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PRISPEVOK K SLEDOVANIU NIEKTORYCH TEXTURNYCH
A STRUKTURNYCH ZMIEN SILONOVYCH VLAKIEN (IV)

V. HURT, M. JAMBRICH, M. JAVOREK
Vyskumny ustav chemickych vldkien vo Svite

Polymérna textira polymorfnych vldkien, medzi ktoré patri aj nase silo-
nové vlakno, zahrnuje okrem uréenia orientacie i krystalitu [1, 2]. Tieto
syntetické linedrne polyméry si tvorené séasti krystalickou fazou, sdasti
amorfnou fazou. Pretoze amorfna fiza ma spravidla odlisné fyzikilne vlast-
nosti nez krystalickd fiza, aj stanovenie pomeru krysStalickej a amorfnej dasti
ma znaény prakticky vyznam.

Na urcenie kryStalického a amorfného podielu sa vyuziva rontgenografia
[4, 5, 6, 7], infralervend spektroskopia [8, 9, 10, 11, 12, 13, 14], magnetickd
rezonancia [15], volumetrickd metida [14] a kalorimetrickd metéda [16, 17,
18, 19, 20].

V tejto praci opiseme vplyv podmienok temperovania a diZenia na zmeny
stupnia krystality. Sudasne sa budeme zapodievat pouzitymi metédami.

Experimentalna ¢ast
Priprava vzoriek

Na sledovanie stupnia krystality sme pouZili:

@) silonovii féliu a silonovi striZ ziskant priamo spod hubice, ktorti sme upravovali
temperovanim jednak vo vriacej vode (silonov1 féliu 3, 5, 10, 20, 40 a 360 minut a striz
ziskant priamo spod hubice 30, 60, 135 a 240 minut), jednak na vzduchu pri teplotach
80, 105, 140, 160 a 180 °C za konStantnej doby (180 mintt);

b ) silonovy vlasec, silonovy prany hodvab a hodvéb s monomérom, o ktorych priprave
sme hovorili v préci [2].

Krystalitu sme uréovali:

1. réntgenovou metédou,

2. volumetrickou metédou (na zaklade zmien Specifickych vah).

Definicia kryStalického podielu, ktord je zaloZend na vyskume réntgenovymi liémi
[3], je jednoznalné z hladiska experimentdlnych kritérii, ale neméZe uplne podévat
objektivny pohlad na Struktiru vysokomolekulovych latok. ZmensSovanim krystalitov
selektivna difrakeia réntgenovych luov postupne prechadza v diftizny rozptyl, takze
veIlmi malé oblasti dokonalého usporiadania sa budd vymykat definicii, i ked hustota ulo-
Zenia a kohézna energia medzi retazcami mé t ist hodnotu ako viésie krystality. Po-
mocou metédy Specifickych vah ziskame trochu odli$né hodnoty, pretoze Specifickt vahu
buda ovplyviiovat i stuptiovité prechody medzi usporiadanymi a neusporiadanymi
oblastami, ako aj kry$talické oblasti nepatrnych rozmerov, ktoré nezachytime réntge-
novou metoédou.

Pri vyhodnocovani krystality je preto vyhodnejSie robit vzdjomné porovnanie
vysledkov ziskanych rozliénymi metédami pouzitim relativnych hodnoét, ktoré vztahujeme
na uréitit vzorku volenu za zaklad.
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1. Stanovenie krystality rontgenovou metédow

a) Ciastoéne modifikovans Goppelova metéda.

b) Plne automatické rontgenova komorka.

Pri stanoveni stupiia kryStality rontgenovou metédou sme pouZili rovnaku tech-
niku merania, ako sme opisali v préei [2].

Cernanie réntgenového filmu je spdsobené:

1. koherentnym Ziarenim, ktoré difraktuju submikroskopické zlozky s trojrozmernym
usporiadanim,

2. koherentnym Ziarenim, difraktovanym amorfnym podielom.

- Okrem tohto skutoéne Ziadiiceho ¢ernania prispieva eSte k spojitému &ernaniu:

@) Ziarenie rozptylené vzduchom a na okrajoch clonky,

b) nekoherentné Ziarenie spésobené Comptonovym a tepelnym efektom,

¢) nemonochromatické Ziarenie, difraktované jednak krystalickymi, jednak amorfnymi
zlozkami,

@) nemonochromatické tvrdé Ziarenie, ktoré zneéistuje K, Ziarenie z medenej anddy.

Pri vyhodnocovani sa musi %iarenie @ a% d odéitat od spojitého ernania. Urobili sme
val &iste korekeiu na rozptyl Ziarenia na vzduchu, na okrajoch clonky a na nemonochro-
matické tvrdé Ziarenie. Ostatné korekcie sme povaZovali za také malé, Ze splyvaji
s chybami metodiky.

NajdoleZitejSim bodom pri uréeni stupiia kryStality je pokial moZno spravne
a pre vietky vzorky rovnako uskutoéiiované oddelenie plochy odpovedajice]j krystalickej
Sasti na mikrofotometrickej krivke. :

Pri praktickom stanoveni viedli sme hraniénu liniu, ktoréd oddeluje krystalické Casti
od amorfnych, cez prieseénilk, o ktorom sme hovorili v predchadzajtucej préaci [2]. Tym
bolo umoZnené podkladat hraniénu liniu &0 moZno rovnakym spdsobom pri vSetkych
skimanych vzorkéach (obr. 1).

—_— L

Obr. 1. Mikrofotometrickd krivka silonového materidlu.
1. plocha odpovedajuca kryStalickej éasti, 2. plocha odpovedajtica amorfnej €asti, 3. tvrdé
Ziarenie, 4. Ziarenie rozptylené vzduchom a na okrajoch clonky, §. krivka odpovedajtca
pomocnému preparatu (4g).

Pri vyhodnocovani stuplia kryStality vldkien musi byt zruSend orientécia, ¢&o
sa robi tym spésobom, Ze vldkna rozstrihdme na malé kusky mensie ne% 0,5 mm. Nastri-
hané malé kusky vldkien spojime 0,5 % roztokom arabskej gumy a presne odvéZené
mno#stvo (v nafom pripade 0.01 g) natlad¢ime do kovovej vzorkovniéky valcovitého tvaru
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o @ 3mm a vyske 1,57 mm. Takto upravené vzorky vysuSime, aby sa nezvySovala inten-
zita ¢ernania difizneho Ziarenia.

a) Ciastone modifikovans Goppelova metéda

Pre nae stanovenia sme pouZili modifikovani Goppelovu komérku [21], ktord je
umiestend na pohyblivom nosidi. Ako kalibragnu latky sme upotrebili vrstvy vyreduko-
vaného striebra (obr. 2).

Obr. 2. Roéntgenogram vldkna ziskany Obr. 3. Roéntgenogram kombindcie Cias-
pomocou Goppelovej komérky pri po- to¢ne modifikovanej Goppelovej komérky
uziti pomoeného preparitu vyredukova- s automatickou komérkou na uréenie
ného striebra. hodnoty linedrneho absorpéného koefici-

enta.

Ziskané vysledky stupha kryStality st zhrnuté v tab. 1.

b) Plne automaticka rontgenova komorka

Konstantné expozicie potrebné pre kvantitativne vyhodnocovanie vzoriek st pri plne
automatickej komérke zarudené dieléimi expoziciami jednotlivych vzoriek [22, 23].

Intenzitu mikrofotometrickej krivky udédvajacej korekeiu na rozptyl Ziarenia na vzdu-
chu a na okrajoch clonky treba korigovat faktorom e #¢ vzhladom na absorpeiu primér-
neho rontgenového Ziarenia prejdeného skumanymi vzorkami, ako vyplyva z Lambert—
Beerovho zékona. Pre tento ui¢el bolo potrebné stanovit linedrny absorpény koeficient
silonového materidlu. .

(iastolne modifikovand Goppelova metéda ndm umoZnila vhodnou kombindciou
s plne automatickou réntgenovou komérkou uréit hodnotu linedrneho absorpéného ko-
eficienta (obr. 3).

Princip stanovenia spodival v tom, Ze primérny zvizok réntgenového Ziarénia dopadal
bud priamo na Ag-preparét, alebo stiéasne prechédzal silonovymi vzorkami, ktoré mali
réznu hribku a rovnaka hustotu g = 1,275. KonStantné expoziéné podmienky boli za-
rudené pouiitim plne automatickej rontgenovej komoérky, takie po sfotometrovani
prisluSnych dvojpoli na réntgenovych snimkach mohli sme uréit linedrny absorpény
koeficient pomocou Lambert—Beerovho zédkona:

In(I sg)vzauch — In(Lag)vzorka = #d, (1)
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Tabulka 1

Goppelova metéda

Rontgen I Flotadne i
; |
Druh vzorky pomerné | l pomerné |
, % Kp hodnoty ! % Ky . hodnoty i
i i | |
silonové félia 20 min. i |
v H,0 pri 100 °C 46 1 52 | 1 i
silonové félia 360 min. . |
v H,O pri 100 °C 48 ! 1,043 53 1,02 |
silonové§ f6lia 180 min.
pri 180 °C 52 1,13 61 1,17
hodvéab prany:
1:3,73 40 1,43 55 1,31
nedizeny 28 1 42 1
hodvéab s monomérom:
1:2,96 31 1 34 1
1:3,73 34 | 1,1 38 1,12
!
Automatickd komorka ;
hodvab s monomérom: '
1:2,96 40 Pl 34 1 |
1:3,73 46 1,15 ‘38 1,12 |

kde d = hrubka vzorky.
Namerané priemerné hodnota u = 6,84 cm™.

Masovy absorpény koeficient u,, pre CH,;;ON vypoéitany z atémovych udajov je 6,350
[24]. Ak tito hodnotu nésobime prisluSnou hustotou. ziskame linedarny absorpény ko-
eficient (napriklad pre ¢ = 1,1275, y = 7,16 em™). Ako vidiet, medzi nameranou a vy-
poditanou hodnotou u je pomerne dobré zhoda.

PretoZe so zmenou kryStality meni sa aj hustota silonového materidlu, méZeme pri
kombinécii réntgenovej metédy s metédou stanovenia Specifickych véh vypoéitat
i chybu, ktorej sa dopustime, ak zachovame désledne konStantni hriibku prepardtu
pri snimkovani. Prakticky rozsah zmeny g je 1,1265—1,1632, 8o odpovedé zmene u od
7,153 do 7,386. Z rovnice (1) moZno potom vypoéitat chybu, ktoré je v pripade silonového
materiédlu ca 3 %. Technologickd stupnica zmeny p je vSak eS§te mensia, takZe prakticky
mo#no i tuto chybu zanedbat.

Stupen krystality pri rontgenometrickych meraniach sa uréil podla vztahu

K
Kp = "m‘— 100, (2)
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kde K, = 9% krystality
K = plocha prisltichajica krystalickym oblastiam,
A = plocha diftzneho &ernania, ktoré je v pripade éiastoéne modifikovanej Goppe-
lovej metédy korigovand na rozptyl Ziarenia vzduchom a na okrajoch clonky
a pri plne automatickej komdérke zahrnuje este dalsiu korekeciu na tvrdé ne-
monochromatické Ziarenie.
Jednotlivé plochy sa stanovili planimetricky. Hodnoty stupfia krystality ziskané na
plne automatickej komérke st uvedené v tab. 1.

2. Volumetrickd metéda

Princip stanovenia stupnia kryStality spodiva v sledovani $pecifického objemu, resp.
Specifickych véh za predpokladu, Ze zmena Specifického objemu je timerna zmene krys-
talickej Casti [28].

Specificky objem amorfnych oblasti stanovili I. Sandeman a K. Keller [14]
extrapoldciou zo zévislosti Specifického objemu a extinkcie infradervenej absorpénej
spektroskopie.

Pre polyamid 6 hodnota 1/V, sa uvddza 1,1 [14], pre 1/V, 1,212 [25] a 1,23 [26]. Pre
nase sledovanie sme pouZili hodnoty 1/V, = 1,1 a 1/V, = 1,212; 1/V sme stanovili
flotaénou metédou. .

Stupen krystality pomocou Specifickych véh sa vypodita:

1 1
d, d
K= %, 3)
dg  dp
kde K, = krystalicky podiel,
d, = Specifické véha tiplne amorfného polyméru,
d = Specifické vaha meranej vzorky,

d, = Specifickd véha uplne krystalického polyméru.
d, sa vypoéita z rozmerov elementérnej bunky, d méZeme stanovit.

Specifické vahy sledovanych vzoriek sme stanovili flotaénou metédou. Ako zakladnit
kvapalinu sme pouZili benzén chemicky &isty (Spec. véha 0,8796), do ktorého sme pri-
dévali tetrachlérmetan chemicky &isty (Spec. véaha 1,594).

Ak pre oblast Specifickych véah 1,1—1,212 je zavislost Specifickej véhy od objemu
pridavanej kvapaliny linedrna, vztah (3) méZeme upravit pre flotaéntt metédu:

K o G i,
A (K' + Vccu)
K+ G

4 — (v

K, = (4)

-Po dosadeni za d, = 1,1

d, = 1,212
K’ = 20 ml benzénu
Voo, = ml tetrachlérmeténu

K = 20.0,8796
@ = Vogy, v ml.1,594
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a po Giastoénom zjednoduseni ziskame vztah

_ (0,6 VC(_,‘],; - 5334)
Hp = (1,97 + 0,1785 Vcn) @

Veoy, odpoveds stanoveniu pri teplote 20 °C.

Hodnoty stuptia krystality ziskané zo vztahu (§) st zhodné s tdajmi v litera-
tare [27].
Dosiahnuté hodnoty st uvedené v tab. 2 aZ 6.

Tabulka 2

Kryé&talicky podiel v 9%,

Druh vzorky
netemp. | 80 °C 105°C | 140°C | 160°C | 180°C

silonové striz
ziskang spod hu-

bice 31 32 39 46 61 —
silonové félia 30 35 38 - 47 52 61 i
Tabulka 3

Krystalicky podiel v %

Druh vzorky
netemp. | 3’ |5’ |10’ (20" |30' |40’ |60’ | 135 l 240’ | 360’

silonov§ félia 30 48| 49| 51| 52 53 53
silonové striz
ziskans spod hubice 31 —| —| 51| 51|51|52!51] 52 | 53 53
|
Tabulka 4
i Krystalicky podiel v %
Druh vzorky !
ned[ien}'r 1:296 | 1:3,28 | 1:3,64 | 1:3,73
2 |
silonovy hodvab | l
prany 42 50 52 | 53 55
silonovy hodvéb ’
s monomérom 29 34 —_ ‘ — 38
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Tabulka 5
} Krystalicky podiel v %
Druh vzorky | i | i nedl- |
0 .9 (1. L : i .
1:28 ! 1:3,2 . 1:3,75 ! 1:4,0 | eny | dizeny
! o ] E | ’ -
I silonovy vlasec ! 54 i 52 | 52 | 52 | — —
i ! : |
gilonovy vlasec I ‘ ‘ | ! i
s monomérom i’ —- = ’ -— ’ — | 30 | 38
1 | i
Tabulka 6
i 5 Krystalicky podiel v %, i
! R
! Druh vzorky spod ‘ '
] po . prvé - . . .
. hubice valdeky | 1:1.7 j1:2.8 ;1:35 i
o T } T r
silonové striz ! i ! i
s monomérom | 310 2718 28 28 31,6 |
| 1
silonové striz ' | ‘
prang ’ — f — 40 41 45.8 !
I i |
Diskusia

Stupenn krystality rozliéného silonového materidlu, ktory bol upravovany
temperaciou a dizenim, pohybuje sa pri réntgenometrickom merani od 28 %,
do 52 9% a podla Specifickych vah urdenych flotaénou metédou od 28 9%,
do 61 9%,.

Na percentudlne vyjadrenie stupiia kryStality uvedenymi metédami
treba pozerat ako na priblizné hodnoty, pretoze nem4 nijaky vyznam hovorit
o uréeni krystality v absolitnych hodnotach, kedZe kaidd z tychto metéd
zévisi od definicie krystalického podielu. Pre vzajomné porovnanie vysledkov,
ktoré sme ziskali obidvoma uvedenymi metédami, urobili sme vyéislenie
v relativnych hodnotach. Stanovené hodnoty st porovnavané pre urdita
vzorku zvolenu za zaklad. V tab. 1 vidime, Ze je dost dobra zhoda v relativ-
nych hodnotich ziskanych obidvoma metédami. Jednotlivé nezrovnalosti
sti sposobené rozdielnou citlivostou a presnostou vyhodnocovania obidvoma
metédami.

Vyhoda kombindcie obidvoch metéd spoéiva v ich rozdielnych moZnostiach.
Krystalitu uréent pomocou §pecifickych vah mozno pri vietkych vzorkach po-
merne rychlo vyhodnotit, zatial do rontgenometrické meranie stuptia krysta-
lity umoziiuje len vzajomné porovnanie' vzoriek s kryStalovou monokli-
nickou Struktirou (toto obmedzenie sa vSak tyka modelovych vzoriek silo-
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nového materidlu spracovaného v hmote, pretoze vysledné produkty, ako
hodvab, striz alebo vlasec, maji po vydizeni monoklinickd modifikéciu).
Naproti tomu rontgenovd metéda umoziiuje sledovat zmeny kry$talovych
modifikacii hoci len kvalitativne. Ide predovietkym o prechodni smekticko-
hexagonalnu modifikdciu, o zmes smekticko-hexagondlnej a monoklinickej
modifikacie, o nestabilnt f-formu monoklinickej modifikdcie a o zmes a-formy
s f-formou a pod. Vzdjomné spojenie rontgenovej metédy s uréenim Specific-
kych vah dava teda ucelenej$i pohlad na Struktdru.

Obidva spésoby temperovania uvedené v experimentalnej ¢asti maju roz-
dielny vplyv na vysledny stupeii krystality Uprava vzoriek tempero-
vanim vo vode pri 100 °C predstavuje vlastne zmenu za pritomnosti napudéia-
vadla, ¢o i pri pomerne nizkej teplote (100 °C) umoziiuje rychlu premenu smek-
ticko-hexagondlnej modifikdcie na monoklinicki modifikdciu [1]. Dalsim
temperovanim nastédva zdokonalovanie krystalovej monoklinickej mriezky,
ako to vyplyva zo zostrenia difrakénych kruhov a zo zvySenia kryStalického
podielu na tkor amorfnych oblasti. Je zaujimavé, Ze uz po 40 min. tempero-
vania vo vode ziskame maximum kryStality, ktoré v pripade silonového
miaterialu sa pohybuje okolo 53 %. Dalsim predlZovanim doby temperovania
neprejavi sa pozorovatelny vplyv na vzrast krystalického podielu.

Naproti tomu temperovanim silonovych vzoriek pri 180 °C na vzduchu
rychlost premeny smekticko-hexagondlnej modifikdcie na monoklinicka je
pomalsia v porovnani s temperovanim vo vode, avS8ak maximum krystality
ziskame aZ ca 61 9. Tak isto dokonalost krystilovej mriezky je vysSsia,
ako to vyplyva z vidsej ostrosti difrakénych kruhov alebo z ich pomeru inten-
zit Cernania (020) -+ (220) ku (200). Vysvetlenie treba hladat v rozdielnej
akumuldcii energie pozdlZ linedrnych retazcovych molekil, ktora je pri 180 °C
omnoho vysSia a umoziiuje vidsie rotaéné a ¢iastoéne translaéné pohyby jed-
notlivych segmentov makromolekil. Oboje mé priaznivy vplyv na ich uspo-
riadanie v dokonalejiu trojrozmerni monoklinickd mriezku.

O vplyve dizenia na krystality nie st eSte tplne jednotné nézory. Na-
priklad W. Brenschede [29] na zédklade pokusov s polyuretdnom popiera
vplyv pretahovania na usporiadanie mriezky. Naproti tomu H. Bohringer
[30] zistil pri dizenom polyamide 6 zvysenie hustoty, zatial ¢o I. Sandeman
a A. Keller [14] zistili dvojaky vplyv diZenia na mnozstvo krystality. Pri
polyamide 6 krystalita s dizenim stipa, kym pri polyamide 610 sa zniZuje.
Skutoénost, Ze krystalita podobnych polyamidov je opaéne ovplyviiovana
dlzenim, ukazuje nézorne zloZitost orientaéného procesu, ktory za dne$nych
znalosti nemoze byt eSte jednoznaéne vysvetleny.

Skimali sme vplyv dlzenia na krystalitu silonového hodvdbu a vlasca
za, pritomnosti monoméru (10 9). Vlasec sme dizili podla teleskopického
efektu a hodvab na pomer 1 : 3,75. Pri porovnani obidvoch vysledkov vysvita,
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ze vzrast krystality je ca 10 9%. To znamend, 7e aj dizenie méze do uréitej
miery ovplyvnit dokonalost usporiadania (zvySenie krystalického podielu)
i ked omnoho v mensej miere nez uprava temperovanim.

Suhrn

V tejto Casti prace sme sa zapodievali stanovenim krystality silonovych
materialov, ktoré sme upravovali dizenim a temperovanim na vzduchu a vo
vode. Krystalitu sme vyhodnocovali réntgenovymi metédami:

a) modifikovanou Goppelovou metddou,

. b) automatickou komérkou
a stanovenim Specifickych vah.

Zistilo sa, Ze temperovanie vo vode alebo na vzduchu ma rozdielny vplyv
nielen na rychlost premeny Struktdrnych modifikacii, ale aj na vysledny stu-
pent krystality.

Silonové materialy temperované vo vode pri 100 °C dosiahli maximaélny
stupeni krystality 53 9, naproti tomu temperovanim pri 180 °C az 61 9.
Dizenim silonovych vlédkien vzrasta stupeii kry3tality ca o 10 %,.

Pre vzajomné porovnanie vysledkov ziskanych obidvoma metédami po-
uzili sme pomerné hodnoty, ktoré vztahujeme na uréitd vzorku zvolenu za
zaklad.

3AMETHA K HCCJEJOBAHNIO HEKOTOPLIX TERCTYPHLIX
I CTPYKTYPHBIX H3MEHEHHII CHJIOHOBBIX BOJIOKOH (IV)

B. T'VPT, M. AMBPIX, M. ABOPER
IccirenoBaTe IbCKHIL HCTHTYT XHMHUCCKRUX BOIOKOH B CBUTC
BrrBogst

B aroit wacTit paboTH TOBOPUTCA 00 OMPEICICHAN KPHCTAITMMHOCTH CHIOHOBEIX MaTepi-
aJ10B, KOTODLIE MBI IIPHIOTOBUIIH BEITSUKKOI I TeMIEPAPOBaHIeM Ha BO3Tyxe u B Bojie. Kpmc-
TaJIJIMYHOCTD MBI OIICHMBAIM PCHTI€HOBCKYMMI METOIaMu:

a) MoTu(QNIUMPOBAHHLIM MeTojioM lomme:st,

0) aBTOMATHYECKOIl KaMepoit
U ONpEfICIICHHeM Y/ICITLHRIX BCCOB.

Brizio o0Hapy®eHo, MTO TCMICPHPOBAHIE B BOjie WM 2Ke Ha Bos,xy\e AMeeT Pasit MYHOC
BJIMSIHMC HE TOJLKO Ha CKOPOCTL M3MEHCHMIT CTPYKTYPHBIX MOAMPHKAIMIT, HO M HA pPe3yIn-
TATHI CTEMCHU KPHCTALTHYHOCTH.

CHITOHOBHIC MaTepHaJIsl, TeMuepipoBaHHsie B Boge npu 100 °C gocTurii MakcMMaLHOI
cremeHn kpuctaanurocTH 53 %, Torna kax Temnepuposanmem npm 180 °C 610 MOMyUEHO
61 %,. BEITMKROIl CHIOHOBHIX BOJOKOH BO3PACTACT CTENEHL KPHCTAIUTHUHOCTH TPHO:I3II-
TeabHO Ha 10 9.

K B3auMHOMY CPABHEHHIO DPe3yJLTATOB, MOTYYEHHEIX O0EGMa MEeTOJaMM, Mbl IIPAMEHHIIIl
OTHOCHTE/LHBIE 3HAYCHU 10 OTHOIICHHIO K ONpe/le/IeHHOMY 06pa3iy, B3siTOMY 3a OCHOBAHIIC.

Iloctynuno B pegakiuio 15. 8. 1958 r.
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BEITRAG ZUR UNTERSUCHUNG EINIGER TEXTUR-
UND STRUKTURANDERUNGEN VON SILONFASERN (IV)

V. HURT, M. JAMBRICH, M. JAVOREK
Forschungsinstitut fiir Chemiefasern in Svit
Zusammenfassung

In diesem Teile ihrer Arbeit behandeln die Autoren die Bestimmung der Kristallinitit
von Silonmaterialien, welche durch Streckung und Temperierung an der Luft und im
Wasser behandelt wurden. Die Kristallinitit wurde mit Hilfe von Réntgenmethoden
ausgewertet, u. zw.: ¥ §

a) durch die modifizierte Goppel-Methode,

b) durch die automatische Kammer und durch die Bestimmung der spezifischen
Gewichte. )

Es wurde festgestellt, dass die Temperierung im Wasser oder an der Luft einen unter-
schiedlichen Einfluss nicht nur auf die Geschwindigkeit der Verinderungen der Struktur-
modifikationen ausiibt, sondern auch auf den resultierenden Kristallinitédtsgrad.

Silonmaterialien, die im Wasser bei 100 °C temperiert wurden, erreichten den maxi-
malen Kristallinitétsgrad 53 %, demgegeniiber erhielt man durch Temperierung bei
180 °C bis zu 61 9%. Durch Streckung von Silonfasern wuchs der Kristallinitdtsgrad
um ca. 10 9% an.

Zum gegenseitigen Vergleich der durch diese beiden Methoden erhaltenen Ergebnisse
beniitzten die Autoren Verhidltniswerte, welche zu einem bestimmten Muster, das als
Grundlage gewé#hlt wurde, bezogen wurden.

In die Redaktion eingelangt den 15. 8. 1958
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