristaliti pa poviajo stopnjo kristalinic-
nosti. Ker so temperature obdelave nizke, se spre-
membe odvijajo preteZno v amorfni fazi. Mogode je,
da reorganizacija povzroi nekaj pretrgov makromole-
kul, kar kaze na rahel pad molskih mas. Spremembe
nadmolekulske strukture potekajo zelo podobno v
vodnem mediju in vro¢em zraku.

5.0 SKLEP

Clanek obsega 3tudij strukturnih sprememb PET vla-
ken, ki jih povzrotata toplotna obdelava viaken v vod-
nem mediju in vrotem zraku z ramansko spektrosko-
pijo. Slepo barvanje in termi¢na obdelava malo vpliva-
ta na spremembe mikrofibrilarne strukture izhodnega
PET filamenta. O¢itno je, da je vzrok sprememb povi-
S§ana temperatura, medtem ko uporabljeni medij kaZe
pri teh pogojih manjdi vpliv.
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