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1. WSTEP

Dyfraktometria rentgenowska odgrywa duza role w poznaniu mi-
krosktruktury i zwiazanych z nia wiadciwoéci materiaiow. Badania
rentgenowskie, wespél z elektronomikroskopowymi (techniki komple=
mentarne wzgledem siebie), stanowia cenne, bezposrednie Zrédio in-
formacji o ciatach zawierajacych krystaliczne elementy budowy.

Badania drewna przy uzyciu dyfraktometrii rentgenowskiej maja
juz ponad 50-letnia historig. Ukazalo sig wiele publikacji z tego
zakresu, w tym réwniez polskich autoréw [4—7]. W pracach tych kon-
centrowano uwage na analizie orientacji .ziarn krystalicznych® ce=-
lulozy w drewnie.

W ostatnich latach zostaly podjete proby zastosowania metod
dyfraktometrii rentgenowskiej do badania struktur miedzyfazowych
w kompozytach drzewno-polimerowych, i rozmieszczenia polimeru syn-
tetycznego w sciankach komérkowych, ale préby te byly dotychczas
nieliczne [1,2,8].

Powyzsze wzgledy sktonily autoréw niniejszej pracy do podje-
cia badafi, ktérych celem byto: 1) okreslenie mikrostruktury drew-
na i otrzymanych zeri kompozytéw drewno-PMM (wyznaczenie odlegios-
ci miedzyplaszczyznowych oraz orientacji krystalitéw) oraz 2) wy-
kazanie ewentualnych zmian w mikrostrukturze drewna, zachodzacych

~‘w wyniku jego obrébki metakrylanem metylu.
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2. METODYKA BADAN
I OPIS PRZEPROWADZONYCH DOSWIADCZEN

Do doswiadczen uzyto drewna brzozy (Betula verrucosa Ehrh.) o
gestosci od 618 do 663 kg/m3. Probki macierzyste o wymiarach 20 x
20 x 300 mm wyrobione z bala rdzeniowego, przecieto w potowie ich
diugosci, otrzymujac w ten sposéb dwa zbiory prébek odpowiednio
bliZzniaczych wzgledem siebie, oznaczone symbolami: M oraz N, Pré-
bki nalezace do zbioru M poddano umiarkowanej obrébce metakryla-
nem metylu, inicjujac proces polimeryzacji monomeru w drewnie ter-
mochemicznie. Prébki nalezace do zbioru N (drewno naturalne) sta-
nowity ukiad odniesienia w badaniach dyfraktometrycznych.

Do badan rentgenowskich wybrano: a) ze zbioru M prébki dla
ktorych obciazenie polimerem wynosilo 0,30, 0,40 i 0,50 g/g, oraz
b) ze zbioru N prébki kontrolne - odpowiednio blizniacze wzgledem
probek wybranych ze zbioru M. Z wszystkich wybranych prébek wycie=-
to preparaty o wymiarach (10-15) x 3 x 0,5 mm z trzech przekrojoéw
anatomicznych. Ponadto wycieto preparat z pleksiglasu (PMM). Pre=-
paraty przeznaczone do badan umieszczone byty w specjalnej ramce
i przyklejone za pomoca wosku.

Pomiary dyfrakcji promieni rentgenowskich przeprowadzono przy
uzyciu aparatu MIKROMETA, wyposazonego w lampe z anoda miedziana.
Monochromatyczna wiazke promieniowania CuKu_(A = 0,15418 nm) otrzy-
mano stosujac filtr niklowy. Do uzyskania réwnolegtos$ci promieni
uzyto kolimatora o srednicy 0,5 mm. Rejestracje ugietego promie-
niowania wykonano metoda fotograficzna. Zastosowano technike pro-
mieni przechodzacych, tzn. preparat przyklejony do ramki umiesz-
czony by}t nieruchomo (uchwyt) w $rodku kamery, a btona fotografi-
czna (Geraert D10) za nim. Lampa rentgenowska zasilana przez tran-
sformator pracowata pod napieciem 40 kV i przy pradzie anodowym
30 mA.

Otrzymano dwa rodzaje dyfraktograméw: a) w komorze plaskiej,
w ktérej piaska biona fotograficzna umieszczona byla prostopadle
do kierunku wiazki pierwotnej, dla wszystkich przekrojéw proébek
drewna i kompozytu, b) w kamerze cylindrycznej, w ktérej bZona
przylegata do wewnetrznej pobocznicy walca, dla przekroju stycz-
nego (kierunek wiazki promieni prostopadly do przekroju stycznego,
tj. promieniowy). Srednica kamery cylindrycznej wynosiia 114,6 mm
(w przeliczeniach wynikéw pomiaréw wykonanych w jednostkach dtugo-
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$ci na bionie fotograficznej na wartosci katowe, jednemu mnilime-
trowi odpowiada 1°). W przypadku kamery cylindrycznej - odlegXosc
preparatu od dowolnego punktu na bionie wynosila 57,3 mm.

W doswiadczeniach wstepnych, w ktérych stosowano rézne czasy
przeswietlen (6,15, 30 i 45 minut) stwierdzono, ze dla otrzymania
klisz dobrze zaczernionych, wymagane jest nadwietlenie 30-minuto-
we. Taki tez czas ekspozycji prdobek zastosowano w niniejszych ba-
daniach. Po zakoficzeniu ekspozycji biony fotograficzne poddano
odpowiedniej obrébce fotochemicznej.

Fotometrowanie rentgenograméw przeprowadzono na mikrofotomet-
rze KIPP-MOLL z wbudowanym fotoogniwem selenowym i rejestratorem
EKnMAW. Wykresy uzyskane w wyniku fotometrowania wykorzystanoprzy
okreslaniu rozkladu intensywnosci ugietego promieniowania wzdiuz
drogi fotometrowania. Rentgenogramy wykonane w kamerze cylindrycz-
nej posituzyty do wyznaczenia katowych potozen maksiméw intensyw-
nosci (wyznaczenie kata Bragga). Polozenie to wyznaczono poprzez
pomiar odleglodci pomiedzy zarejestrowanymi na krzywej fotometry-
cznej liniami dyfrakcyjnymi, poioZonymi symetrycznie wzgledem niej-
sca przechodzenia wiazki pierwotnej.

3. ANALIZA WYNIKOW BADAN

Wyniki badan przedstawiono za pomoca rentgenogramow, wykresow
i tabel (z uwagi na oszczedno$é¢ miejsca, tylko czes$c¢ ich zamiesz-
czono w tym opracowaniu). Na rysunku 1, obok rentgenograméw dre-
wna brzozy i otrzymanego zeri kompozytu, zamieszczono rdowniez dyf-
raktogram PMM (struktura bezpostaciowa) oraz celulozy (wzglednie
wysoki stopien krystalicznosci) za$ w tabeli 3 - teoretyczne war-
tosci odlegloséci miedzyptaszczyznowych dhkl dla elementarnej ko=~
mérki celulozy.

Na pudstawie otrzymanych rentgenograméw mozna wnosic, ze za-
réwno w drewnie naturalnym, jak tez w drewnie zmodyfikowanym wy-
stepuje wyrdzniona orientacja micel. W wyniku nasycenia drewna po-
li (metakrylanem metylu) nastapilty pewne zmiany w teksturze dre-
wna, ale sa to zmiany stosunkowo niewielkie, i przy obciazeniu dre-
wna wynoszacym od 0,30 do 0,50 g- g nie zaleza od zawartosci po-
limeru w kompozycie (rys. 2). Wydaje sig to swiadczyé, Ze w niniej-
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Rys. 1. Rentgenogramy:_1la - kompozyt (OP = 50%), przekréj stycz-

ny, 1b - drewno naturalne (prébka blizniacza), przekrdj styczny,

1c - kompozyt (40%), przekréj styczny, 1d = drewno, przekrdéj sty-

czny, 2a - kompozyt (30%), przekréj promieniowy, 2b - drewno, prze-

kréj promieniowy, 3a - kompozyt, przekréj poprzeczny, 3b - drewno,
przekréj peprzeczny, 2/3d - PMM, 2/3c - celuloza
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Tabela 1

Maksymalna szerokos$¢ refleksu dla i (kamera cylindryczna),
wyrazone w stopniach (147 = 8,93 mm)

Kierunek Préb- Drewno Komozyt
padania ka natu- OP=50%
promieni ralne

Drew- Kompo- Drewno Kompo- Celu-
no na- zyt natura- zyt loza
iura- OP=40% 1lne OP=30%

ne

Promie=- A 3,9 4,7

niowy

B 3,4 3,0

400 4'9 3.9 3.9 3,9

2,8 3,0 3,4 3,6 2,6

Kierunek promieniowy znaczy

prostopadly do przekroju stycznego.

Tabela 2

Odlegioséci migedzyptaszczyznowe d w celulozie w drewnie natural=-
nym i zmodyfikowanym (PMM), wyznaczone przy uzyciu kamery
cylindrycznej

Kierunek Prébka DOrewno Kompozyt Drewno Kompozyt Drewno Kompozyt

padania natura- OP=50% natu- OP=40% natura-OP=30%
promieni lne ralne lne
X 3,89 3,92 3,89 3,92 3,86 3,90
Promie- 1
niowy
x2 5,46 5,61 5,46 5,65 5,48 5,65
X1 - odlegtosci pomigdzy refleksami B,
X., - odlegtos$ci pomiedzy refleksami A,

2



PRZBA OKRESLANIA MIKROSTRUKTURY DREWNA 195

6'0
a) T e
351 N X Kompozyt
30}
20 E -% o
(@)
Ty [N | R
ERIN N §
N N
L EIN
5 \ §§ \
0
6'0
b)
. -
30+ — R Kompozyt
25 g R
2l
20 —d E§ :%
N N N
15} N
4N T
10F N
\ N
5l \ \
‘I
N N

0

Rys. 2. Dyspersja katowa micel w drewnie naturalnym i w kompozy-
cie: a - refleks A, b - refleks B

cznych. NajwyraZniejsze luki wystgpuja w pltaszczyznie rownikowej .

Wystepujace na dyfraktogramach  Xuki interferencyjne biegnace

wzdtuz pierscienia Debye’a sa stosunkowo krétkie, przy czym ma-

ksymalne ich natgzenie wystgpuje zawsze W érodku i maleje ze wzro-
stem kata azymutalnego. Na tej podstawie mozna wnioskowac, ze naj-
wieksza liczba micel celulozy jest =zorientowana rownolegle do

przebiegu wioékien.

W celu uzyskania dokladniejszych informacji o orientacji mi-
cel w drewnie'oraz»w kompozycie - przeprowadzono fotometrowanieren-
tgenograméw. Otrzymane w ten sposoéb wyniki (rys.2-4 oraz tab. 1-
-3) upowazniaja do stwierdzenia, ze W wyniku wprowadzenia do dre-
wna PMM, nastepuje: 1) wzrost stopnia orientacji micel, 2) zwiegk-
szenie odleglosci migdzyplaszczyznowych dhkl wyznaczonych z rowna-
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Rys. 3. Rozklad intensywnosci promieniowania ugietego wzdiuz ZXuku
interferencyjnego 1inii:101 101 (refleks A), dla kompozytu (a)
oraz dla drewna naturalnego (b)

nia Bragga (n A= 2desin @). Owo zwiekszenie wartoséci d,,, wydaje
sig¢ $wiadczyé o wbudowywaniu sie PMM w komérki sieciowe, co moze
mieé miejsce badz przy systematycznym wbudowywaniu sig@ czasteczek
PMM w komérki (rozsunigcie czasteczek celulozy wewnatrz krystali-
téw), badz przy statystycznym (przypadkowym) wbudowywaniu sig po-
limeru w niektére komérki (swego rodzaju defekt sieciowy). Fakt,
iz rézna zawarto$¢ PMM w drewnie (powyzej _progowej" wartosc. re-
tencji polimeru w d4ciankach komérkowych) nie ma istotnego wpiywu

na mikrostrukture kompozytu, wydaje si¢ przemawiaé¢ na korzyéé dru-
giej wersji.
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Rys. 4. Rozklad intensywnosci promieniowania ugigtego wzdiuz zuku
interferencyjnego linii 002 (refleks B) dla kompozytu (a)oraz dla

drewna (b)

4, WNIOSKI

1. W wyniku wprowadzenia do drewna brzozy poli/metakrylanu me-
tylu nastepuje wzrost stopnia orientacji micel celulozy oraz zwig-
ksza sie wartoéé odlegtoséci miedzyplaszczyznowych.

2. Réznice w mikrostrukturze kompozytu drewno-PMM i mikrostru-
kturze naturalnego drewna brzozy. sa stosunkowo niewielkie i przy
obciazeniu drewna polimerem wynoszacym 0,30-0,50 g-g"1 (prawdopo-
dobnie powyzej .progowej" wartodci retencji polimeru w $ciankach
komérkowych) w zasadzie nie zaleza od zawartosci polimeru w kom-

pozycie.



