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{54) Vlakno tvoiené krystalem linedrniho polyethylenu
nebo polypropylenu, zpiisob jeho p¥ipravy a zafizeni pro

provéddéni tohoto zpiisobu

1

Vynélez se tykd vldkna tvofeného krysta-
lem linedrnfho polyethylenu nebo polypro-
pylenu, zplsobu jeho pf¥ipravy, pfi kterém
“se nechéd oc¢kovaci krystal rfist v podélném
sméru v tekoucim roztoku a rostouci poly-
merni vidkno se odtahuje z roztoku poly-
meru primérnou rychlosti rovnajici se rych-
losti riistu a zafizeni pro provadéni tohoto
zpisobu.

V publikaci A. Zwijnenburga a A. ]. Pen-
ningse v Colloid and Polymer Sci. 253, 425
aZ 461 (1975) je popsdna tvorba vldknitych -
polyethylenovych krystalft z roztoku v Poi-
seuille-ho toku. Na piivodnim konci kapi-
léry, kterou tefe podchlazeny roztok poly-
tehylenu v xylenu se suspenduje polyethy-
lenovy oCkovaci krystal. KdyZ se tento po-
délné rostouci krystal naviji na civku rych-
losti, kterd je stejnd jako rychlost ristu,
miiZe se ziskat kontinu&ini vldknity krystal.
Tato technika se podobd technice, kterou
popsal Czochrakschi v Z. Phys. Chem. 92,
219 (1918) pro riist monokrystald kovii a
anorganickych latek s tim rozdilem, Ze ros-
touci polymerni krystal se tvof¥i z roztoku,
ktery je podroben Poiseuilleho toku. Pred-
pokladalo se, Ze rychlost riistu je omezena
mnoZstvim polymerniho roztoku, které pro-
teCe pod€l ofkovaciho krystalu.

Actkoli méd takto ziskané vldkno velmi
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dobré mechanické vlastnosti, podélné rych-
lost riistu je p¥iliS mald, neZ aby mohl tento
zplisob nabyt primyslového v§znamu,

Ukolem tohoto vynélezu je proto vyvinout
postup charakterizovany v tdvodnim odstav-
ci popisu, pfi kterém by se dosihlo podstat-
né vyssi rychlosti rlstu krystald. Vynélez
je rovnéZ zaméfen na ziskdni polymernich
vldken s obzvla3t& dobrymi mechanickymi
vlastnostmi. DalS§i problémy, které vynélez
Fe8i, jsou zFejmé z nésledujiciio popisu a
prikladd.

Pfedmétem vynédlezu je zpfisob piipravy
vldkna tvoreného krystalem linedrniho po-
lyethylenu nebo polypropylenu, pfi kterém

. se nechd ofkovaci krystal rist v podélném

sméru v tekoucim xylenovém roztoku Kkrys-
talovatelného linedrniho polyethylenu nebo
polypropylenu, pfifemZ rostouci polymerni,
vlédkno se odtahuje z roztoku polymeru pri-
mé&rnou rychlosti rovnajici se rychlosti ris-
tu vyznaceny tim, Ze se podélny rist déje.
ve styku s povrchem, ktery se pohybuje ve
sméru ristu krystalu, priCemZ délka styku
mezi vldknitym krystalem a timto povrchem
je alespoﬁ 15 .cm, pocitdno od konce vlidkna
na ném# probihé rast.

Pfedmétem vynélezu je téZ vlakno vyro-
bené timto zplsobem a dédle popsané zafize-
ni pro provadéni tohoto zpisobu.



‘198244

S vyhodou nenf pouZity pohybujici se po-
vith dokonale hladky. K ristu sice doché4zi
i tehdy, kdyZ je délka styku.men3i neZ 15
cuntimetr®i, takovd mensi délka vSak nema
prakticky vyznam, pon&vad? se dosdhne ni¥-
§i rychlosti rlstu a ziskand vldkna maji
horsi mechanické vlastnosti.

Podle jedné alternativy zalo¥ené na shora
uvedeném principu probihd podélny rdst v
Couetteové toku, pri¢emZ vldknity krystal
. Je ve styku s rotorem vytvaFejicim tento tok
po délce alespoii 15 cm.

Takovy tok se vytvari v rotaénd symetrické
nédob&, ve které se ot4¢i rotor. V prostoru
mezi vnitfn{ sténou nddoby a vn&jsi st&nou
roioru je obsaZen roztok Krystalovatelného
polymeru, ktery je za b&hu rotoru podroben
toku,

Ve shora uvedené publikaci v Colloid and
Polymer Sci. 253, 460 (1975) je navrhovéno
pouZiti krystalizatni nédoby Coueteova ty-
pu. Tento ndvrh je zaloZen na nézoru, ¥e
krystalizatni doba je omezena mnoZstvim
polymernfho roztoku v nédob& Nyni se
s pFekvapenim zjistilo, %e styk podéln& ros-
touciho krystalu s pohybujicim se, pfednost-
né nikoli hladkym povrchem mé v&tsi di-
leZitost, neZ makroskopickd charakteristika
toku.

Vytvofeny krystal leZi na vn#j§i st&né& ro-
toru a naviji se na ni b8hem d&4sti otacky,
celé otddky nebo i b&hem n&kolika ot&&ek.
Pi styku v prib&hu vice otdfek miZe byt
nutné pouZivat rotoru takového tvaru, aby
se ndviny vzfjemné nedotykaly. Toho se
miiZe dosdhnout u konického rotoru nebo
tak, Ze se tekouci sloZka vede podél povrchu
rotoru- vertikdln&. Je v8ak tfeba dodat, Ze
zafizeni pro provddéni tohoto postupu neni
omezeno na shora uvedend FeSenl.

Jak jiZ bylo uvedeno neni pohybliv§ po-

vrch pfednostng dokonale hladky. Zjistilo -

se, Ze podélny rist je v&t$i, kdyZ je povrch
mirng hruby. Toho se mlZe dosdhnout na-
pfiklad opiskovdnim povrchu rotoru. Rovnd¥
se zjistilo, Ze podélny rfist se mfiZe podstatnd
ZvEtSit tim, Ze st&na, kterd je ve styku s ne-
poldrnim krystalem, je sama rovn&Z nepo-
lérni. Toho se miZe dcsdhnot napi¥iklad tak,
7e se sklen&ny rotor podrobi Géinkdm me-
thylchlorsilanu.

Rychlost odtahovani rostouciho vidkna z
roztoku, dfle oznaovand jako rychlost na-
visnl, mi byt v primdru stejnd jako rych-
lost rlistu, aby rostouci kraj vidkna ziistdval
p#ibliZn& ve stdlé poloze. Rychlost navijent
s¢ miZe mé&nit v uréitych mezich zavislych
na ostatnich podminkdch a snadno se uréi
experimentdlnd. Se zvySovédni rychlosti na-
viieni se vldkno ztenduje. Horni hranice
rychlosti navijeni je urfena bud tim, Ze
v.dkno je tak tenké, Ze se trh4d, nebo tim,
Ze se odtahuje rostouci konec vldkna. Se
sniZovdnim rychlosti navijeni se vldkno
ztluStuje. Dolni hranice rychlosti navijeni
je urena pohybem. rostouciho konce nebo

4

zvétsenim délky &4sti vldkna, které lef po-
dél pohybujictho se povrchu, ‘

Existuje uré¢ity optimélni vztah mezi rych-
losti podélného riistu krystalli, koncentraci
polymerniho roztoku, rychlosti - navijeni
vidkna a rychlosti toku roztoku, kterd je
dédna obvodovou rychlosti rotoru. Pro ka¥-
dou dancu koncentraci se miZe optim4lni
cbvodovd rychlost urdit velmi jednoduchym
zplsobem experimentdln& a pak ji lze udr-
Zovat na stanovené hodnotd. Zjistilo se, %e
za optimélnich podminek je délka névinu
krystala na rotoru vZdy vtsi ne¥ 15 cm.

Délka 15 cm predstavuje minimalnf délku
pro praktické aplikace. Délka styku z4visi
na dvou faktorech a to na rychlosti pohy-
bujicitho se povrchu (rychlosti rotoru, tj.
obvodové rychlosti rotoru) a na rychlosti
riistu, coZ je rovn&Z rychlost, kterou se vlak-
nity krystal odtahuje z roztoku. Rychlost
pohybu povrchu, se kterym je _rostouci
krystal ve styku, napiiklad obvodovad rych-
lost rotoru musi byt v urditém vztahu k
rychlosti navijeni. Obecn® mé byt rychlost
rotoru alespori dvakrat vy3Si, ne¥ je rych-
lost ristu nebo rychlost navijeni. Nevhodng
vysokd rychlost rotoru miaZe byt nevyhodné,
ponévadZ miZe snadno zpiisobit pFetr¥eni
vlédkna. I kdyZ se mlZe pouZit vys$sich rych-
losti, obecn& nemé byt rychlost rotoru véts,
neZ je padeséatindsobek rychlosti ristu nebo
rychlosti navijeni, p¥ednostn& v&t3i neZ je
dvacetip&tindsobek a vyhodn& vit¥i ne¥ de-
setindsobek této rychlosti.

Jako xylenového rozpoust&dla. se s vyho-
dou pouZivd p-xylenu. Dobie se hodi roztok
o koncentraci 0,5 %. MaZe se pouZit rozto-
kd s niZ3i nebo vys3{ koncentraci, Z prak-
tickgch dvodit se pouZivd roztokd, které
maji kencentraci alespoii 0,05 0. Viskozita
roztokd stoupé s koncentraci. Z praktickych
diivodl je proto vhodné se vyhnout poufZiti
piili§ vysokych koncentraci. Na druhé strané
se viak za pouZitl vy38i koncentrace ziskaji
tlustdi vldkna. Viskozita polymerniho roz-
toku nezdvisi pouze na koncentraci, nybr¥
i na molekulové hmotnosti polymeru a na
teplotd. Pro odbornika je vdak snadné vza-
jemn& vyvaZit viechny tyto parametry tak,
aby se postup mohl provadét za pouZiti roz-
tokdi, se kterymi lze snadno manipulovat.
Pfednostn& je roztok stabilizovdn antioxi-
dantem, :

Je samozrejmé, Ze roztok, ze kterého vidk-
nité krystaly rostou, mus{ mit takovou tep-
lotu, aby k riistu skutetn& dochézelo. Z krys-
talizace monomernich l4tek, nap¥ikla solf
ve vodg, atd., je znfmo, Ze existuje teplota,
nad kterou se ofkovac{ krystal rozpou$ti v
roztoku a pod kterou roste. U polymernich
krystald neni véc tak jednoduch4. U roz-
tokll polyethylenu o vysoké hustot§ v p-xy-
lenu ¢&ini teplota termodynamické rovno-
vahy, nad kterou se ideélnf krystal rozpoustf
a pod kterou roste, 118,6 °C. Zjistilo se v3ak,
Ze k ristu mhZe dochézet i p¥i teplot¥ nad
118,6 °C. Predpoklddd se, ¥e pohybem rotoru
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a jim vyvolanym tokem roztoku se polymer-
nf molekuly natahuji, takZe volnd energie
molekul stoupd a k ristu dochédzi i p¥i tep-
loté nad hodnotu termodynamické rovnova-
hy. Nejvhodngj§i teplota roztoku, ze kterého
se provadi rdst krystald, se mlZe snadno
urdit experimentalnég.

Vi4knité polymerni krystaly podle vyné-
lezu se mohou pf¥ipravit v zaFizeni schema-
ticky znazorn&ném na obr. 1 a podrobné
popsaném v prikladé 1. Zpilsob podle vy-
nélezu vSak neni omezen na pouZiti takové-
ho za¥izeni, MiZe se pouZit jakéhokoli za-
Fizeni, ve kterém ofCkovaci krystal roste
v podélném sméru na pohybujicim se po-
vrchu a ve kterém je vldknity polymerni
Krystal ve styku s pohybujicim se povrchem
v délce alespoii- 15 cm. Je-li pohybujicim ‘se
povrchem povrch rotoru, méZe byt osa ro-
toru horizontdlni, misto vertikédlni. Rotor
" mi¥e byt pak umistdn v urditém #labu
ktery mé& ve vrchni Sdsti otvor, kterym se
vldkno odtahuje. KdyZ m4 tvar 5t&rbiny ma-
Ze se z roztoku souCasné adtahovat série
vldken s velmi malymi vzdalenostmi mez1
sebou.

Vldkna, kterd lze ziskat shora uvedenym
zplsobem, maji obzvl4§t& dobré mechanickeé
vlastnosti. Zejména' jejich pevnost v tahu se
velmi vyrazné li3i od pevnosti odpovidajici
plastické hmoty. Tak napfiklad polyethylen
se miiZe zpracovat na vldkna o hmotnosti
10 x 10715 g¥ 120 x 1015 mg/cm, pevnosti v
tahu nad 1000 MPa, mcdulu pruZnosti nad
22 x 105 MPa a taZnosti mén& neZ 25 %.
Sklen&né vldkna maji modul pruZnosti mezi
70 aZ 80 x 105 MPa, ale jejich pevnost v ta-
hu je pouze 20 aZ 100 MPa.

Vldkna podle vynalezu mohou nahradit
sklenénd vldkna tam, kde by mohla hyt
dileZitym faktorem nizké specifickd hmot-
nost (ménd neZ 1,0 g/cm3) ve srovndni se
specifickou hmotnosti skla {asi 2,45 g/cm3).

Nasledujici p¥iklady jsou sice omezeny na

pouZiti linedrniho polyolefinu, jako Krysta- .

lovatelného polymeru, vyndlez se vSak v
Zadném sméru na toto pouZiti neomezuje
a zahrnuje pouZiti vS8ech krystalovatelnych
polymerli, pokud podminky tvorby vldken
jsou prizpisobeny druhu pouZitého polyme-
ru.

P¥iklad 1

Linedrni polyethylen se r‘ozpusti vV p-Xy-
~ lenu za vzniku 0,5.9% roztoku. PouZity poly-

ethylen {obch. oznafeni Hostalen GUR} mé

tyto vlastnosti:

vniténi viskozita v dekalinu p¥i 135 °C:
15 dl/g .

Ciselna stredni molekul_o_vvé hmotnost sta-
novend osmometricky Mn = 10 x 104

hmotnostni stfedni molekulovd hmotnost
stanovend rozptylem svétla v g-chlornaf-

talenu pri 135°C Mw = 1,5 x 108

Roztoky polyethylenu se stabilizuji 0,5 %
antioxidantu (obch. oznaleni Ionol DBPC,
ditercidlni butyl p-kresol) a v3schy pokusy
se provadgii pod ¢istym dusikem. Jako ocko-
vacich krystald se pouZivd vidknitych poly-
ethylenovych krystali, které byly ziskdny
z 0,1 0 p-xylenového roztoku shora uvede-
ného polymeru Vldkna mela délku 40 mm
a prifez 0,25 x 0,10 mm.

Jako zaf¥izeni se pro provadéni pokusu
pouZije zafizeni zndzorn&ného na obr. 1.
Toto zafizeni sestdva z vélcovité nddoby 1
uzaviené ve vrchni ¢4sti zdtkou 2. Rotor 3
usazeny v teflonovych loZiscich 4 a 5 je
pohénén h¥ideli 6. K vnéj$imu plasti nddoby
1 je vice nebo méné tangencialn® pFipojena
tenké teflonova trubitka 7, kterd je propo-
jena s vnitfkem nddoby 1. Vidknit§y ocko-
vacl krystal lze zavést otvorem 8. Vné&jsi
primér rotoru je 114 mm, vniténi prdmér
nadoby je 135 mm. Vldkno 9 se naviji na
civku 10. Prostor 11 je vypln&n roztokem
polymeru, ktery lze pFivddé&t pF¥ivodem 12,
Trubitka 7 je napln&na rozpoustédlem, které
z vnéjSku odfistuje vldkno od ulp&lého rozto-
ku. Zafizeni je ponofeno v termostatu a u-
drZovéno pifi konstantni teploté i’ 0,01°C.

A. Nejprve se provedou dva srovnévam
priklady:

1} Pokus, pfi kterém je ve styku s roto-
rem pouze konec rostouciho krystalu a

2) pokus, pfi kterém je ve styku s roto-
rem 20 cm rostouciho krystalu.

PFi pokusu 1) je v 0,5 % polyethylenovém
roztoku podélny rist (rychlost navijeni) p¥i
103°C a rychlosti rotoru 20 ot/min pouze
0,8 cm/min.

Pii pokusu 2) je za stejnych podminek
rist (rychlost navijeni) 20 cm/min, pfi pou-
ze 2 otdCkach rotoru za mlnutu

B. Za stejnych podminek, jako p¥i pokusu
A 2] se pri otaCkéch rotoru 0,8 aZ 4 ot/min
méni rychlost rastu pfi 103°C v rozmezi
8 cm/min aZ 31 cm/min. Hmotnost vidkna
lze tak zvysit z 27 x 105 mg/cm na 118 x
x 105 mg/cm.

C. Vliv charakteru povrchu, se kterym se
podélné rostouci krystal uvadi do styku, je .
zfejmy z nésledujici tabulky. Pokusy jsou
kondny pii 2 ot/min, teploté 103 °C a délce

styku rostouciho krystalu s rotorem 20 cm.
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Tabulka

Hmotnost vidkna Rychlost riistu

Charakter povrchu rotoru

mg/cm (rychlost navijeni)
cm/min
15 31 hladky (teflonovy)
40 20 opiskované sklo
59 , 31

Na rozdil od ofekdvaného, pevnost v ta-
hu vldken stoupd s rychlostl navijeni, Tak
napfiklad u vidken vyrobenych z 0,5 % roz-
toku polyethylenu v xylenu je pevnost v ta-
hu p¥i 110 °C:

© 2000 MPa v p¥ipadé& rychlostl navijent
20 cm/min -a

3000 MPa v pifpadd rychlosti navijeni
80 cm/min,

P¥iklad 2

Zplsobem popsanym v p¥iklads 1 se z1 %
roztoku Hostalenu GUR v p-xylenu pii 110
stupnich Celsia vyrobi vldkna za poufZitf
razngych rychlosti navijenf a rdznych obvo-
dovych rychlosti rotoru. Vysledky jsou vy-
neseny na obr. 2. Vysledky ukazuji, Ze kdy%
se zvySi rychlost rotoru, jsou vldkna tlustsi.
AvSak se zvySovdnim rychlosti se. rovn&Z
zvySuje tfeni vldkna na rotoru a pies vétsi
tlou$tku a tedy vy8§i pevnost dochdzi obecnég
pfi zvySeni rychlosti rotoru k ¢&ast&j¥imu
pFetrZeni vldkna v uréitém okamZiku. P¥i
urgité rychlosti rotoru je moZné za jinak
stejnych podminek pouZivat riizné rychlosti
navijeni, aniZ by bylo vldkno odtahovédno
z roztoku nebo navijeno na rotor ve vé&t§i
délce.

silanizované opiskované sklo

Priklad 3

Zplisobem popsanym v piikladé 1 se vy-
robi vldkna z 1 % roztoku Hostalenu GUR
v p-xylenu pFi 110°C v zafizeni zn&zorns-
ném na obr, 1 obsahujicim rotor o obvodu
36 cm a v zaFizeni stejného typu obsahuji-
cim rotor o obvodu 56 cm za pouZiti riz-
nych pomé&rli obvodové rychlosti rotoru a
rychlosti navijeni. Vysledky jsou znédzorn&né
na. chr. 3, Pfi stejném poméru rychlosti se
v zafizeni s v&t3im rotorem ziskaji tlust3i
vldkna.

Priklad 4

Zplsobem popsanym v pifkladé 1 se vy-
robi vldkna z 1,5 % roztoku polypropylenu
s hodnotou m. i. 1,0 v p-xylenu. Modul pruZ-
nosti ziskangch vldken je 4000 MPa a pevnost
v tahu je 500 MPa. .

Priklad 5

Zplisobem popsanym v prikladg 1 se vy-
robi{ vldkna 1- % roztoku Hosstalenu GUR
v p-xylenu p¥i 119,5 °C. Modul pruZnoti je
10,2 x 104 MPa, pevost v tahu 2950 MPa a
taZnost pouze 3,6 %.

PREDMET VYNALEZU

1. Vlidkno tvofené krystalem linedrniho
polyethylenu nebo polypropylenu p¥ipravené
tak, Ze se nechd ockovaci krystal riist v po-
délném sméru v tekoucim xylenovém rozto-
ku Kkrystalovatelného linedrniho polyethyle-

nu nebo polypropylenu, pii¢emZ rostouci-

polymerni vldkno se odtahuje z roztoku po-
lymeru prdmérnou rychlosti rovnajici se
rychlosti rlstu, vyznadené tim, Ze se podélny
riist d&je ve styku s povrchem, ktery se po-
hybuje ve sméru rlstu krystalu, pfifemZ dél-
ka styku mezi vldknitym krystalem a timto
povrchem je alespoii 15 cm, poditdno od
konce vldkna, na némZ prob1hé rist.

2. Vidkno tvoFené Kkrystalem hneérniho
polyethylenu podle bodu 1, vyznadené tim,
Ze md hmotnost 10 X 10-5 az 120 X 1075
mg/cm, mez pevnosti v tahu nad 1000 MPa,
modul pruZnosti nad 22 x 105MPa a taZnost
mén& neZ 25 %.

3. Zpisob piipravy vldkna tvoreného k1 ys-
talem linedrniho polyethylenu nebo polo-
propylenu podle bodu 1, pii kterém se neché
ofkovaci krystal rlist v podélném sméru v

tekoucim xylenovém roztoku krystalovatel-
ného linedrniho polyethylenu nebo polypro-
pylenu, pfifemZ rostouci polymerni vlakno
se odtahuje z roztoku polymeru primérnou
rychlosti rovnajici se rychlosti riistu, vyzna-
deny tim, Ze se podélny rist déje ve styku
s povrchem, ktery se pohybuje ve sméru ris-
tu krystalu, pFi¢emZ délka styku mezi vlak-
nitym krystalem a timto povrchem je ales-
poii 15 cm, poc¢itdno od konce vidkna, na
némZ probihd rast.

4, Zptsob podle bodu 3 vyznaleny tim,
Ze pohybujici- se povrch, na n&m#¥ dochézl
k rtstu polymerniho vldkna, neni dokonale
hladky. .

5. Zpisob podle bodu 3 aZ 4 vyznateny
tim, e k podélnému riistu dochézi v Couet-
teové toku, pridemZ délka styku vldknitého
krystalu a rotoru, vytvdrejiciho tento "tok,
je alespoti 15 cm.

6. Zpusob podle bodu 5 vyznadeny tim,
Ze pohybujici se pevrch je opiskovén.

7. Zplsob podle bodl 3 aZ 6 vyznaceny
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tim, Ze pohybujici se povrch, na n&dmZ krys-
tal roste, je nepolarni.

. 8. Zplisob podle bodu 7 vyznafeny tim,
Ze pohybujici se povrch je silanizovéan.

9. Zatizeni pro provadé&ni zptisobu podie
bodd. 3 aZ 8 vyziaCené tim, Ze sestava z u-
zaviené nadoby (1), ve které je usazen ro-
tor (3) a v blizkosti dna nddoby (1) je pro-
ti rotoru (3) upravena tenka trubka (7)
nasmérovand vzhiiru pribliZzng tangenciains,

18

kterd je propojena s vnitfkem nédoby (1].

10. Zarizeni podle bodu 9, vyznadené tim,
Ze povrch rotoru (3]} je hruby.

11. Zatizeni podle bodu 10 vyznacené tim,
Ze rotor (3) je opiskovéan.

12. ZaFizeni podle bodu 9 aZ 11 vyznacdené
tim, Ze povrch rotoru je nepoldrni.

13. ZaFizeni podle bodu 12 vyznacené tim,
Ze povrch rotoru (3) je silanizovén.

3 listy vykresfi

severografia, n. p.,

zavod 7, Most
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