Изучение фазовых превращений полимеров при помощи in-situ сочетания нанокалориметрии и синхротронной микро- и нанофокусной дифракции рентгеновских лучей
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Новый комплексный метод исследований, совмещающий нано- и микрофокусную рентгеновскую дифракцию и сверхбыструю калориметрию (рисунок 1, скорости нагрева/охлаждения - 103-105 °С/с), был применен для изучения процессов структурообразования в частично-кристаллических образцах типичного ароматического полиэфира, поли(триметилен терефталата) и для объяснения механизмов множественного плавления данного полимера [1-4]. 
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Рисунок 1. Схематическое представление установки, совмещающей нано- и микрофокусную рентгеновскую дифракцию и сверхбыструю калориметрию [1-4].

В ходе кратковременных отжигов образцов, закристаллизованных при различных температурах, были проведены исследования эволюции структуры образцов методами малоуглового рентгеновского рассеяния с использованием сфокусированного наноразмерного рентгеновского пучка. В частности, было показано, что при нагреве выше температуры кристаллизации хорошо ориентированные двухточечные дифрактограммы трансформируются в дифрактограммы типа «стрики», что свидетельствует о нарушении дальнего порядка в упаковке кристаллов поли(триметилен терефталата). Кроме того, при помощи методов широкоуглового и малоуглового рентгеновского рассеяния с использованием микроразмерного рентгеновского пучка были проведены исследования эволюции структуры образцов в ходе быстрых нагревов со скоростью до 10 000 °С/с.
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