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1. Bevezetés

A miszaki életben felhasznalt szerkezeti anyagok kd&zimianyagok egyre
fontosabb szerepet téltenek be. Aianyagokat az egyre szerteagazébb felhasznéalas
jellemzi. Sok terlleten kiszoritidk a hagyomanyosyagokat, mint a fémeket,
keramiakat, vagy a természetes polimereket.

A polimerek valasztékanak noévekedése és a felhéssinteriletek szélesedése

egyre inkabb megkdveteli a kulon@rdpusu anyagok j6 tulajdonsagainak 6tvozését.
Ennek egyik sokszor alkalmazott modja kulonbéeverékek, kompozitok ééllitadsa.
A kompozitok két vagy tobb makroszkopikus 6sszébéV allnak, a céltulajdonsaguk
maximumon vagy minimumon megy at. Ez fontos leheim&nyagok specialis
terileten valé felhasznalasanak szempontjabol, ahkls témeg mellett a nagyobb
szilardsagot is megkdovetelik.

Az Ujszefi kompozitok ebéllitasat egyre jobban kezdi befolyasolni diszaki,
tudomanyos élet masik nagy Utemben d@jl agazata a nanotechnologia. E két
tudomany talalkozasabol és kozds eredmeéngiikbyan anyagok készithék, melyek
az élet szamos teriletén meghatarozoak és néllatiétidének lesznek.

Kutatbmunkdm soran szén nanécstartalmd polimer nanokompozitokal
foglalkoztam. Uj tipust IDMX o6mledék keuerberendezéssel allitottam dela
kulonboz Osszetétdl nanokompozitokat. A kevérberendezés kilonlegessége, hogy
allo és forgd kevdielemeket is tartalmaz, és a geometriai elrendelf&egiti mind a
diszperziv, mind a disztributiv keverést. Dolgomab@n bemutatom a kewer
berendezés hatékonysagat és vizsgalom az elkésmdebkompozitok szerkezeti,
mechanikai, termikus, égtistegi, folyasi és elektromos veéképesséqi

tulajdonsagait.



2. Tudomanyos eézmények, irodalmi attekintés

2.1. Keverés tmledék allapotban

A miianyagok feldolgozasa, alkalmazasa soran egyre bagiygyelmet forditanak
a kulonbo? keverékekre, mert ezekkel a legkulondiilz tulajdonségokat lehet elérni.
Ezek az anyagok szerkezetiikben inhomogén, tobbdfdendszerek.

A keverési folyamat az utdbbi évtizedben egyre whdpy szerepet kap a
mianyagok Ujrafeldolgozasa soran is. Ennek egyik oagpntos alkalmazasi tertlete
a kilonb6s gyartasi hulladékok daralékdnak visszadolgozésaelva feldolgozasi
folyamatban az anyagban talalhatd stabilizatorokeédolgozast segit segédanyagok
(kulénboz csusztatok) mennyisége csOkkenhet, sok esetbénpEkasat is meg kell
oldani. Ha a visszakeverés nem egyenletes, akkowégtermék inhomogén,
hasznalhatatlan lesz. A termék makroszkopikus ha@nibgsat csak megfetel
intenzitdsu keveréssel lehet elérni. Ennek medfetela keverési folyamat egyike a
legfontosabb riianyag-feldolgozo riveletnek.

A keverés két alapvétmechanizmussal torténik:
diszperziv keverés: oOsszetartd komponensek méidtentesével 0Osszekapcsolt
intenziv keverés (1. abra).
disztributiv keverés: a komponensek méretcsokkeméseem jard eloszlatd, extenziv
keverés (1. abra).

Ezek megvaldsitdsara szamos berendezést fejledetieitt melyek akar mindkét
feladatot is teljesiteni tudjak.
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1. bra. A diszperziv és a disztributiv keverés elv

Hatékony keverést a polimerek 0©Omledék allapotabaghetl elvégezni.
Altalanossagban a keverés hatékonysagat az alkatmézsziltség és deformacios




mezk hatarozzak meg [1]. A részecskék kdzott hatd kaisdenergiat az alkalmazott
feszlltségmex (erd) gyozi le, azaz csdkken a részecske méretedés tarabszama. A
komponensek egymasba valo eloszlatasat az alkatindeformacios mex hatarozza
meg [2]. A kilénbo# keveb berendezésekben arra torekednek, hogy a konstsikci
megoldas biztositsa a megfélelagysagu éitér és deformaciés méxkialakulasat.

A polimerek és adalékaik homogén elkeveréséhezéképly (plasztikus) allapotba
kell hozni az anyagot. Az 0mledék ketieberendezéseknek két alaptipusa van:
szakaszos és folytonosikodési.

A szakaszos fkodédi, dmledék keveér berendezések a gumiipadkoraban
alakultak ki, de ma is nélkilézhetetlenek pl. a tabmoncs-gyartasban. Példaul a
Banbury tipusu bets keve alapvet kevet gépeleme az egymassal szembe forgo,
futhet-hithet, csonkitott palastu hengerpar, amelithet-hiathe, fekvé 8-as
keresztmetszéthazban forog [3].

A polimer dmledékek keverésének kordzefolyamatos miveleti megoldasa az
extruzié alapelvét hasznositja. Az extruder csigit az d6mledék keverés gépeleme
hatarozott menetiranyszarny szélességavarorso, amely Ol illesztetitbtt hengerben
forog. A menetemelkedasdt nagymértékben filgg a keverés jellege. Az extruder
csigaknal, amelyek hosszUsaga az atm0-30-szorosa, a menetemelkedés egy
fordulatra azonos az atnééel. Az 2. abran lathatd, hogy ennél nagyobb
menetemelkedés diszperziv keverést eredményez,emmgl siribb menet (3. abra)

disztributiv keverést ad.
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2. abra. Egycsigas extruder csi%éja, min%sﬁmledékﬂéegépelem, diszperziv
everes

R

3. abra. Kis menetemelkedés, disztributiv keverés [3]




Az egycsigas extruderek keverési hatékonysaganakel@éere szamos mas
megoldas is létezik. Az extruder alapekeve berendezés homogenizald hatasfokat a
csiga megketizésével lehet nagymértékben fokozni. A kétcsigaskextrudert a 4.

abra mutatja be.

4. abra. A kétcsigas keuextruder [3]

Az extrudercsigak Osszetett alkalmazasanak és igkewerési hatékonysag
megsokszorozasanak példaja a bolygocsigas &extuder (5. abra). Ebben a kdzponti
helyzefi extrudercsigat kisebb csigak ugy veszik korul, ynagkbzponti csiga minden
kis csigaval kényszerkapcsolatban forog, és a kisigak ugyanilyen
kényszerkapcsolatban vannakii#ott kilss hengerrel. Az 6mledék intenziv keverésnek

van alavetve, kilénésen a kis csigak kozotti nagiyasu térben.

5. abra. Bolygocsigas keuxtruder elrendezése
a) fécsiga, b) bolygdcsigak, c) a bolygdcsigak hazdedqplalas [3]
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6.abra. A ko-knéter: a) csiga, b) keirdogak, c) henger [3]

Az extrudercsiga kevérhatasat fokoztak a ko-knéterben (6. abra). EnBakdge
egy olyan extrudercsiga, amely nemcsak forgo, hakiemértéki tengelyiranyu dire-
hatramozgast is végez, hogy a 120°-onként megsbakitenetszarnyai kikeriljék a

henger palastjara beépitett kasfegakat.

2.2. Nanotechnolégia, nanokompozitok

A modern anyagtudomany napjainkban lép be a naaghd [4]. A nanométer
10° m, egy atlagos atomi atméénégyszerese. Az anyagban az elektronok hullariszer
tulajdonsagait, az atomi kdlcsonhatdsokat a nanem@gttartomanyban lévanyagi
kulonbségek okozzak. Az elektronok nanoszerkezetbrabzgasanak jellentz
méretskalaja a I8 m, idsskalaja pedig a I s, ezek a skalak igen tavol vannak
emberi vildgunk méret- és ddkalajatdél. A legjeleritsebb eltérés a kétféle
tartomanyban érvényes fizikai torvények kozott vaa. emberi skédlan a klasszikus
mechanika torvényei érvényesek, az elektronok m&fig@ nanoszerkezetekben a
kvantummechanika térvényei irjak le. Nanométer nieszerkezetek Iétrehozédsaval
szabalyozhatok az alapvetanyagi tulajdonsagok, mint példaul az olvadaspont,
magneses és elektromos tulajdonsagok stb. Eztéaxdd tulajdonsagot felhasznalva
nagyteljesitmény termékek és technoldégiak hozhatok létre.

A nanoméret szerkezeteknek, a nanorészecskéknek és a nanackggkgnagy a
felllet-térfogat aranyuk, ezért idealisan haszriélhagolimerekkel. A kutatok sokaig
toltott polimerekkel foglalkoztak, ahol a té#nyagok mérete a mikrométeres
tartomanyban van [5]. Nanokompozitok esetében, amwlebsitbanyag mérete a
nanomeéteres tartomanyba esik, a polimer és &aiiytag k6zotti tAvolsag nagyon Kicsi.

Ezaltal a polimer és a nanorészecske kozotti mdeisukolcsonhatasok kulonleges
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anyagi tulajdonsadgokat eredményeznek a polimer kampozitoknak. A
nanotudomany és nanotechnoldgia kulonlegességetossdget ad () anyagok
kifejlesztésére. A nanoszerkeizeanyagoknak kulénleges felhasznalasi lékégeik
vannak példaul az elektronikai iparban, optikdb&atalizisben, keramia iparban,
magneses adattarolasban és a polimer nanokompoaltf.

Az 1991-ben felfedezett szén nan®d§] az egyik igéretes jeldlt a szilicium
felvaltasara a j6¥ nanoelektronikdjaban, ugyanis a szén nanocstvekmia
szerkezetuki fliggoen, lehetnek félvezék, vagy vezeik. Laboratériumi kérilmények
kozott sikerllt mar szén nandctranzisztorokat, logikai kapukat is |étrehozni.rbla
kivezetéses nanoelektronikai elemek megvaldsitasanalnak lehdgiséget a szén
nanoc$ Y-elagazasok [8-10].

A szén nanocsovek felfedezése utan szamos kutgddsiezdett el foglalkozni a
szénkémia ezen teruletével, koszodeat a nanocsovek szerkezetEbadddo
kiemelked elektromos és mechanikai tulajdonsdgoknak. A sza@nocsovek
mechanikai, illetve kémiai médositasanak szerepelderbe kerllt az évek soran. A
kutatasi terllet jeledisége abban rejlik, hogy megfalelfunkcidés csoportokat
kapcsolva a nanocsovek kélgellletére, illetve mechanikai médszerekkel szghAla
a csovek hosszat, éegithetjik a nanocsdvek méatrixanyagokban valépeisralasat,

novelve ezzel a termékek mechanikai stabilitasat.

2.2.1. Szén nanods

A szén harom allotrop modosulata ismert: grafit,émyant, fullerének. Ezek
tulajdonsagai nagymeértekben kilénb6znek egymaatgiémant mindent karcol, mig a
puha papirra grafitceruzaval irunk. A fullerének{15] csaladjaba tartozo szerkezetek
meghatarozott, paros szamu szénatombol all6 mdé&kuhelyeket kizardlag ot- és
hattagu gyrik épitenek fel. A fullerének felfedezéséért 1996-b@url, Kroto és
Smalley kémiai Nobel-dijat kaptak.

A szén nanocsdvek a fulleréenek csaladjaba tartozéfitgs, c$szek
nanoszerkezetek. JellethAtmébjuk az 1 - 50 nm tartomanyban van, hosszusaguk
meghaladhatja a 1m-t. A szén nanocsotveket lijima fedezte fel 199h;bamikor
ivkistiléses modszerrel @&llitott fullerén korom mintat vizsgalt transzmigsz

elektronmikroszkoppal [7].
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A szén nanocsdvek két nagy csoportra bonthatdk:fabgy és tobbfalu
nanocsovekre. Az egyfall szén narbesGo és Go fullerénekldl szarmaztathatd. A
nanoc$ hengeres része mindig hatszogékhll, altalanos esetben egy grafitsikbol
megfeleb felcsavarassal szarmaztathatd,? spibridallapott szénatomokbél all.
Kulénbos fajta nanocsdvek nyerhidt attdl fuggien, hogy melyik két szénatom kerul
fedésbe. Harom tipusat kulénboztetjlk meg a szérewbveknek: karosszék, cikk-

cakk, kiralis tipusokat (7. abra).

7.abra. Karosszék, cikk-cakk és kiralis szén nah{i]

A tobbfald szén nanocsodveket ugy kell elképzelnintmegymasba agyazott
koncentrikusan elhelyezkédegyfalu cstveket, hengereket (8. abra). A szonmzéd
hengerpalastok kozoétti tavolsag 0,34 nm kordl vandbbfall nanocsovek jelleriz
atmégje 10-20 nm, hosszuk 0,5 — 10 um. A szomszédosesskirlonbos kiralitastak

is lehetnek.

12



10nm

8.abra. Tobbfall szén nan6CEEM felvétele [17]

Szén nanocsdveket ma mar sokféleképpéiali@lanak. Eleinte az elektromos
ivkislléses modszert alkalmaztadk, melynek Iénydwgay inert atmoszférdban grafit
elektrodok kodzott ivkisulést hoznak létre. Ez akkbbmérsékletet biztosit, amellyel a
szén elpéarologtathatd és kialakulhat a szén n@nsitaktira [18-20]. A szén lézeres
elparologtatasa esetén is inert kozeget alkalmagak23]. Mind egyfalu [24-29],
mind tébbfald [30-36] szén nanocstvet gyartanak zénkidrogének Kkatalitikus
bontdsan (CVD) alapuldé mddszerrel. Kulonbogen kulonleges nanogsszintézis
modszer is ismeretes. Ezek kodzul néhany: szintégeppfolyds nitrogénben [37],
szintézis acetilén® cseppfolydos ammaoniaban [38], szintézis régiélp tUzemanyagbol
[39], hidrotermdlis nanoészintézis amorf széwb [40], repub katalizator modszer
[41], nanocészintézis gélben [42], szintézis szervetlen egy&hyban [43].

A kulonboz kisérleti modszerekkel @&llitott szén nanocstvek szerkezetében
topologiai hibahelyek is éfordulhatnak. A nem-hatszdéges szétgik beépllése
pozitiv (6tszogek) vagy negativ (hétszégek) gortalet okoznak. Ezek megfedel
szadmban és kombinaciéban beépllve a szerkezetbgohkdket, Y-elagazasokat,
hengerspiralis nanocstveket, vagy nanotoruszolkedneényezhetnek. A mai modern
technologiakkal akar heteroatomokat is be tudnlakzteni a megfelélhelyre.

lijima elsd publikdciéja [7] O6ta hihetetlentl sokat foglalkakt a szén
nanocsovekkel. Minden tudomanyag szakemberei nagyelemmel fordultak az
elmult évtizedben a nanovilag felé, mivel a szénatadvek kulbnleges vezetési és
mechanikai tulajdonsagokkal [44-45] rendelkeznek. karosszek tipusu szén
nanocsovek fémes jellégk, a cikk-cakk és a kirdlis csovek kozott taldfikatezed és

félvezet tulajdonsagulak a csavarodastol fégg. A fémes nanocsdvek szinte tokéletes
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egydimenzios vezéként viselkednek. Az elektronok mozgadsa a nabloes

ballisztikusnak tekinthét az elektronok tdébb mikrométert is megtehetnek a
nanocgben szordodas nélkal. A szén nanocsbvek oépmek lehetnek a
nanoelektronikaban, vagy nyomelemdetektorok is tledle mivel a fellletikre
adszorbealt idegen molekulak megvaltoztatjak W dagiességiket. A Kiho
mechanikai tulajdonsdgok oka a hatszoges racsoot@lkgrafitsikra jellemé
szénatomok kozotti és kotés. Mind az egyfalt, mind a toébbfald szén mrabuoek
Young-modulusza 1 TPa érték korul van, ami jovalywdob az acél moduluszanal (kb.
200 GPa). A nanocsOvek nagyon rugalmasak és hajéko j6 ebsitbanyagok
lehetnek kompozitokban.

2.2.2. Nanokompozitok

A nanotechnoldgia az egyik legnépdddy kutatasi és fejlesztési tertilet manapsag.
Természetesen a polimer tudomany és technoldgiateietén is szamos kutatas
tortént a nanotechnologiaval kapcsolatban. ldeozaétta mikroelektronika, amit ma
mar akar nanoelektronikanak is hivhatunk, mivel @adern niiszerek mérete 100 nm
alatt van. Ide tartozo terlletek példaul a polinapa bioanyagok, mini emulziés
részecskék, tizemanyagcella elektréd polimer koétkaeaizis, polimer filmek, fonott
nanoszalak, polimer keverékek €s nanokompozitok.

Talan a legéltalanosabb polimer nanokompozdakitasi moédszer az, amikor a
szén nanocsodveket és a polimert megéetdtdszerben 6sszekeverik, és az oldészert
elparologtatjak, és igy kompozit filmet kapnak. Bdazer elnye, hogy a por alaku
nanoc$ oldoszerben tortén keverése @ékegiti a diszperziot. Illyen @&llitasi
modszerek altalanos Iépései a kovethkezA szén nanocsodveket energikus keveréssel
diszpergaljak egy oldészerben vagy polimer oldatb@sszekeverik az oldatban a
nanocsbveket és a polimert. Elbenodtt kordlmények kozoétt elparologtatjak az
oldoszert, aminek kovetkeztében kompozit film kedeik. Altalaban magneses
keverést, nyird keverést, refluxot vagy ultrahangegerést alkalmaznak.

Az oldat alapu éallitasi modszer egyik korai példajat Jin dolgokia[46]. A
tobbfald szén nanocsovet ivkisuléssel allitottdk ék kloroformban oldottdk egy éran

keresztul ultrahangot alkalmazva. A tdbbfald nadedsroform diszperzidban
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poli(hidroxi-aminoéter)t oldottak fel, Gjabb egyddr keresztil alkalmaztak ultrahangot.
A szuszpenziét egy teflon forméaba ontottek és f8zted slveg alatt egy €jszakan at
szaritottdk. Ezzel a mddszerrel meglésenh jol diszpergalt, akar 50 témeg %-0s
keveréket is tudtak késziteni. A legtbbb esetbdreehaz eljarashoz képest kismétiék

eltéréseket alkalmaztak.

Shaffer és Windle kémiailag maodositott tobbfall rezganocsévet diszpergalt
vizben [47]. Ezt 6sszekeverték poli(vinil-alkohaljzes oldataval. igy 60 tdmeg %
nanocstartalmu filmet is tudtak késziteni.

Még akkor is jol sikerilt a diszpergélas, ha a matoek nem diszpergalhatok a
tiszta olddszerben. Coleman és munkatarsai ultigdtamasznaltak katalitikus tébbfala
nanoc$ poli(vinil-alkohol) vizes oldataban valé elkeveédez. Ezzel stabil nandcs
diszperziot kaptak. Cadek és tarsai ugyanezt amaslj alkalmaztak; kétfala, illetve
egyfall nanocsdveket hasznaltak.

Az oldat alapt moédszerrel készitett kompozitoknabaocgvel toltott matrix agy
viselkedik, mintha kovalens kotéssel 6sszekapgsalitner lancokbol allna. Ezeknek a
kompozitoknak kiemelked mechanikai tulajdonsagaik vannak [48-50]. Néhany
fontosabb eredmény:

Shaffer és Windle tanulményoztak 68t6r a szén nanocsOvek 68itd
tulajdonsagait [47]. Dinamikus mechanikai jellefket mértek oldatos modszerrel
eléallitott tobbfald nanods - poli(vinil-akohol) filmeken, egészen 60%
nanocstartalomig. Kismérték erésité hatast tapasztaltak. Jobb eredményeket értek el
a polimer Uvegesedésibimérséklete felett, ami bizonyitja, hogy a lagyabhtnmU
anyagot kdnnyebb ésiteni. A rovid szal elméletet hasznalva a nattousdulusza 150
MPa, az effektiv hossz 35 nm volt.

Qian oldat alapu modszerrel éallitott tobbfali szén nanoés- polisztirol
kompozitok szakitasi tulajdonsagait tanulmanyosth.[ Vizsgélatai soran a polisztirol
modulusza 1,2 GPa-rol 1,62 GPa-ra novekedett, amikd@bo rovid szalu (~1om)
nanocsovet hasznaltak, és 1,69 GPa-ra névekedsszhczald (~50n) nanocével.
Az erdsitd hatds megértéséhez repedéskdpst inditott meg, amit transzmisszios
elektronmikroszkoppal figyelt meg. Olyan hajszabdpseket vizsgalt, melyeket
nanocsovek hidaltak at. Amikor a hajszalrepedédékték a korulbelil 800 nm-t, a
szén nanocsovek eltortek vagy kiestek a matrixgal.arra utal, hogy a hatarfellleti

kotések nem teljesen egyenletesek, vannak gyendgekheamik ebsegitik a
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nanocsovek kiesését. Ez azt is mutatja, hogy acsiiveket mechanikailag korlatozzak

a gyenge pontjaik, amik leginkdbb szerkezeti ették&| adddnak.

Safadi és munkatarsai is tbbbfali szén nafocpolisztirol kompozitok (oldat
alapu mobdszerrel &hllitva) szakitasi tulajdonsagait vizsgaltak [52].tiszta polimer
modulusza 1,53 GPa volt, mig a 2,5%-0s kompoziéGPa. Erdekes, hogy hasonlo
valtozast tapasztaltak, mind vastag sikfélia (408), mind vékony sikfélia (4@m)

esetében. Ez arra utal, hogy a naamsentacidja kis mértékben fligg a vastagsagtol.

Omledékben olyan polimerek is hasznalhatok nanokmitpk eballitasahoz,
melyek nem oldhatdk. Ezt a modszert szivesen h§akndbre lagyuld nfianyagoknal.
Az amorf polimerek az Uvegesedésbntersékletiik felett hasznalhatok, mig a
részlegesen kristalyos polimereket olvadaspontjilé kell melegiteni ahhoz, hogy
megfeleben lagyuljanak. Ennek a technolégidnak abngé az egyszéség, a
gyorsasag €s nem utolsé sorban az ipari techndiali&aléo kompatibilitas.

Altalanossagban az émledék feldolgozas azt jeldwigy a polimer granulatumot
viszkézusan folyés allapotba hozzak. Barmilyen éklahyag, mint példaul a szén
nanoc$, nyird0 keveréssel belekeverbenz 6mledékbe. Az igy kapott keveréket
sajtolassal, froccsontéssel vagy extruziéval datgézfel. Nagyon fontos, hogy a
gyartasi paraméterek a nandcsajtajanak, a polimer - nanatskombinacionak
megfelebk legyenek.

Jin és tarsai poli(metil-metakrilatot) kevertek zs26% tobbfald szén nanéesl
200°C-on laboratériumi kevérberendezéssel [53]. A keveréket hidraulikus prasbe
lappa sajtoltak. TEM modszerrel kimutattak, hogygn@éagas nanoédartalomnal is jo
mertéki diszperzitast értek el. A kompozitokat DMA médseénvizsgaltak. A Young-
modulusz 0,7 GPa-rdl 1,63 GPa-ra novekedett 17%cgrtartalomnal.

Andrews és munkatarsai kimutattak, hogy az utésgdiisztirol, a polipropilén,
vagy az ABS is alkothatnak kompozitot tobbfalli sménocével [54]. A polimereket a
nanocsovekkel nagy o©mledéek ketleen 0Osszekeverték. Sajtolassal lemezeket
készitettek a keverékekb A diszperzid meértekeét figyelték a keverés kozbés
kimutattdk, hogy a kevérenergia ndvelésével a keveredés szignifikansaunltjakz a
tartozkodasi i novelésével, vagy a keverés sebességének novelésévet el.
Kimutattak, hogy a szén nandcsitlagos hossza csOkken a keverés energidjanak
novelésével. A legjobb diszperzitast mutaté mintakla szén nanocsdvek hossza az

eredeti méret negyedére csdkkent. A modulusz kérulb2 GPa-r6l 2,6 GPa-ra

16



novekedett 5 % szén nandéctartalomnal. Mikroszkopos vizsgélatkor a toretfetén

repedéseket talaltak, melyeknél nanocsdvek estekAki is tapasztaltak, hogy a
matrixbol kiesett nanocsdveken polimer réteg vali nagyon eis fellleti kotés
jelenlétére utal.

Potschke és munkatarsai tobbfalu naloawesterkeveréket kevertek Ossze
polikarbonattal mikro-kevélben 260°C-on [55]. Extrudalassal probatesteket
készitettek. Azt tapasztaltak, hogy a laboratorientruder éppen olyan hatékony volt,
mint az Uzemi extruder. Polimer degradaciot észlkelamit a nagy nyiré ék okoztak,
ez visszavezeth&t a nanocstvek okozta viszkozitds novekedésre. Mulchia
vizsgélatokkal a modulusz kismértekovekedését mutatték ki.

Gorga és Kohen [56] PMMA-t kevert szarazon egyfalletve tobbfali szén
nanocsovekkel, majd kétcsigas extruderben 130°@rolesztette meg a rendszert. A
nanocsoveket sikeresen eloszlattak az dmledék bakzas PMMA merevsége 2,7
GPa-rol 3,7 GPa-ra novekedett 10% nakdohezzaadasaval. A szakitészilardsag 64
MPa-rdl 80 MPa-ra névekedett, és a szivossag 17abmskt.

Meincke poliamid-6-ot és tobbfali nanocsotvet kevim$ze kétcsigas extruderben
260°C-on [57]. Az extrudatumot granulaltak és ptébkteket froccsontottek. TEM
méréssel nagyon egyenletes naoedoszlast mutattak ki. A poliamid-6 és szén
nanoc$ keverékek mechanikai vizsgalatainal azt tapas#talbogy a modulusz 2,6
GPa-rol 4,2 GPa-raott 12,5% nanods hozzaadaséaval. Ugyanakkor a nyudlas mértéke
40%-r0l 4%-ra csOkkent. Poliamid-6, ABS és naoksverékek esetén a modulusz
kisebb mértékben novekedett: 1.97 GPa-rél 2,51 @P&-5% nanods tartalom
mellett. Ez részben azzal magyarazhatd, hogy TEaégalatkor szén nanocsoveket
csak a poliamid-6 fazisban talaltak. A haromfaswerékek nydjthatdosaga 105 %-rol
40 %-ra csOkkent, és azéimunka a felére csokkent.

Zhang és kutatotarsai tobbfall szén nafibék és poliamid-6-bol dmledék
allapotban készitettek keverékeket [58, 59]. Vita@gdk eredménye alapjan a
modulusz a haromszoroséarasttp 0,4 GPa-r6l 1,24 GPa-ra 2 % szén nafiocs
hozzdadasaval. llyen nagy mértékben névekedetlyadboatar is: 18 MPa-rol 47 MPa-
ra. A szivéssidg nem igazan valtozott, mig a nyéjbeg 150%-r6l 110%-ra csokkent.
Ezek az eredmények a szén nanocsdvek nagyon jalatiasara és a j0 adhézidra
vezethebk vissza, amit mikroszkdpias merésekkel ki is nmatat

Machando és munkatarsai 6mledék allapotu izotaktpalipropilénbe kevertek kis

mennyisé§ egyfall szén nanocsovet [60]. A modulusz 0,85 @®Pat,19 GPa-ra
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novekedett 0,75% nanatsartalomnal. 0,5% nanogdartalomnal a szilardsag 31 MPa-
rél 36 MPa-ra titt, a nydjhatésag viszont 493 %-rd6l 402 %-ra csdkke

Sokszor nehézkes az 6mledék allagu keverés, meahac$ por ratapad a kever
falara. Ennek elkertlésére az oldat és Omledékstfidkieverés kombinacidjat lehet
alkalmazni. Thostenson és Choudelépésként tobbfall szén nanocstvet oszlatott szét
polisztirol tetrahidro-furan oldatdban. Hagytak mee@radni, €s a kapott lemezt
feldaraboltak, és extrudaltak. Nagyon jo adhézsohédvesedést tapasztaltak.

Cooper és munkatarsai PMMA mikro gyongyodket és algyfszén nanocsovet
kevert 0ssze etanolban [62]. Mivel a PMMA nem oldihdfel, a nanocsévek a
gyongyok fellletén bevonatként rogzultek. A mim@&tgszaritottak, golyés malomban

apritottak, majd kétcsigas extruderben kevertéiattduztak bedle.

Az dmledékben éhllitott kompozitok esetében kisebligité hatast mutat a szén
nanoc$. Ezzel ellentétben a fonott mikro szalaknak jolb e6sito hatasuk az
Omlesztett modszerrel késziltekkel szemben [63-BBplékenyebb matrixban jobban
érvényesil a szén nanéosr6sits hatdsa, mint rideg polimereknél.

Haggenmdller [66] egyfall szén nanocsdvet és PMMdigzpergalt dimetil-
formamidban, az elegyet keverte majd szaritotta. ekedeti foliat dsszetérte, é€s
melegen préselve 0j féliat készitett. Ezt Ujra és3me és préselte, huszonbtszor
ismételte meg a folyamatot. Végiul a kapott foligye0,6 mm-es henger alaku
szerszamon extrudalta keresztil, és kis feszllts&gdalat huzott béle. A nanocé
eloszlasa minden egyes felmelegitésnél egyre j@blb A sok egymas utani Iépés
eredményeként a kompozitban nagyon jol elkeveredsrideddtek a nanocsovek.

Polipropilén®l és egyfall szén nanaisl szalakat huzott Kearns és Shambaugh.
A szélak utéhuzasa kim6 mechanikai tulajdonsagokat eredményezett. Mar 1%
nanoc$ hozzaadasaval is nagy mértékbéitt m modulusz (6,3 GPa-rél 9,8 GPa-ra). A
szilardsag 1% nanoégartalomnal 709 MPa-rél 1027 MPa-ra névekedett.aE@agy
szilardsag sokféle felhasznalasi modot léhéttesz. Azt is tapasztaltak, hogy szén
nanoc$ hozzaadasaval a szélak megkeményedtek. Ennek &amak a késbbi
fazisaban egyfald szén nanocsodvet kevertek kétfglagy, illetve kis folyasi
mutatoszammal rendelk&g polipropilénbe. Mindkét esetben ndvekedett a nhasiu

Erdekes, hogy mig a kis folyasi mutatészamu poppémbsl késziilt kompozitok
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szilardsaga, szivéssaga, nyujthatésaga javult gaaldiagy folyasi indexes polipropilén

kompozitoknal ez pont ellenkéleg tortént.

Andrews és munkatarsai [54] a kompozitokat 0,3 mimé®jii szerszamon
extrudaltak keresztll, majd gyorsan meghuztak gy a veégs szalatmés 20-75um
lett.

Sandler tarsaival poliamid-12b kilénbdz tbltéanyagokkal készitett szalakat.
Kalonbozképpen dlallitott tébbfald szén nanocsdvet és szénszalaznddisk.
Polimer granulatumot é€s nandécgort kevertek 0ssze keétcsigas extruderrel. Az
extrudatumot apritottdk és egy 1 mm-es atipiekapillaris reométerbe taplaltdk be. 0,5
m/s sebességgel huztak a szalat, igy a &égmglatmés 125 um lett. A CVD-
modszerrel dallitott tébbfald nanocsodvet tartalmazé kompozitdkm nanocsovet
sikerllt egyenletesen eloszlatni a matrixban. Nagyd eredményeket értek el a
mechanikai tulajdonsagok javitasaban, a modulusegk@étszerezték. Kisérleteztek
iranyitott és rendezetlen elhelyezkelémnocsdvekkel is. A rendezetlen nanocsdvek
hasznalatakor valamivel jobb eredményeket eértek agl, iranyitott elrendémédi
nanocsovek hasznalatakor csupan a nyujthatésadgestvle nagyon. Eszerint a kuszalt
elrendezés nanocsovek kicsit kedvéhbek szilardsdg és feszesség javitaséra, az
iranyitott nanocsovek pedig élendiek energia abszopciéhoz. Az ivkisuléssel
elédllitott tobbfalld szén nanogés hasznalatakor a nandcseloszlasa nem volt
egyenletes, & a szalak belsejében lyukakat is talaltak. A medta tulajdonsagok
sem javultak, ennek oka valésitieg a nagy mértékszennyeédés volt.

Chang és kutatotarsai oldatban diszpergaltak egyfaizén nanocsovet
polipropilénben. Instron kapillaris reométerrel Iskat huztak. 5 % nanogdhatasara a
szilardsdg megharomszorozodott, a modulusz pedig®Pa-rol 1,4 GPa-ra valtozott.
Polarizalt Raman vizsgalatokat végeztek a komp&nito A modulusz és az orientacio

nem novekedett a hlizas mértékével.

Az utobbi 10 évben sokan kutattak az in situ polizéeio szén nanoés
jelenlétében vald lehéségeit, hogy megfelélpolimer kompozitokat hozzanak létre.
Az in situ polimerizaciénak sok @hye van a tobbi éBllitasi modszerrel szemben [67-
70]. Ennek az az oka, hogy kénnyebldsikapcsolatot létrehozni a polimer és a
nanoc$ kozott ezzel a modszerrel, mint a tébbivel. A @ékkivitelezéséil figgéen,
akar kovalens kotéssel is kapcsolédhat egymashgplimmer és a nano6s Ez az

eléallitasi technika alkalmas arra, hogy nagy menmgfis&zén nanocsdévet nagyon jol
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elkeverjink szinte barmilyen tipusu polimerrel. dlrdhatatlan és a termikusan instabil
polimerek készitésére is alkalmas, melyek oldatgyvé@mledék maddszerrel nem
allithatok eb.

Altalanosséagban az in situ polimerizacié szintentien polimer — szén nanogs
kompozit eballitAsahoz hasznalhatod, akar kovalens, akar neral&ons kdtés kapcsolja
6ket 0ssze. Nem kovalens kotés esetén fizikai agsibralakul ki, van der Waals
kélcsbnhatasok jonnek Ilétre. Az in situ moddszefeldzt varhatjuk, hogy nagy
hatarfellileti szilardsag érléetel polimer és a nanocsodvek kozottberkdlcsdnhatas
miatt.

GyOkos polimerizaciét alkalmazott PMMA és tobbfafén nanods kompozitok
szintéziséhez Jia [71]. Az in situ polimerizaciotogos iniciatorral inditottak el. A
kutatok azt gondoltak, hogy a szén nanocsévek régettek a PMMA
polimerizaciéjaban, és & hatarfellilet alakult ki a polimer matrix és a nes kdzott.

A szilardsdg 55 MPa-rél 72 MPa-ra névekedett, haredtocsdvet hasznaltak.

Kumar és tarsai Uj ultraés poli(p-fenil-benzobisoxzol) kompozitokat keésztiddt
egyfall szén nanoégelenlétében poli-foszforsavban in situ polimecid&al [72]. A
polimerizacié utan szaraz szalképzéssel kompoZlashuztak a folyadékkristalybdl.
A modulusz 138 GPa-r6l 167 GPa-ra valtozott, a szdérdsaga pedig 2,6 GPa-rél 4,2
GPa-ra itt 10 % egyfalt szén nandchatasara.

Az in situ polimerizacid nagyon hasznosnak bizohydliamid - szén nanoés
kompozitok készitésekor is. Példaul poliamid-6 bifalt szén nanoéskompozitokat
allitottak eb e-kaprolaktam in situ hidrolitikus polimerizaciéjdvaeredeti és
karboxilezett nanocstvek jelenlétében [73]. Azkaprolaktam elektron-transzfer
komplexet alkot a tébbfall nanocsovekkel, igy hoédmgolimerizalhaté mesteroldatot
alkotnak, ami lehéwé teszi a nanocsovek egyenletes eloszlatasat pdatokban.

Gao egy ujonnan fejlesztett technoldgiardl szarbelt ami lehdivé teszi egyfall
Szén nano@s - poliamid-6 szalak létrehozaséat kaprolaktamirgpyité in situ
polimerizaciéjaval [74]. Ezzel a modszerreba&litott Uj hibrid anyagban kinhé a
kompatibiliths az egyfald nanatgs a poliamid-6 k6zott.

Az in situ epoxidalasi reakciot is hasznaltak epakapu polimer kompozitok
gyartdsahoz. Példaul karboxilezett és fluorozoyf@&g szén nanocsdveket egyesitettek
epoxi polimerrel Ugy, hogy kovalens kotéseket hbiédre [75]. Teljesen integralt szén
nanoc$ epoxi kompozitot hoztak létre, melyben a naroés a polimer matrix kdzott

direkt kovalens kotés talalhat6. Ehhez funkciorédtizegyfall szén nanocsovet
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hasznaltak, amit diamin és nanées kapcsolt alkil-karboxil-csoportok kozott
lejatszo6dd reakcidval allitottakéel

A polimer alapu nanokompozitok kilonos viselkedé&kemagyarazatat a polimer
matrix és a nanoés kozotti kdlcsOnhatasokban kell keresnink. A kolhdsitas
csokkenhet, ha a nandematrix hatarfelllet karosodik, vagy ha a matrikaarfellet
kézelében karosodik nagy nyirééemiatt. Figyelembe kell venni a polimer és a
nanoc$ kozotti kdlcsdnhatasokat a hatarfelilet kdzeléb&nmatrix és a nanoés
kozotti kotést jelerdtsen befolyasolja a matrix tipusa [76]. Sok tanulyndaerint a
hatarfellleti kolcsénhatasok azt eredményezik, hagypolimer morfolégidja és
tulajdonsagai masok a hatarfelilet kozelében, auitdd tavolabb.

McCarthy és munkatarsai kimutattak, hogy a polirkdettekeredhetnek a tébbfall
szén nanodse. Medfigyelték, hogy a dendrites polimer ndvekedeébsegiti a
gocképsddést a nanoéshibahelyein [77, 78]. Coleman és Ferreira kimdtatthogy a
polimer racsavarodasa lecsokkenti az aktivalasrggae pusztan geometriai okokbol
[79]. Wei és munkatarsai modellezéssel kimutattasgy a polietilén a nanoése
rendezett rétegekben abszorbealddik [80].

Barber és munkatarsai bemutattdk, hogy a hataefeliHelyek tulajdonsagai
kulonboznek. Azt vartak, hogy a matrix a hatarfetigébtt torik, de nem igy tértént.
Ebbsl arra kovetkeztettek, hogy a hatarfellleti polimkélonésen nagy nyiro
szilardsaggal rendelkezik [81].

Ding és Potschke is azt tapasztalta, hogy vastaigh (L0 nm) polimer réteggel
bevont nanocsdvek nyulnak ki a kompozitok toéretttérsl [82, 83]. Assouline a
kristdlyosodast tanulmanyozta nanédgelenlétében [84]. A krisztallitok fibrillarisak
voltak, mig a tiszta polimer szferolitosan kris@dpdott. Sok vita folyik a polimer
morfoldgidjarol a hatarfelileten, de azzal mindeekjyetért, hogy a hatéarfeltleten
bekdvetke# valtozasok nagy szerepet jatszanak a mechaniésités folyamataban.

A szén nanocstvek kulonésen nagy rugalmassagi mszuk, szilardsaguk
kovetkeztében a polimerek ésitoanyagainak 0j generacidja. Mar kis mennyiség
nanoc$ is megvaltoztatja a mechanikai tulajdonsagokaén8rs publikacié sziletett a
polimer rendszerek nandosgel tortérd mechanikai efsiteésédl, amirél Spitalsky is
beszamol 6sszefoglalé cikkében [85]. Sok paramdtefolyasolja a kompozitok

tulajdonsagait, példaul a nanécsipusa, a noévekedési mod, a kémiabkékszités
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modja, és természetesen a polimer tipusa is. A pa@inc$ polimer kompozitokban
erésitt anyagként nagyon fontos, ezt bizonyitja Baughm&s] s Poulin [87] altal
eléallitott szuperefs kompozit szal. Tobb szdz méter hosszu PVA - sz@moc$
szélat fontak, aminek a hizé modulusza a pok sedpen foghato [88, 89].

Azok a kompozitok, melyek felvaltva tartalmaznaknoes$ és polielektrolit
rétegeket, kis tomedg de nagyon és anyagok [90, 91]. Az 50% nanocsovet tartalmazo6
kompozitok modulusza kérulbeltl 11 GPa, ami tobintneigy nagysagrenddel nagyobb,

mint a tiszta matrixé.

Haggenmiler kutatocsapata polietilén kristalyoso#tésetikajat tanulmanyozta
egyfall szén nanogsjelenlétében [92]. 1% szén nanéckozzdadasaval 122°C-on
torténs kristalyositaskor a kristalyosodasi félica tiszta polietilén kristalyosodasi
félidejének 7%-ara csokkent le. Tovabbi szén nah@agolas (1% és 10% kozott)
csak kismérték csokkenést eredményezett. A 10% egyfald szén mé&ntaotalom
elegend a polietilén — szén nanatsendszer gélesedéséhez, ami az egyfali nénocs
alkotta halés szerkezetnek koszowhetAz egyfald szén nanogs valoszirileg
befolyasolja a polietilén kristdlyosodas mechanigétu

Li és munkatarsai poliamid-66 kristdlyosodas kik@jt vizsgaltak tobbfald szén
nanoc$ jelenlétében [93]. Poliamid-66 izoterm kristaly@dsiakor a DSC maddszerrel
mert kristalyossagi fok é5zor ndvekedett, majd a nanéctartalom névekedésével
csokkent. A nanoéshatdsa kétféleképpen érvényesil poliamid-66 Kyistdasakor:
a nanoc8 heterogén gocképdési helyet jelent a kristdlyosodaskor, ugyanak&or
nanoc$bdl kialakulé halés szerkezet gatolja nagymeérktisztallitok kialakulasat. Kis
nanoc$ tartalomnal a nanoésfelilete ebsegitette a kristalyosodast és a korlatozé
hatds nem volt jelefs. Ahogy novelték a nanogstartalmat, ndvekedett a
gocképddési helyek szama, de a robusztus halo, amit aasének alkottak, még
inkabb korlatozta a poliamid-66 lancok mozgékonyda&z a gatld hatas felilmdalta a
gocképd hatast, ezzel cstkkentette a kristalyosodas sépéss

Xu [94] izotaktikus polipropilént és tobbfall szé@anocstvet kevert 6ssze oldat
formaban. A szén nanocsodveket alkil lancok ojtdkdwédositotta, ezzel novelte a
kompatibilitdst a két anyag kdzott. Reoldgiai métdl megallapitotta, hogy a szén
nanoc$ halos szerkezet kialakitasanak kovetkezményekétdasgdést idézett d&la
7,4% nanocs tartalomnal. Optikai mikroszkdpias mérésekkel kiatta, hogy izoterm

kristalyositds soran 2% szén nanbdartalom alatti koncentraciéknal a szferolitok
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sugariranyl novekedésének mértéke csokkent a sadocé tartalom ndvekedésével.
A DSC mérések adatait Avrami-analizisnek alavetveegatiapitotta, hogy a
kristdlyosodas meértéke nagyobb volt, ha a szén agn&oncentracié a Kkritikus
gélesedési koncentracio alatt volt. Ennek oka, hagyanocs foként gocképéként

viselkedett ebben a koncentracié tartomanyban. Aesgélési koncentracio feletti
tartomanyban a kristdlyosodas foka nem valtozoéimsxtewen. Ennek oka, hogy a
szén nanods halos szerkezete megakadalyozta a polipropilértoidnmozgasat és

diffuziojat a kristalyosodas soran.

Az elektromosan vezétnano tolbanyaggal készitett polimer kompozitoknak [95]
kiemelked tulajdonsagaik vannak a hagyomanyos vé&zpolimer kompozitokkal
szemben. A toéltanyagnak bizonyos koncentracioban jelen kell leratiboz, hogy a
kompozit szigetdl allapotbol vezdivé valjon. Ezt a kritikus értéket perkolacios
kliszobértéknek nevezzik, ennél a koncentraciéndkompozit vezeiképessége
nagysagrendekkel megn A perkolacios kiszobértéknél legtobbszor a éaityag
O0sszefug§ halot alkot a polimer matrixon belll. A tédnyag koncentracidjanak
tovabbi novelése csak kismérték hatassal van a kompozit elektromos
vezetképességére. A polimer tipuséatol is nagymértékbigg & kritikus koncentracio:
a polimer feluleti feszlltsége, kristalyossaga, apibhsa, molekulatomege a6 f
befolyasold tényaik [96, 97]. A perkolacids kiszobértéls,nha a polimer fellleti
feszilltsége & Minél nagyobb a polimer feluleti feszilltsége, anrkisebb a
hatarfellleti feszlltség a métrix és a déltyag kdzott, igy a polimer kdnnyen nedvesiti
a toltbanyag részecskéket, és jol eloszlatja azokat. Halggzlik a tolbanyag, akkor a
perkolacios kuszobérték csokken. Masrék4ra nagy a polimer és a tééinyag k6zott
a hatarfeluleti feszilltség, akkor aggromeralodhataaészecskék és konduktiv halo
johet létre a polimerben. A perkolacios kiszobérteék a polaritassal. Jobb
vezetképesség és kisebb perkolacios kiszobérték @reeta szemi kristalyos
polimereknél az amorf polimerekkel szemben [96,. 98]t0lt6 anyagrészecskék az
amorf régiokban halmozodnak fel a kristalyosodasiuso

igéretes megoldast jelentenek a perkolacios kon&eidt csokkentésében a nem
elegyed polimerekldl készitett polimer keverékek [99,100]. Korommaldvkisérletek
soran azt tapasztaltdk, hogy a korom affinitasaétdolimerhez mas volt, vagy az
egyik fazisban vagy a hatarfelileten szelektivdhalenozddott. Ez lehéséget ad a

téltéanyag mennyiség csokkentésére, ha a hatéarfelllptofms. A tdltanyag
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affinitdsa flgg az anyagi migégtl, a polimerek fellleti fesziltsédg#tés a polimerek
viszkozitasatol [99,101].

A szén nanocsoveket a polimerek elektromos Egtességenek novelésére
szoktak alkalmazni [102-104]. Mar 1%-0s nanbdartalom lényegesen cstkkenti a
polimerek elektromos ellenallasat, ami jelesgn meérsékeli, esetleg meg is szlnteti a
feltdltéodést. Alig [104] és munkatarsai polipropilén nanokmzitok frekvenciafligd
vezetképességet merték viszkdézusan folydés allapotban. tApasztaltak, hogy a
vezetképesség nagy mertékben fligg a minta termikus éahamékai ebeletétl. A
temperalt nanoéspolimer kompozitok a szénporhoz hasonldéan visaleéd ami a
nanoc$-nanoc$ érintkezéseknél a mikrovesdét és —ellenallasok felbomlasanak és

Ujraalakulasanak készonléet

A mianyagok gyenge pontja a tobbi anyaghoz képest @gy Bgheik. Eppen
ezért sok esetben nagyon fontos megakadalyozny, &glget legyen a mianyag targy
[105]. A termikus stabilitas, eghitégi tulajdonsagok is befolyasolhatdék szén nafhocs
hozzdadasaval [106 - 108].

Alexandre [109] kutatécsoportja kidolgozott egy €ggtld rendszert, ami
térhaldsitott szilikont és szén nanocsovet tartabtta Ezt anyagok bevonataként lehet
alkalmazni, éként repubipari felhasznalasra. A kilénbé&zszén nanodstipusok kozul

legjobb eredményt a kétfalu nanéesl értek el.

2.3. Nem elegyedi polimer keverékek

A polimer keverékek tulajdonsagat szerkezetik éskomponensek kozotti
kélcsbnhatas hatarozza meg [110, 111]. A komporensklhatésaga alapjan
Osszeférhét, részlegesen Osszeférbiet és nem  Osszeférliet rendszereket
kulonboztetiink meg. Kristalyos anyagot tartalmaegetékeknél az dsszeférbséget
az olvadaspont mérésével szoktak meghatarozni [IlZ], Amorf polimerek esetén az
Uvegesedési dmérseékletek valtozasat vizsgaljak [114]. Nem elelgydkeverékek

esetében a meért lUvegesedé8mBrseklet értékek eltérnek a tiszta anyagokétol. Az

24



Uvegesedési dmérséklet eltolédasa azt jelenti, hogy a komponenseszlegesen
oldédnak egyméasban. Az 6sszetétel meghatarozhiavk-ggyenletbl:

: (1)

ahol Ty a keveréek tvegesedédirérséklete, J1 €s Ty a tiszta polimerek Uvegesedeési
homérsékletei. A Fox-egyenlettel a beolddédott kompmnenennyisége hatarozhatd
meg. Peéldaul polikarbonat — ABS keverék esetébepobkarbonat Uvegesedési

homérsekletének értékébkiszamithato a beolddédott ABS mennyisége:

_ Tg,PC (Tg,ABS _Tg)

B Tg (Tg,ABs _Tg,PC) ©)

WABS

A kémiailag kilonbo& polimerek tdbbsége nem elegyedkeverékeik gyenge
mechanikai tulajdonsagokkal birnak [115]. Az dssmen férhet polimer keverékek
hatarfellletét modositani kell ahhoz, hogy a koveémyeknek megfelél hasznalhato
termék készuljon bélik. A két fazis kozotti adhézid biztositasanak ikgglasszikus
tipusa egy harmadik komponens hasznéalata, ami kipigavagy elegyed mindkét
fazissal [116]. llyen kompatibilizator lehet homdipwer [117, 118] vagy kopolimer
[119, 120]. M&s modszer szerint szilard szervetieszecskék hasznalhatok [121]. A
szervetlen fazisnak a tomegéhez viszonyitott kehktgnagyobb felllettel Kkell
rendelkeznie. Ez a feltétel teljeslll a nanorésadcsgsetében. Az agyagasvanyok kozul
a montmorillonit fajlagos felillete 700-800 *fy. Mas nanorészecskék is jol
diszpergalhatok a kétfazisu matrixban. A szén nateek fajlagos felllete 250-1000
m’/g. A dsszeférhéség javithatd szerves kompatibilizatorral, ami aidtataron
kialakul6 tulajdonsagokat valtoztatja meg, vagyasi testtel, ami képes adszorbealni

a makromolekulakat.
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2.4. A polimerek kristalyos allapota

A polimer kémiai szerkezete meghatarozza, hogy datapolimer amorf vagy
kristalyos (részlegesen kristalyos). A fazisallapot molekuléris szerkezet és a
termodinamikai  allapot hatarozza meg. A polimerekristélyos allapota
(haromdimenzids, hosszu tavu rendezettség) sokib@naekismolekuldju anyagokétal.
A polimer lanc nagy meérét ezért a racspontokban a molekulanak csak egyerész
helyezkedik el. A makromolekula akéar tobb krisatalt is athaladhat. A kristalyos
polimerek mindig kétfazisu rendszerek, a kristalj@zis mellett jelen van amorf fazis
is.

A kristadlyosodasnak alapueteltétele a polimer lanc szabalyos szerkezetenlly
szerkezeti ténydik példaul a lanc lineéaris szerkezete, a monomesé&gpgk szabalyos
elrendeddése. A kristdlyosodas masik feltétele a kinetikédnyes. A polimer
lancoknak megfelél mozgékonysaggal kell rendelkeznitk, hogy kristétgot
alkossanak.

A kristalyosodasnak az Uvegesedesimiérséklet () felett kell lejatszodnia,
amikor még a szegmensmozgasok aktivak.

Polimerek kristalyosodasakor a parhuzamosan elhke®d polimer lancok hoznak
létre kristalyracsot, és a kristalyracs egyik tdp@eek iranyaban helyezkednek el.
Egyes polimer [ancok spiralis felépiték is lehetnek (pl. polipropilén).

A kristalyosodéas soran kialakulé lanchibdkely a krisztallitok szélén alakulnak ki,
ezért a kristalyokat tobbnyire amorf fazis koti ZssEzért beszélhetink részlegesen
kristalyos polimerekil. A kristalyos polimerek tehat kétfazisu rendsadrmekinthedk.

A részlegesen kristdlyos polimerek &ltalaban kerabbgk, (téséllobbak és
szilardabbak, mint az amorf polimerek. Nagyobb szilsi nyulas, jobb

vegyszerallosag, dallésag jellemzi 6ket. A feszlltségkorrozidra is kevésbeé
hajlamosak.

A kristalyos és az amorf fazis aranyat a kristabgmg fokkal jellemezhetjuk. A
részlegesen kristalyos polimerek kristalyossagiafakaldban 30% és 60% kozotti. A
kristalyossagi fok novekedésével kisebb a duzzatasldoszerekben, ndvekszik a
vetemedési hajlam,6na szakitoszilardsag és a merevséqg, jobb a gaz ggzard
képesség, csokken az Utésallosag, a szakadaserdgikz atlatszosag.

A kristdlyossagi fok csak egy &atlagos w&xam. A részlegesen kristalyos

polimerben a kristalyos és az amorf részek meeéimos atmeneti, koztes, részben
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rendezett vagy rendezetlen allapotok lehetnek. &zelk kristdlyossagi fok
egyértelniien nem jellemezheti [122].

2.4.1. Kristalyos polimerek legfontosabb morfolégieképzédmeényei

Lapkristalyok, egykristalyok [122 - 124]
Egykristalyok el§sorban a hig oldatokbdl tortérkristalyositasnal kégdnek. A
kristalyok vastagsaga fiigg a kristalyositémBrsékletétl, nagysagrendileg 10 nm. A

lancmolekulak nem a lamella hosszanti irAnyabanehmaa vastagsagaban orientéltak.

Egy molekula 1000 nm hosszu is lehet, aminek kdaatben lanchajtogatodas alakul

i
T g

9.abra. A polimer molekuldk lanchajtogatddasanaaia

Fibrillaris krisztallitok

Fibrillaris kristalyokban a kristaly hossztengelg&niranyaban helyezkednek el a
polimer lancok. Egyes polimerek kristalyosodasakofibrillak képZdése dominald
lehet. A fibrilldk a szferolitos szerkezet alapveegységeinek tekinth@t. A
fibrilldkbdl elagazasok és csavarodasok alakulHakia
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Szferolitok

A polimer dmledék kristalyosodasakor leggyakrabbaegfigyelhed morfologiai
képzsdmeények a szferolitok (10. abra).

, ’/_
\%
\\\

10. abra. Szferolit szerkezete

A polimerek kristalyosodasakor keletkezmzferolitok mérete 10-10Qum-t is
elérhetik. A szferolitoknak kébftipusa ismeretes: radiélis ésigys szferolitok.

A szferolit kialakulasa fibrillaris rendédés eredménye. A fibrillak a kézépponti
gocbadl radidlis iranyba tovaterjedve alakitjak kiszferolitot. Lassu névekedésnél a

fibrillak vastagok, igy megfigyelhék mikroszkoppal.

2.4.2. Olvadasi tulajdonsagok

A kristalyos polimerek kétfazisu szerkezeiblmdodik, hogy ezek az anyagok
viszonylag széles olvadasi intervallummal rendetiedz és az olvadaspont a termikus
el6élet fuggvénye. A polimerek esetén a termodinamikeagy egyensulyi
olvadaspontot szoktak definialni anyagi jelleiként, ennek meghatarozasa
extrapolacios modszerrel torténik.

A polimerek kristalyszerkezetét a kinetikai tén§lez hatdrozzdk meg. A
kristalyosodas létrejottéhez tiiiésre van sziikség, ezért a termodinamikai olvadéspo
nem hatarozhatd meg kisérletileg. A krisztallitokba polimerlancok hajtogatodva

helyezkednek el, a hajtogatédasi hossz 10 nm ko, és a kristalyositas
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homérsékletének novelésével novekszik. A lamellayysstg valtozasa okozza az
olvadédspont valtozasat a kristalyositasimiérséklet fliggvényében. Ezt szoktak
felhasznalni a termodinamikai olvadaspont meghatisahoz. A Gibbs—-Thomson
kozelités [125] alapja az, hogy egy véges nigkeistaly olvadaspontja alacsonyabb a
végtelen méréinél, a kristaly szabadenergiaja ndvekszik a méeitésotkkenésével:

T, =Tn?(1‘£}, (3)
loAH

ahol T az egyensulyi olvadaspont,, &z olvadasponi. a hajtogatott felulet feluleti
szabadenergigja, | a lamella vastagg¥t,, a kristalyos fazis olvadasje. Az egyenlet
hasznalataval kapcsolatban azonban problémak medeiéh [126].

A Hoffman—-Weeks [127] modszer a kuloéniboromérsekleten (J) kristalyositott
mintak olvadaspontjanak linearis extrapolacidjatsazmalja. A Hoffman—Weeks-
egyenlet:

T, =Tn?(1—1j+5, @)
y )4

ahol y a lamella vastagodasi tényezAz egyenlet feltételezi, hogy a lamella
vastagodasi tényézllando érték, nem fligg a kristalyositdsnersékletatl. A lamella
vastagodasi tényéz a veége és a kezdeti lamella vastagsag hanyadosa adott
kristalyositasi Bmérsékleten. A lamellak vastagsaga, igy az olvamlétsis, nemcsak a
kristalyositas tmérsékleté&il, hanem a kristalyosodas idejkts flugg [128, 129]. Ezért
olyan hosszu iét kell valasztani a kristalyositaskor, hogy lamellstagodas allandé
maradjon. Ha nagyon rovid kristalyositasbkeét alkalmazunk, a lamella vastagodasi

tényed valtozasa elhanyagolhatova valik.
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2.5. Irodalom kritikai értékelése, célkitizések

Az irodalmi adatok attekintése soran azt tapasatalthogy sokan foglalkoznak
kulonb6z polimer matrixi szén nanocstvet tartalmazé konmtpékal. A
nanokompozitok éléllitasdhoz legtdbb esetben laboratoriumi kévserendezést vagy
kétcsigas extrudert hasznélnak. A publikaciok t@gesa mechanikai tulajdonsagok
valtozasaval foglalkozik. Sok esetben a szén ndndtatasara kisebb-nagyobb
mértékben javultak a mechanikai vizsgélatok eredmienAz omledék allapotban
el6dllitott polimer nanokompozitoknal tapasztaltak &swé j6 mechanikai
tulajdonsagokat.

A publikaciok megegyeznek abban, hogy a nanokontpkzeballitasa soran
elsddleges fontossagu a keverés hatékonysaga. Ennefelelégn el$dlegesen azt a
kérdést kivanom tisztadzni, hogy a Kecskeméiskola Mianyag- €s Gumitechnoldégiai
Szakcsoportjanak kozrdikodésével kifejlesztett és szabadalmaztatott IKever
berendezéssel lehet-e hatékony keveredést elélimgrokeverékekkel és szén nanécs
kompozitokkal.

Nagyon fontos tulajdonsdg a szén nanocsdves konghoeisetén az elektromos
vezetképesség novekedése. Ezért kisérletekkel bizonyidama feltételezésemet,
hogy a szén nanogés vazszerkezetének kialakulasa okozza a vé@Epesseg
novekedéset.

A szén nanods kristdlyosodasra gyakorolt hatasaval kevés murdgafkozik.
Dolgozatomban a tobbfali szén nanbgsolipropilén kristdlyosodasara gyakorolt

hatasat is vizsgalom.
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3. Kisérleti rész

3.1. A kisérletekhez felhasznalt anyagok

A Kkisérletekhez kétféle polikarbonatot hasznaltaANJALON J100V (J&A
Plastics GmbH) és 30% uvegszalodtési LEXAN 3142 R (SABIC Innovative
Plastics). A polipropilén homopolimer TIPPLEN H649F(TVK Rt), az ABS
POLYMAN HH3 (Polyman Plastics Inc.) volt.

A tobbfall szén nano6smesterkeverék formajaban allt rendelkezésemreMBz
6015-00 (Hyperion Catalyst, USA) jel6iésmesterkeverék 17% tobbfald szén
nanocsovet és 83% polikarbonatot tartalmazott, dsilynutatészama 2,4 g/10 perc,
fajlagos ellendllasa 20,6 Ohm cm, rugalmassagi nusda 3,02 GPa volt. Az MB-
3020-01 (Hyperion Catalyst, USA) jeldiésmesterkeverék 17% tdbbfald szén
nanocsovet és 83% polipropilént tartalmazott.

A polikarbonatokat és az ABS-t szaritoszekrenyb@nC8on 8 drat szaritottam a

feldolgozas «itt.

3.2. Vizsgalati modszerek, berendezések

3.2.1. Szerkezetvizsgalatok

o Pasztazo elektronmikroszképias (SEM) vizsgalat

Az elkészitett anyagok szerkezetét pasztazo elektilacoszkopias felvételekkel
ellensriztem. A prébatesteket cseppfolydés nitrogénberdredtn. A toretfellileteki
pasztazd elektronmikroszképos felvételeket FesemacHi-S4700 berendezéssel

készitettem.

e Lézer ablacids vizsgalatok
SYNARD 48-1 tipusu C@lézert hasznaltam a6kezeléshez. Bruker Tensor 37

Fourier-transzformacios infravoros spektrométedznaltam a gazanalizishez.
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Az infravords spektroszkopiai vizsgalatok NaCl adidal, 4 cni'-es felbontassal,
DTGS detektorral torténtek. A gazteret egy 25 mméibji és 10 cm hosszu Uvedcs
képezte, amit a két végen 4 mm vastag NaCl ablait = melyeket két-két
szilikongumi-gyarii k6zé fogva egy menetes leszoritd kupak régzitett.

A Mass Loss Caloriméter konikus$sugarzdja alatt a mintakat egy éran keresztl

600°C-on izzitottam, és a szenes maradékokat SEMy&latnak vetettem ala.

3.2.2. Termikus vizsgalat

Termikus analizissel tanulmanyoztam a polipropilfEmokompozitok izoterm és
nem izoterm kristalyosodas kinetikajat, illetve rhataroztam az amorf anyagok
Uvegesedési dmersékletét és oldhatésagi paraméterét. A termjkllsmzoket TA
Q200 DSC berendezéssel vizsgaltam, amelyet indidrkeddoraltam. A vizsgalatok az
MSZ EN ISO 11357 - 1 - 1999 és MSZ EN ISO 11357 —1®99 szabvanyok szerint
torténtek. A mintak tomege 3-4 mg volt, aluminiunntatartdban. A vizsgalat soran
analitikai tisztasag( nitrogén gazt alkalmaztampkésos 50 ciimin aramlasi

sebességgel.

3.2.3. Folyasi tulajdonsagok vizsgalata

A folyasi mutatészamot MVR maodszerrel az MSZ EN 13883 - 1997 szabvany
szerint mértem. A méréshez MFI Ceast 6542.020 tipkésziiléket hasznaltam.
Polipropilén kompozitok esetében 230°C-on 2,16 kgterheléssel, polikarbonat
keverékeknél 300°C-on 1,2 kg-os terheléssel, ABSikprbonat kompozitok esetében

250°C-on, 5 kg-os terheléssel dolgoztam.

3.2.4. Mechanikai vizsgéalatok

* Huzovizsgalat
Az anyagok huzasi jellendt INSTRON 4482 tipusu univerzalis vizsgélo
berendezéssel hataroztam meg az MSZ EN ISO 527 1999 szabvany szerint. A

32



probatestek vizsgalati méretei 4 mm x 10 mm x 118, keresztfe] sebesség: 50

mm/min volt.

» Charpy-féle itémunka meghatarozasa

Az Gtdémunkéat Charpy @mivel (Feinmechanik, Ralf Kogel, Leipzig, ATL: 55,
LSZ: F-3387) mértem az MSZ EN ISO 179 - 1 - 2004bsAny alapjan. A polipropilén
és polikarbonat matrixi nanokompozitokdimunkajat horony nélkili probatestekkel,
az ABS - polikarbonat nanokompozitok éitunkajat hornyolt prébatestekkel

hataroztam meg.

3.2.5. Fajlagos ellenallas mérése

A mintak fajlagos ellenallasanak vizsgalatahoz aekékekldl 1 mm vastagsagu
53 mm atméiji korongokat készitettink és a kozepére mindkét lohd&88 mm
atmépju grafit elektrodot vittiink (festettlink) fel Kontakthemie, Graphit 33 vezet
grafit festékkel. Az elektrodfelillet 11,34 Ewolt.

3.2.6. Eghetségi vizsgalat

A polipropilén nanokompozitokat UL-94 églde€gi vizsgéalattal mifsitettem az
MSZ 10383 szabvany szerint. Annyit mddositottameazten, hogy a szabvanyos

mérési hosszt 80 mn$r50 mm-re cstkkentettem.
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3.3. Mintakészités

3.3.1. Keverés

Az IDMX [130, 131] dinamikus dmledék keueberendezés egy keveegységbl
és két adagold extrudeiball (11. abra). Ezek egyike a Collin Teach-Lin@(H, a
masik pedig a 22 mm-es csigaatdgjérBrabender Plastograph. Mindharom egységnek
fuggetlen meghajtdsa éérmérsékletszabalyozasa van. A fliggetlen meghajidseditja
azt, hogy a komponensek ardnya konnyen, akar atggyafolyamat kozben is
valtoztathat6 legyen. A flggetlerbimérsékletszabalyozassele, hogy az 6sszeték
viszkozitasa tetsitegesen bedllithaté. Ennek abban az esetben van smgepe, ha

eltés anyagokat kell 6sszekeverni. Mindezek a keveréskoaysagat szolgaljak.

&

11.4bra. Az IDMX keves berendezés a két adaglé extruderrel

il
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A keve kulonlegessége a tobbi 6mledék kévberendezéshez képest, hogy allé
és forgd keveielemeket is tartalmaz (12. abra), amelyekkel anpetiémledékre hatd

feszlltség és deformacios né&zrésithetk [130, 131].

12.4bra. Az allo és forgd kevilemek

A keverbegység csigaja harom zénabdl all (13. abra). Az YOlkéve berendezés
geometriai méretei és adatai a szabadalombanyelietgyarté honlapjan megtalalhatok
[130, 131].

T

‘@d‘-‘ % 'i‘ 'fwi

13.4bra. A kevefegyseg

1. z6na (a 13. abran 4.): Forgd, menetes rész,aanasidagolé egységekt(a 13.
abran 5. és 6.) érkezett polimer 6mledéket szalitp. zonahoz.
2. z6na: Forgo (a 13. abran 2.) és allé (a 13.ralxa elemekdl all. Az allo

elemeken csatorndk helyezkednek el, a mozg6 kelemek hosszanti iranyu
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hornyokkal vannak ellatva, amelyek rotor lapatkémtkodnek. Az aramlé anyag a
hornyokon keresztul a csatornakba jut, majd onn&ivetkes horonyba. Ez tébbszor
ismeétbdik. Az all6 csatornak kilép keresztmetszete kisebb, mint a béléep
keresztmetszet. Ez a keresztmetszet csdkkenés gagaamlas sebességének
novekedését eredményezi, ami a részecskék kozitiezios ef legydvzesét segiti. A
rotor lapatok és az all6 csatornék relativ elmoadahal az d6mledékben nyiras I1ép fel,
ami a komponensek dsszekeverése szempontjabol Ked&e allorészben kialakitott
csatornak szama és a rotorfordulatszam egyitteatardzza meg a folyadékelemek
eloszlatdsanak mértékét. Az all6 részben 5 csatanaa forgérészben 6 spirdlis alaku
lapét van kialakitva. Ennek megfaleh a rotor egy fordulatara az 6mledék 30 részre
,vagodik”. Ugyanennyi részre ,vagodik” az émledékkavetkes allérészbe tortan
belépésnél is. A rotorfordulatszam novelésével arszéatds meértéke kénnyen a
mikrométer tartomany ala vihit A figgetlen meghajtds miatt a ke&enagyfoku
szabadsagot biztosit a megfélé&kverékszerkezet @llitasara.

3. zona (a 13. abran 1.): A kitolé zéna szintén &mgo menetes rész, ami a 2.

zonaban 6sszekevert anyagot a szerszamon ker&gatéseli.

Ha feltételezzik, hogy a polimer dmledékek dsszarhatatlan folyadékok, akkor
az aramlasi keresztmetszet megvaltoztatasa egyben asamlasi sebesség
megvaltozasaval is jar. A sebesség megvaltozasatasydfolyas megjelenését is
eredményezi. Klasszikus értelemben a nyujtadsi ®lydatt azt értjuk, hogy az
Omledéket az aramlas iranyaban megnyujtjuk. Az &sirkeresztmetszet, és ezzel
egyltt az aramlasi sebesség megvaltozasa az araratdgéba hatdo ét, és ennek
megfeleben nydjtasi folyast general. Ennek eredményekénieksrzik a fazisok
hatarfellilete, ami az anyagok k6zo6tt hatd kolcstddhabsitését eredményezi. Az allé
keveelemekben kupos csatornak alkalmazésaval a nyliBsis nagysagat ésitjuk,
amellyel a keverék missége javithato.

A folyadékelem mérete az allo kevetemek szamanak és geometridjanak

fuggveénye [132]:

L=LN"™, (5)
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ahol L a folyadékelem hossza, la folyadékelem kiindulasi hossza, m az allé
kevelbelemek szama, N a kevmlem belépési és kilépési fellletének aranya. Rélsla
keveilbelem esetén, ha a teriletek aranya 2, akkor azeerémlyadékrészecske 32-
szeresére nyulik. A geometria megvalasztasa a bbdlnanyagok keverésénél nagyon
lényeges. A forg6 kevéelemek hasznélata nemcsak a nyirasi, hanem a sytglgas
mértékére is kihat. A forgé elemek periodikusantaZthtjadk a belép és a kilép
keresztmetszetet, igy a nyujtasi folyas mértékét is

Extruderben tortéh keveredés matematikai leirasat részletesen istnerte
Mc.Kelvey konyvében [133]. Ezek az 6sszefuggéseki@eIX keveré berendezés
esetében nem értelmezblet mivel a keved egység allo- és forgd keverelemek
egymas utani isméitlo sorabdl tegdik dssze. Ebben az esetben az aramlo folyadék
kulonboz rétegekre tortéh ,feldarabolasa” torténik. A kevér berendezésben az
eloszlaté keverést a rotor lapat és az all6 késlem relativ elmozdulasa biztositja.
Egy fordulat alatt keletkéerétegek szadma a kdvetkeegyenlettel kalkulalhato:

M =C(D)", (6)

ahol M a rétegek szdma, C a beiheosatornak szama (5), D a forgoérész
lapatszama (6), k a kevimlemek szama (forgérész + allorész). A kévegységben
néegy kevedelem taladlhatd. Az adatokat behelyettesitve meghagjogy 6480 rétegre

darabolédik a folyadékelem minden rotor fordulatkor

Az IDMX kevers berendezésben mind a méretcsokéennind az eloszlatd
keverés nagy mértékbendsegiti j0 mirdsedi keverékek készitését. Az irodalmi
adatokban dként egy- vagy kétcsigas extruderes modszert h&szhkatatok
tapasztalatairdl lehet adatokat talalni. Connellg4] 6sszefoglaldé munkaja szerint a
kétcsigas extruder hatékonysaga bizonyitottan johipf az egycsigas extruderé, de a
kétcsigas extruderben jelen vannak olyan helyek| ahdugdszdr aramlas miatt a
keveredés nem tokeéletes. Mészaros Laszlo PhD édskben [135] bemutatja, hogy
aggregatumok keletkeztek extrudalassabakitott poliamid-6 és tobbfali szén
nanocsotvet tartalmazé kompozitokban. Gojny [136bxgp matrixba kevert mini-
kalanderrel kulénbdztipusd szén nanocsoveket. A tobbfalld szén naneésésetében
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kevés agglomeratumot talalt, kétfald és egyfalu ocativeket hasznalva tébb

agglomeratumot tartalmaztak a keverékek.

A keverési paraméterek polipropilén matrix haszteklar:
Collin Teach-Line E20T:
Hoémérseékletprogram: 190 °C, 210 °C, 220 °C, 220 °C
Fordulatszam: 100 mih
IDMX keveréegyseg:
Homérsekletprogram: 220 °C, 220 °C

Fordulatszam: 60 mih

A keverési paraméterek polikarbonat matrix haszalta:
Collin Teach-Line E20T:
Hoémérsékletprogram: 270 °C, 280 °C, 290 °C, 290 °C
Fordulatszam: 50 mih
IDMX keveroegység:
Homérsékletprogram: 260 °C, 245 °C
Fordulatszam: 40 mih

A keverési paraméterek polikarbonat - ABS matrisaralatakor egy extruderrel

végezve:

Collin Teach-Line E20T:
Hoémérseékletprogram: 260 °C, 270 °C, 280 °C, 290 °C
Fordulatszam: 90 mih

IDMX keveréegyseg:
Homérsékletprogram: 220 °C, 190 °C

Fordulatszam: 50 mih
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A keverési paraméterek polikarbonat - ABS matrisZmalatakor két extruderrel
végezve:
Collin Teach-Line E20T
Homérseékletprogram: 200 °C, 210 °C, 220 °C, 230 °C
Fordulatszam: 70 mih
Brabender Plastograph:
Homérsekletprogram: 250 °C, 270 °C, 290 °C
Fordulatszam: 30 mih
IDMX keveréegyseg:
Homérsékletprogram: 260 °C, 220 °C

Fordulatszam: 40 mih

A keverékeket Collin Teach-Line CSG171T hideg gtakaval granuléltam.

3.3.2. Froccsontés

A vizsgalatokhoz szabvanyos piskota alaku szakitib@testeket fréccsontottem
ARBURG Allrounder 270 U 350-70 fréccs@ngéppel (1. tablazat).

1. tAblazat. Fréccsontési paraméterek.

PP PC ABS/PC
Anyaghomérséklet
220 285 260
(°C)
Szerszambmerseklet
40 40 40
(°C)
Froccssebeség
200 200 50
(mm/sec)
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4. Kisérleti eredmények és értékelés

4.1. Keverékek

4.1.1. IDMX keveré berendezés vizsgalata [S1-S4]

A kompozitok és altalanossagban a tobbfazisu polimdszerek mechanikai
tulajdonsagait alapvéen befolyasoljak az éhllitasuk kortlményei. Mivel ezeknél az
anyagoknal a keverési technolégia a legelterjedtadd@rt a kisérleti munka soran
el6szor a kever berendezést vizsgaltam meg.

Az IDMX kevers berendezés hatékonysagvizsgalatahoz nem elégaidnereket
hasznaltam, mivel ezekkel a keverés hatékonysaigaymmon kovethdt [132,137].
Polikarbonatot és ABS-t kevertem. A polikarbonatagsABS termodinamikailag nem
elegyed polimerek [138]. Technoldgiailag 0sszeféidiet de keverékik tobbfazisu
rendszert alkot. Az adagolé extruderek fordulatsztamgy Aallitottam be, hogy a
keverékbe 20%, illetve 30% polikarbonat és 80%jtvwié 70% ABS keruljon.

Vizsgaltam az adagol6 extruderek, valamint a késkem fordulatszamanak
hatasat a kihozatalra. Az extruderek kihozatalésigafordulatszamok fliggvényében a
14. abran mutatom be.
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14.4bra. Az extruderek kihozatala a csigafordulatszéfiiggvényében. n(ABS) a Collin,
n(PC) a Brabender extruder, n(M) a kévberendezés csigafordulatszamat jelenti.

Annak ellenére, hogy az adagoldk kihozatala neradliis, a kevér berendezés

teljes kihozatala mégis lineéarisan valtozik a 280-1/min fordulatszam tartomanyban.

Az adagol6 extruderek fordulatszamat allandd 40id/értéken tartva mértem a

kevel6 kihozatalat a rotor fordulatszamanak fuggvényédén abra).
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15.abra. A keves kihozatala a fordulatszam fliggvényében

41



A maximélis keves kihozatal 60-70 1/min fordulatszamnal van (15.adbEnnél

nagyobb fordulatszamnél a kihozatal gyorsan csoklEamek magyaradzata a keger
rész szivOhatasara vezethetssza. J6l mutatja ezt a Collin extruder fejnysdrdak
valtozasa, ami 60 1/min fordulatszam korul mar nexh mérheb.

4.1.2. Szerkezetvizsgalat

A keverékek mitiségét SEM technikaval jellemeztem. A 16. abran &680

polikarbonatot és 20% ABS-t tartalmazé keverék ejalts SEM toretfelvételét
mutatom be.

16.4abra. 80% polikarbonat 20% ABS 6sszetékalverék toretfellilete

A felvételen j6l megfigyelhét a folytonos polikarbonat fazisban egyenletesen
eloszlatott ABS. A nyirasi és nyujtasi folyasbolodd szélas szerkezet egyértéam
azonosithaté. A felvétel alapjan az ekvivalens &nd¢6 meghatarozhat6: 1,0 £ 0,1
um. A felvételen az is j6l lathatd, hogy a komporankdzott elhanyagolhaté a
kolcsdnhatas, amit a fazisok elvalasa mutat. Angrh elegyed polimer keverése ol
sikerilt, a kevef berendezés hatékonynak bizonyult.
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4.1.3. Beoldédas meghatarozasa

A keverékek két komponensének egymasba valé beat#othk mértékét DSC
meressel kovettem nyomon, az Uvegesedé@siénsékleteket méertem. A keverékek két
jol elktlonulb Uvegesedésidmérseklettel rendelkeznek. A mért értékek kisméregk
eltérnek a tiszta anyagokétol, ami kismétit@tegyithebseget jelent. A (2) egyenletet
hasznalva a polikarbonatba beoldédott ABS menngise@®32% és 0,320% a 70%
polikarbonat / 30% ABS, illetve a 80% polikarbori&0% ABS keverékekre. Azonos
elvet hasznéalva az ABS-be beoldddott polikarbonéhmyisége 0,036% és 0,033%. Az
eredmények azt mutatjdk, hogy az ABS jobban oldddikpolikarbonatban, mint
forditva.

4.2. Kompozitok

Tobbfall szén nanocsovet kevertem kilértbozipusd polimer matrixba.
Polipropilén homopolimer és Uivegszabsitédi polikarbonat matrixi nanokompozitok
nanocs$ tartalma 0,5%, 1%, 2%, 4%, illetve 8% volt. Politanat daralékot és ABS-t
1%, illetve 1,5% tobbfali szén nanéusl kevertem.

A keverések soran azt tapasztaltam, hogy minél olalgy mennyiségben
tartalmaznak a keverékek szén nanocsdvet, ann&zebb a feldolgozhatésaguk,
sokkal nagyobb a viszkozitasuk, nehezebben folymékb keveréknél éfordult, hogy
a lehitott szalak atméje ingadozott, ezért nem lehetett granulalniéf&ldult, hogy
annyira ridegek voltak a szalak, hogy @étdvizbél a granulaléba valé bevezetéskor
eltortek. Az ilyen mintdkat PKD 52M késes daral6apritottam. Minél nagyobb volt a
szén nanodéstartalom, annal merevebb lett a kompozit, gyakmdilvalt a térés, és a

lehiitott keverek felllete egyre durvabb lett.
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4.2.1. Polipropilén — szén nanoéskompozitok

4.2.1.1. Kristalyosodasi és olvadasi jelléikz

a. Szerkezetvizsgélat [S5- S8, S12-S16]

A nanokompozitok szerkezetét pasztdzo elektronmsidtopos felvételekkel
vizsgaltam. A nanokompozitokrol készitett SEM fablek kozul két jellem& felvétel

al7. és al8. abran lathato.

-

R R
nm

17. abra. Nanodsnélkiili PP 18.4bra. 8% nanoégartalmi PP
toretfelllete toretfelllete

A 18. abran a szén nandcgl megfigyelheb. A nanocé eloszlasa a matrixban
egyenletes, a vizsgalatok soran nem tapasztaltagiomgrizaciora utalo jeleket. A

tobbfalld szén nanoésitmébje meghatarozhaté a felvétel alapjan: kérulbelihs@

b. Anizoterm kristalyosodasi kinetika [S7, S13, S1B6]S

Kristalyosodas kinetika tanulmanyozasakor meghatark a kristalyosodas
kezdeti és végimérsékletét, illetve a kristdlyosodas maximalisessi@géhez tartozo
homérsékletet. A kristalyosodas kezdetbntérséklete az a dmérséklet, amikor
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kialakulnak az el krisztallitok. A kristdlyosodas végmérsékleténél alacsonyabb
hémérsékleten mar nem keletkeznek Ujabb kristalydkz @ldl kivételt jelent az
agynevezett utdkristdlyosodas, ami azt jelenti, yhogagyon lassan akar
szobaldmérsékleten folytatodik a krisztallitok tokéletegéed, ami évekig is eltarthat.)
A kristadlyosodas maximalis sebességéhez tarténdénsékletet tulajdonképpen a DSC
gOrbe csucspontjahoz tartozénhérséklet. Az anyag szerkezélétiiggben egy vagy
két csucs is jelentkezhet. Ha két csucs van, alikaralamilyen atkristalyosodasra utal.
Kulonboz hiatési sebességek alkalmazasaval nem izoterm koriekéROz0tt
meghataroztam a polipropilén matrixi keverékek thh®sodasi tulajdonsagait. A
kisérletek soran az anyagokat 20 °C/mité$i sebességgel felmelegitettem 250°C-ra,
majd kulonbd# hitési sebességgel létdttem szobabmeérsékletre. Példakent a tiszta
polipropilén DSC gorbéi a 19. abran, a 4 % széronadvet tartalmazé kompozit DSC

goOrbéi a 20. abran lathaték.

—— 20T/min
—-——— 10T/min
— -  5T/min
———2T/min

Hoéaram (W/q)

100 110 120 léO 140 150 160
Exo U rr e 7
o Hémérséklet (T)

Universal V4.3A TA Instruments

19.abra. Tiszta polipropilén DSC gorbéje kilonbdwtési sebességeknél

A 19. abran lathato kristalyosodasi gorbék joblirdlra 2, 5, 10, 20°C/ perditési
sebességhez tartoznak. Aitési sebesség novelésével a kristalyosodasi gorbéek
alacsonyabb dmérsékletek felé tolédnak el, ami azt jelenti, hoglacsonyabb
homérsékleten indul el a kristalyosodas. A nagyobité$i sebességhez tartozé gorbék
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szélesebbek, nagyoblémérsékletintervallumban jatszodik le a kristalyos®dA tiszta

polipropilén kristalyosodéasi gorbéin egy-egy cstegisztralhato.

10T/min

5T/min
2T/min

Hoéaram (W/g)

100 110 120 130 140 150

160

Exo Up Hamérséklet (C) Universal V4.3A TA Instruments

20.4bra. Polipropilén + 4% szén nand@®SC gorbéje kulonbdzhiitési

sebességeknél

A 20. abran lathaté kristadlyosodasi gorbék jobdvélra 2, 5, 10°C/ perciiési

sebességhez tartoznak. Aités sebessége ennél az anyagndl is a polipropdénhe

hasonloan befolyasolja a kristalyosodast. A |éngegkérés az, hogy a 20. abran a

gorbék bimodalisak, azaz két csucs is megjelenikkalBegalabb 1 % szén nanocsoévet

tartalmaz6 kompozitokra igaz, ami azt jelenti, hogwegvaltozott a kristalyosodas

mechanizmusa. A két kristalyosodasi csucsot a saéoc$ jelenléte okozza. A 17 %

nanocsovet tartalmazo mesterkeverék vizsgalatasak egy csucs jelent meg, a tébbi

anyagnal talalhat6 kisebb csucshoz tarto@ddérsekleten.

Ravazi-Nouri [140] és Bhattacharyya [140] egyfaltés nanoasvel dolgozott,

nem talaltak kefts csucsot a nanokompozitoknal.

A vizsgalt anyagok kulonb@zhitési sebességhez tartozo jellénémeérsékleteket

a 2. tdblazatban mutatom be.
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2. tablazat. Jellendzkristalyosodasi émersékletek

nfnzggg Hutési Krist. 1. Krist. | 2. Krist. Krist.
sebesséqg , , .
tartalom o : kezdete| csucs csucs vege
o) | CCmim o ) .
(°C) (°C) (°C) (°C)
20 128,0 124,6 - 117,3
0 10 130,0 127,0 - 121,5
5 132,6 130,1 - 126,7
2 135,6 133,5 - 131,4
10 128,6 126,0 - 121,6
0,5 5 130,8 128,6 - 125,8
2 133,5 131,5 - 129,7
10 136,1 131,4 125,8 120,7
1 5 139,8 135,4 128,5 125,3
2 142,7 139,8 131,4 129,4
10 136,9 132,3 125,4 120,7
2 5 140,5 135,9 128,2 125,2
2 143,0 140,1 131,2 129,3
10 137,3 131,8 125,6 121,4
4 5 139,6 135,5 128,3 125,4
2 142,8 139,5 131,5 129,5
10 137,1 132,5 125,2 119,7
8 5 140,0 136,2 129,4 125,9
2 143,1 139,6 134,1 131,7
20 133,7 128,1 - 121,6
17 10 136,8 131,3 - 126,2
5 140,2 135,1 - 131,5
2 143,9 139,2 - 136,7

A 21. és a 22. abran a tiszta polipropilén és a s¥¥n nanocsoOvet tartalmazo6

sebesség fliggvényében.
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21.4abra. A kristalyosodas jelletihomérsékleteinek valtozasa tiszta polipropilén

eseten.
145 ]
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22.4bra. A kristalyosodas jelleihémérseékleteinek valtozdsa 4% szén nanocsovet

tartalmazo polipropilén kompozit esetén.
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A tiszta anyaghoz képest a kompozit kdzel 10°Crrabasabb émérsékleten kezd
el kristalyosodni. Ez alatamasztja azt, hogy a sm@moc§ gbécképsd hatasu a
polipropilénben. Erdekes jelenség, hogy ellentétban szokvanyos gockéfz
anyagokkal, a nanoés elkilonub kristalyosodast okoz. Ez arra utal, hogy a
kristdlyosodas mechanizmusa |ényegesen megvaltdzltételezzik, hogy a nagy L/D
aranyu tobbfall szén nandcesetén a polimer lancok aéc$ala kérnyezetében, a
szélas d¥sitt anyagokhoz hasonldéan, sorgocokat alkotnak. Ezekelul meg a
kristalyosodas.

A nanokompozitoknal tapasztalt k&t kristalyosodasi csucsok jelenléte alapjan
izoterm kristadlyosodas kinetikat is vizsgaltam dzaacéllal, hogy a kristalyosodas

sebességi allanddjat meghatarozzam.

c. lzoterm kristalyosodas kinetika [S20, S22]

A szén nanocsovet kilonb®koncentracidoban tartalmazd polipropilén keverékeke
DSC mérésekkel tanulmanyoztam. Meghataroztam a kaitgk izoterm
kristdlyosodasanak kinetikajat. A vizsgalatok soranmintakat 20 °C/min itési
sebességgel felmelegitettem 220°C-ra, majd addkrggyorsabban ldhtttem a kivant
homérsékletre. Nyolc-nyolc kilénbézhomérsékleten kristalyositottam az anyagokat
addig, amig a kristdlyosodas teljesen le nem jélsizto Példaként a 23. abran
bemutatom a polipropilén négy kulénlBohomérsekleteken torténkristalyositasanak
DSC gorbéit az id fuggvényében. A kristalyosodas akkor jatszddottelgesen, ha a

gorbe visszatért az alapvonalhoz.
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23.abra. Polipropilén izoterm kristalyositasa kulonbtémersekleteken

A DSC-mérések reprodukalhatésaganak meghatarozkétieonos dmérséklet

izoterm kristalyositast végeztem el. A két mérégdtkt csak a vizsgalati &ben volt

eltérés (20 perc és 40 perc). A mérések DSC-goebg#t. abran mutatom be. Mindkét

esetben 20 percen belll lezajlott a kristdlyosodékét gérbe nagyon jol illeszkedik

egymasra. A kristdlyosodas maximalis sebességst gslicsig teljesen egybeesik a két

gorbe (a mérés szempontjabol ez az igazan fonasasz), utana is csak kismériéhz

eltérés.
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24.4abra. Polipropilén kristalyositasa 140°C-on kétkiioz méréssel

A DSC berendezéshez tartozé szamitogépes szoft@meUniversal Analysis)
meghataroztam a nanokompozitokra jellémelativ kristalyos hanyadot (x), majd
linearis regresszidval az Avrami-egyenletben sZérkpes n értékeket:

1
In-—— =kt"
L W

ahol: x a relativ kristalyos hanyad, t a%,ik a kristalyosodas sebességi allanddja, n az
Avrami-kitevd, ami a gocképmés modjatdl (termikus, atermikus) és a
kristalynbvekedés tériranyatol fugg.

A 25. abran bemutatom a tiszta polipropilén és mokampozitok n értékeit a
kristalyositasi imérséklet fliggvényében.
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25.abra. Az n értékek valtozasa az izoterm kristatpsdibmersekletének

fluggvényében

Az Avrami-kitewok (n ertékek) (25. abra) 1,8 — 3,1 kozott valtoznélem
mutathaté ki egyértelth 6sszefliggés az 0Osszetétel valtozasaval, de kigkiert
csokkerd tendencia észreveléed nanocé-tartalom ndvekedésével.

Xu oldatban tortéth keveréssel allitott &l polipropilén és tdbbfald szén nanécs
tartalmu kompozitokat [94], melyek izoterm kristagjtaskor az Avrami kitéyminden
esetben 3 kordli érték volt, csokkenést nem tapdtsAz eltérés oka az lehet, hogy Xu
csak kis Kmérséklet intervallumban, aranylag alacsonymBrsékleteken (127°C-
138°C) végezte a kristalyositasokat. A kompozito&akitdsanak kulonbdsége is
befolyasolhatja az eredményeket, Xu keverékeibennamocstvek elkeveredése
egyenetlen volt.

Sokkal jobban medgfigyelhétaz 6sszefliggés, ha az Avrami kiie\a nanocs$
tartalom fliggvényében &brazoljuk (26. abra). A mahdartalom novekedésével az
Avrami kitev értéke csokken. Ez két okra vezetheilssza. Az egyik a gocképhatas
(atermikus goéckepmlés), a masik a novekedés tériranyanak csoOkken&saszta
polipropilén esetén az Avrami kitévértéke 3 kozelében van, mig a 17 % nafiocs
tartalmi kompozit esetén ez 2 alatti. Az Avrameklt értékének 3-rol 2 ala
csOkkenéséall arra kovetkeztettem, hogy nagyobb szén nafdagalomnal mar nem
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szferolitos a szerkezet, hanem lamellas kristalimknegtalalhatok. A szén nandécs
fellletén vagy annak kornyezetében polipropilénctdn helyezkednek el, amelyek

orientaciojuk kovetkeztében lamellas krisztallitakbkristalyosodnak Ki.

3,5
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X137 C
A138<C
3 4 X139 C
d -140C
P+ o141 <C
égﬁ' +142°<C
A -143C
0 § A A144C
E 25 14+ O &145C
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< kO o 8 AN X150 C
2 o 0151 C
¢ - +152<C
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26.abra. Az n értékek valtozasa az 6sszetétel fluggaaTy

A 27. abran lathatok a tiszta polipropilén és aakampozitok In(k) értékei a

kristalyositasi imérséklet reciprok ertékének fliggvenyeben.
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27.abra. Az In(k) ertékének valtozasa az 1/T fliggvéeyé

A kristdlyosodas sebességi allandéjanaémérséklet-fliggése jo kozelitéssel
Arrhenius tipusu (27. &bra). Az egyenesek meredghb@ az Arrhenius-egyenlet

felhasznalasaval hataroztam meg a kristalyosod@sasksi energiajat:

—Eakt

k=Ae~ | (8)
ahol k a kristdlyosodas sebességi allanddja, A eexponencialis tényéz Ex a
kristdlyosodas aktivalasi energiaja, R a gazallafidaé kimérséklet.

A 28. abran a kristalyosodas bruttd aktivalasi gisganak valtozasat mutatom be a
szén nanodstartalom fliggvényében.
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28.4abra. Az aktivalasi energia valtozasa a szén nértacmlom fliggvényében

A 28. abra mutatja, hogy a szén narfob®zzaadasa nagymertékben csokkenti a
polipropilén kristdlyosodasanak bruttd aktivalasemgiajat. Ismerve a kristalyosodas
mechanizmuséat (gockéfaés és azt kovét gocnovekedés), az aktivalasi energia
csOkkenése konnyebb gocképésre vezethétvissza, hiszen a gbécok ndvekedése
soran ugyanazon polimer lanc kristalyosodik fuggeil a szén nanoggartalomtol.
Természetesen ez egy nagyon leegyssdtett targyalasa a kristalyosodasi
folyamatnak. A kristalyosodas sebességi allanddjamémérséklet-fliggése tehat
aldtamasztotta azt a feltételezést, ami az Avratew& valtozdsabdl vonhato le. A
folyamatos csokkenés azt mutatja, hogy a krista@gési folyamat egyre kdnnyebben
megy végbe nagyobb szén nanbdartalom esetén. A kisebb aktivalasi energia is a

szén nanodsgbocképd hatasara utal.
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d. Olvadasi gorbe, termodinamikai olvadaspont [S7,, &%, S16, S20]

A polipropilén nanokompozitokat izoterm modon kélgositottam, majd
megolvasztottam. Az olvadasi gorbék alapjan megbatam a kilonb&kz szén
nanoc$ tartalmd nanokompozitok olvadaspontjait (29. &brahz olvadasi
csucslbmérsékleteket a kristalyositasiérhérséklet és a szén nandcdartalom

fuggvényében a 3. tablazatban mutatom be.
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29.abra. Polipropilén + 4% szén nanés®mpozit kilonboé homérsékleteken tortén
izoterm kristalyositasa utani ujboli felmelegiteSOgorbéi
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3. téblazat. A polipropilén nanokompozitok olvadésicsbmeérsekletei {C) a kristalyositasi
hémérséklet {C) és a szén nandctartalom (%) fliggvényében

0% 0,50% 1% 2% 4% 8% 17%
163,7
136 168,7
137 165,3
138 164,4 164,8 166,3 165,9 165,4
169,8 169,8 171,2 167,8 170,6
165,6 166,0 165,6 166,3
139 166,1 170,9 170,8 170,8 171,7
140 165,4 166,1 167,9 167,1 166,2
171,0 170,9 172,7 171,4 1715
141 167,4 166,8 167,0 166,6 167,3
172,4 172,3 171,8 172,3 172,8
142 166,9 167,8 167,4 167,0
172,1 173,1 172,8 172,5
143 168,7 168,0 168,4 167,9 168,5
173,3 173,3 173,3 173,8 174,0
168,2 168,4 168,1 168,2
144 173,6 174,1 174,2 173,7 169.3 169.3
169,2 169,4 168,7 169,8 168,9
145 174,4 174,4 174,8 175,0 174,5 169.4
146 170,3 170,3
147 170,12
148 171,6 171,6
149 171,4 171,8
150 172,4 172,4
151 173,0 1727
152 173,5
153 174,0
154 174,8
155 175,3
156 176,0

Az olvadasi gorbék a polipropiléneknél szokasogsdsetlvadasi csucsot mutattak,
ami az Una-o atkristalyosodéashbol adddik [141, 142]. A 8% szénacsovet tartalmazo
kompozit, illetve a mesterkeverék (17% nartotartalmua) kivétel volt, mert ezeknél
csak egy csucs volt regisztralhato. Ezt arra vestgik vissza, hogy ebben az esetben

tulnyomorészty, modosulat alakul ki a kristalyosodés soran [142]1
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A csucspontokat megvizsgalva az tapasztalhatd, hamptt Osszetétel esetén a
kristalyositas Bmérsékletének novelésével az olvadaspont ndvek&zkvarhato is,
mivel minél magasabb dmérsékleten torténik a kristalyositas, annal tdleslebb
krisztallitok kép®dnek, amelyek magasabbérmérsékleten olvadnak meg. Adott
kristalyositasi HBmérsékletet vizsgalva azt tapasztaltam, hogy a rhdd
nanokompozitok olvadasi csu@shérsékletei alig térnek el egymastaol.

A 30. abran az olvadasiémérsékletet abrazoltam a kristalyositaémierséklet
fuggvényeben. Az abran a kulonlbodsszetétdl nanokompozitok szén nandcs
tartalmat tomegtoértben adtam meg.

A kuloénbdz hémérsékleten (J) kristalyositott mintak olvadaspontjaibdl (I a
Hoffman-Weeks egyenlet (4. egyenlet) felhasznaldsaveghatarozhaté az anyagok

termodinamikai olvadaspontjar{). Az egyenletben szerdéply lamella vastagodasi

tényedt a szokasos 1-nek feltételeztem (linearis kozelité
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30.abra. A termodinamikai olvadaspont meghatarozasa

A 30. abra alapjan a termodinamikai olvadaspont,2@L Az irodalmi adatok a
polipropilén termodinamikai olvadaspontjat, a maghezasi modszejt figgéen, 185-
210°C koze adjak meg [145]. A meghatéarozott érédkleszkedik ebbe a tartomanyba.
Példaul Juhasz Péter Phd dolgozatdban [146] arimétoffmann-Weeks mdadszerrel
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dolgozva 177,3°C-nak, a nemlinearis modszerrel Z@®nak talalta a termodinamikai

olvadéspontot.

4.2.1.2. Mechanikai jellenék [S5- S8, S12-S16]

A mechanikai vizsgalatokat tiz-tiz probatesten wzégm el. Az abrakon lathato

pontok nagysagat ugy valasztottam meg, hogy a mérédmények szorasa beleessen.

a. Huzovizsgalat

Miianyagok huzovizsgalatakor a probatestet a hosgzirdétengelye mentén
allandé sebességgel addig huzzuk, amig a prébaitszakad vagy a fesziltség,
illetve a nyulas elér egy &le meghatarozott értéket. Ennek soran mérjuk agtedire
haté e6t és a nyulast. A danyag tipusétol és a vizsgalati kérulméngéKtiggéen
kulonboz goérbéket kapunk. A 31. abran bemutatom a polipéopmegnyulas — ér

gorbéit. Az abran mind a tiz probatest gorbéjed#ih
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31.4bra. A TIPPLEN H649FH tipusu polipropilén szakddggi
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A huzé mechanikai jellentik kdzil példaként a hizészilardsag valtozasat rootat
be. A hluzészilardsag az a legnagyobb huzéfesziltadgelyet a probatest elvisel a
hiuzas soran. A keverékek huzoszilardsaganak vda&abzea nanods tartalom

fuggvényeében a 32. dbran mutatom be.

Huz6szilardsag (MPa)

O T T T
0 2 4 6 8

Szén nanocs 6 tartalom (%)

32.4bra. A huzoészilardsag valtozasa a szén nénacslom fliggvényében
A nanoc$ tartalom novekedése nagyon kis hatassal van ashiladdsagra a
vizsgélt koncentraciétartomanyban. A nanbchozzaaddsaval alig csokken a

hazészilardsag. A huzoszilardsagu] 0sszetétedl vald fliggése a kdvetkéképpen
irhato le:

0, =-176¢C+348; (9)

ahol oy a huzoészilardsdg MPa-ban, ¢ a tdébbfali szén néniaectalom tomegtortben
kifejezve.
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b. Utésallosag

Az anyagok Utésallosagat Charpy-félénitivel hataroztam meg. A nagy nanécs
tartalmu kompozitok joval kénnyebben eltdortek, metkevesebb szén nanocsovet

tartalmazok. A 33. abran a Charpy-félémitinka valtozasa figyelh&meg.
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33.abra. A Charpy-féle Gtnunka valtozasa a szén nariotatalom fliggvényében

A Charpy-féle dbtmunka nagymértékben csokken a nadocsartalom
novekedésevel, a csokkenés korulbelil 60%-0s. Aozads csak 1,5% szén nanécs
tartalom fol6tt kezd szignifikanssa valni

A Charpy-féle Gdmunka a 0 — 1,5 % nandcsartomanyban tulajdonképpen nem

véaltozik, értéke 7,5 kJ/m A Charpy-féle timunka (g) 6sszetételi valé fiiggése a
kovetkedképpen irhato le:

a, za + 0 % (10)

1+ exp(C _de )

ahol g a Charpy-féle @munka kJ/mirben, ¢ a tobbfali szén nanécsartalom
tomegtortben kifejezve, paa tiszta polimer @munkdja, a a szén nanocsodvet

tartalmazo Wmunka hatarértéke,ca kritikus koncentracidé, d allandd, amelyek a
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polimer és a szén nandckiggvényei. Polipropilén esetébeg3,5 kJ/ M, a.=2,98 kJ/

m?, ¢ =0,020, d=0,0023. Ha olyan kompozitra van szikségj, kevésbé torik, akkor

1,5 % szén nanoéeél tobbet nem célsziemdagolni a polipropilénhez.

4.2.1.3. Folyasi mutatészam [S16]

A polipropilén nanokompozitok folyasi mutatészarv@fR modszerrel hataroztam
meg (34. 4bra). A folyasi mutatészadm a szén nanoadalom ndvekedésével nagy
mertékben csdkkent. Ez egyben azt is jelenti, hmgynocsdvet nagy koncentracidoban
tartalmazo keverékek viszkozitasa nagy. A viszlasityen nagyfoku valtozasat a szén

nanocs$, illetve az altala alkotott vazszerkezet okozta.
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34.abra. A folyasi mutatdoszam valtozasa az dsszdtiggl/ényeben
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4.2.1.4. Egheiség

a. Langterjedés [S5, S6, S8, S12-S14, S16]

A polipropilén kompozitok éghéségi tulajdonsagainak tanulmanyozasa soran azt
tapasztaltam, hogy a langallosag a nafiotartalom figgvényében folyamatosan
csokken (35. abra).
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35.abra. A langterjedési sebesség valtozasa a natertalom fliggvényében.

Poliolefinek esetén az egyik nagy probléma, hoggkeaz anyagok azon
talmersen, hogy jol égnek, a csepegésik miatt terjesztikragot. Ez bizonyos
terileteken, mint példaul regdigepek bel§ burkolata, megakadalyozza ezek
alkalmazasat. A legalabb 4% szén nanocsovet taat@inmanokompozitok esetén mar
nem volt tapasztalhato csepegés, ami nagyon foraas alkalmazéstechnika
szempontjabol. Ez az eredmény a szén nanadtsl alkotott vazszerkezet jelenlétét
mutatja, ami megakadalyozza az anyag csepegését.sZéa nanocs tartalom
elésegitheti a polipropilén szélesebb korben tdftatkalmazasat, de a szén nartocs

ara nagyon dragava teszi a terméket.
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b. Lézer ablaciés vizsgalat

A kivalasztott mintdkat 1W teljesitménnyel 1 persiggaroztam be CQOézerrel.
Az aladbbi eredményeket tapasztaltam:
Polipropilén + 0,5% szén nandcsatég.
Polipropilén + 8% szén nandcsszenesedik.

Az elszenesedett fellleteket pésztazd elektronmedkd@ppal vizsgaltam, a
felvételeket a 36. abran mutatom be.

- { 5 o
36.4abra. PP + 8% szén nanédé®mpozit SEM felvételei LP-FTIR utan

A felvételeken lathatdé a szén nandldl all6 6sszefligd vazszerkezet. Ez a vaz
Osszetartd ékeént van jelen az anyagban. Ezért lehetséges, lamgyegheiségi
tulajdonsagok nagymeértékben megvaltoztak.

A nanokompozitokat Mass Loss Kaloriméter alatt hettém 600°C-on, 1 6ran
keresztul. A hevités utan a kulonidomanokompozitok maradékai kilonkogellegiek
voltak. A 0,5% szén nanogédartalmu polipropilén nanokompozit maradéka kemény
volt. A 8% szén nanoéstartalmu polipropilén nanokompozit maradéka parldtz
elszenesedett maradékot pasztaz6 elektronmikropakdpzsgaltam. Az igy készitett

felvételeket a 37. abran mutatom be.
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37.abra. PP + 0,5% szén nand&®mpozit SEM felvételei

A felvételeken jol megfigyelhétaz Osszefugy vazszerkezet. A vizsgalat soran
tulajdonképpen elégettem a minta polimer részéti Amgmaradt, az a tébbfall szén
nanoc$hdl allé halés jelle§ vaz. A 37. abra mutatja, hogy mar 0,5 % nafiocs

tartalomnal is kialakul a vazszerkezet.

4.2.1.5. Fajlagos ellenallas [S5, S8, S13-S15]

A szén nanocsovek alkalmazasanak egyik nagyon f$omdollete az anyagok
elektromos vezéképességének a novelése. Ezzel a polimerek elekitdsis
feltoltodését lehet csOkkenteni, ami az elektronikus es#kdzsomagoldéanyagainél
nagyon fontos kovetelmény.

Az elektromos vezéképességet a fajlagos ellendllassal is jellemeizketp

vizsgalati eredményeket logaritmikus skalan abngzal 38. abra mutatja.
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38.4bra. A fajlagos ellenallas fliggése a szén nan@actalomtol

A szén nanods kompozitok mindegyike Iényegesen kisebb fajlaglendllassal
rendelkezik, mint a kiindulasi tiszta polimer. Ajléaos ellenallas 9 nagysagrendet
csOkkent a tiszta polimerhez viszonyitva. Ez a ketks mar a 0,5% nandctartalmu
kompozitnal is tapasztalhato volt. Eibkarra kdvetkeztethetiink, hogy a szén nafiocs
mar kis koncentracioban is vazszerkezetet alkomahoc$ tartalom ndvelése nem
eredményezett tovabbi ndvekedést. Ez az eredméiy Bontos, mert a polipropilént
sokszor hasznaljdk elektromos berendezések csodsduz, €s a szén nan®cs

adagolasaval megszintetheiz elektrosztatikus felt@des.
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4.2.2. Uvegszallal gisitett polikarbonat — szén nanod$ kompozitok

4.2.2.1. Szerkezetvizsgalat [S5- S8, S12-S16]

a. Pasztazé elektronmikroszképias vizsgalat

A nanokompozitok szerkezetét pasztazéd elektronmsidtOppal tanulmanyoztam.
A toretfellletekdl készitett felvételeket a 39. és a 40. 4bran rouidie.

HV: 250K DET: BSE Detector = S o ¥
Satellte ©Tescan  DATE: 03/14/07 100 um HV20 RN DEF-BSEDS “SEDebLL
Salellite STescan DATE: 03/14007 100 um

39. abra. Nanodsnélkdli 40.abra. 8% nanoégartalmu
uvegszalas PC toretfelllete tvegszalas PC toretfelllete

A 39. abran megfigyelhét hogy eredetileg a polikarbonat és az Uvegszabtoz
gyakorlatilag nincs kdlcsonhatés. A fellleten taédd szamos lyuk is ezt bizonyitja, az
Uvegszalak teljesen kiestek a térés soran. Ezeshken a 8% nanog&gtartalmi minta
felvételén (40. abra) megfigyelliethogy a tébbfald szén nandckatasara javult a
polimer és az uvegszal kozott a kdlcsbnhatés. Aegsiwalak korial nem lathato elvaléas,
szinte korbedleli a matrix anyag az Uvegszalakatlydkakban is megfigyelhéta
beletdrt Gvegszal. A tébbfall szén nartodmtassal van a polimer és a &alyag
kapcsolatara, kélcsbnhatasukra.
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b. Lézer ablacios vizsgalat

A kivalasztott mintdkat 1W teljesitménnyel 1 persiggaroztam be CQOézerrel.
Az elszenesedett fellleteket pasztdz6 elektronmedid@ppal vizsgéltam. Az alabbi
eredményeket tapasztaltam:
Uvegszalas polikarbonat + 0,5% szén nafipnagyon jol szenesedik.

Uvegszalas polikarbonat + 8% szén nadoesigyon jol szenesedik.

Az elszenesedett mintdkat pasztazé elektronmikiszél vizsgalva a 41. abran

lathato felvételeket mutatom be.

EME-FT EME-FT

41.4abra. PC/GF + 8% szén nanéé®mpozit SEM felvételei LP-FTIR utan

A Mass Loss Kaloriméteres hevités utan a 0,5% sadoc$ tartalmu Uvegszalas
polikarbonat nanokompozit maradéka puha halds gélleolt, a 8% szén nanoés
tartalmu Uvegszélas polikarbonat nanokompozit m&dadpuha, szivacs jellégvolt.
Az elszenesedett maradékot péasztdzdé elektronmiképgml vizsgaltam. Az igy

készitett felvételeket a 42. és a 43. abran mutdiem
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A felvételeket tanulmanyozva lathatd, hogy mar@®s szén nanoédartalomnal

is megtalalhaté a vazszerkezet. Az Gvegszalak beébia nanodsalkotta vazba.

4.2.2.2. Mechanikai jellendk [S5- S8, S12-S16]

A mechanikai vizsgalatokat tiz-tiz probatesten wégm el. Az abrakon lathatd
pontok nagysagat ugy véalasztottam meg, hogy a mérédmeények szorasa beleessen.
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a. Huzovizsgalat

Az anyagok huzovizsgalatakor meghatarozott huzésishg ertékeket a 44. abran

mutatom be.
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44.4bra. A huzoészilardsag valtozasa a szén nértacslom fliggvényében

A huzészilardsag 6sszetételfliggése a (10) egyasddthsonld alakban leirhato:

o,=g,+ 207 % (11)

1+ exp(C _dc")

ahol 6y a huozészilardsag MPa-ban, ¢ a tobbfali szén néndestalom
tomegtortben kifejezvepy a tiszta polimer huzészilardsdga, a szén nanocsovet
tartalmazo huzoszilardsag hatarértéke, ac kritikus koncentracio, d alland6. Az
Uvegszallal efsitett polikarbonat esetében=69,1 MPa,6.,=20 MPa, ¢ =0,04004,
d=0,00351.

A huizoszilardsag 2% szén nanéctartalomig alig valtozik, 2%-nal nagyobb
koncentracidoknal viszont drasztikusan lecsokken.s##n nanodstartalomnal 40%-0s
a csOkkenés, 8% szén nandcsmrtalomnal mar 70%-0s a csokkenés. Tehat nem
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érdemes 2% tobbfall szén nan@odl tobbet keverni a polimer rendszerbe, mert

gyengul a huzé igénybevétellel szemben az ellenalla

b. Utésallosag

A nanokompozitok Charpy-féle émunkajanak értékei a 45. abran lathatok.
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45.abra. A Charpy-féle Gtnunka valtozasa a szén nariotatalom fliggvényében

2% tobbfall szén nanogstartalomig nem valtozik az anyagok Utésallésaga,
korulbelil 35 kJ/i az UBmunka értéke. Tovabb ndvelve a nartodsrtalmat,
drasztikusan lecsbkken ez az értek. Az utésall@édigzta anyag értékének 20%-ara
esik vissza. Mar a probatestek készitésekor isstapliam, hogy a 8% szén nanocsovet
tartalmazo probatestek kézzel is kdnnyen elt@heA mért adatok leirhaték a (10)

egyenlettel. A konstansok ebben az esetben a kéxitka=34,6 kJ/M, a,=6,7 kJ/n,
c=0,037, d=0,0042.
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c. Utésallésag és szakadasi nyulas kapcsolata

Az Utésallésag és a szakadasi nyulas kapcsoldtat @abran mutatom be.
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46.abra. A szakadasi nyulas valtozasa émiiinka fluggvényében
A kisérleti adatokat tanulmanyozva lathatjuk, hayyarakozasnak megfeben,
nagyobb démunkdhoz nagyobb szakadasi nyulas érték tartozik. ridegebb,

torékenyebb anyagok kevésbé nyulnak. A két tulagdgnkozotti Osszefiiggés a

kovetked egyenlettel jellemezhét

£=011a, + 04; (12)

ahole a szakadasi nyulas % -bag,aaCharpy-féle iimunka kJ/m-ben.
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4.2.2.3. Folyasi mutatészam [S16]

A folyasi mutatoszamot MVR modszerrel hataroztany iy . abra).
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47 .4bra. A folyasi mutatoszam valtozasa az dsszdtiggl/ényében

Erdekes, hogy 1 % szén nanddartalomig tt a folyasi mutatészam értéke, majd
drasztikusan lecsokkent. Az MVR-érték kezdeti n@adsének oka az lehet, hogy a
szén nanodsebben a koncentracié tartomanyban gy viselkadikt egyes csusztatok
[147]. Viszont a 8%-0s keverék mar ki sem folyt aérémiszertdl. A folyasi
mutatoszam csokkenése egydtt jar a viszkozitaskeiasével. Ez dsszefliggésben van
a szén nanoés Aaltal alkotott vazszerkezettel. A nagyon magas zkogitas
magyarazatot ad a feldolgozhatésagi nehézségekreanst a kompozitok és a

probatestek gyartasanal tapasztaltam.
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4.2.2.4. Fajlagos ellendllas [S5, S8, S13-S15]

A vizsgalt anyagok fajlagos ellenallasat a 48. Abrautatom be.
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48.4bra. A fajlagos ellenallas valtozasa a szén nénactalom fliggvényében

A szén nanocsdvet nem tartalmazé alapanyag széggérl viselkedik. Ehhez
képest a szén nanocsdvet tartalmazé kompozitogag ellenallasa 8 nagysagrenddel
csOkkent. Ez arra enged kovetkeztetni, hogy a smarocé vazszerkezetet alkot. A
vizsgélt anyagok még nem tekintblet vezetknek, de ez a valtozas mar
megakadalyozza az elektrosztatikus feltdéist. A tovabbi nano6ésadagolas nincs

hatassal a fajlagos ellenallasra.
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4.2.3. Polikarbonat - ABS — szén nanogskompozitok

4.2.3.1. Szerkezetvizsgalat [S9-S11, S17-S19, S21]

a. Péasztazo elektronmikroszkopias vizsgéalat

A nanokompozitokrol készitett SEM felvételek kokék jellemz felvétel a 49. és
az 50. abréan lathato.

49. abra. 1% nanoés 9% PC és
90% ABS tartalmu nanokompozit
toretfelllete

50.4bra. 1% nanoés89% PC,
10% ABS tartalmu nanokompozit
toretfelllete

A toretfellleteket 6sszehasonlitva jol latszik, hWogas az anyagok szerkezete attol
fuggéen, hogy melyik polimer van nagyobb mennyiségbeenje A szén nanoés
vazszeti képBHdményt alkot. A polimerek fazishataran a szén naho@sszekdt

anyagként jelenik meg. A két egymassal nem ele@yealimer kdzo6tt kis mérték
kolcsbnhatast eredményez a szén nafocs
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b. Lézer ablacios vizsgalat

A kivalasztott mintdkat 1W teljesitménnyel 1 persiggaroztam be CQOézerrel.
Az elszenesedett fellleteket pasztdz6 elektronmdid@ppal vizsgéltam. Az aldbbi
eredményeket tapasztaltam:
20% ABS + 79% polikarbonat daralék + 1% szén nafiogzenesedik, olvad.
30% ABS + 69% polikarbonat daralék + 1% szén nadroggengén szenesedik, olvad.
70%ABS + 29% polikarbonat darélék + 1% szén naftoggengén szenesedik, olvad.
80% ABS + 19% polikarbonat daralék + 1% szén naftoggengén szenesedik, olvad.

A szenesedl mintarél készitett SEM felvételek az 51. dbrahaébdk.

BME-PT

51. abra. A 20% ABS + 79% PC + 1% szén naddastalmi minta SEM felvételei LP-
FTIR utan

A kompozitokat Mass Loss Kaloriméter alatt hevagit 600°C-on, 1 oran
keresztil. A 20% ABS-t, 79% polikarbonatot és 1% ersmanocsotvet tartalmazo
kompozit maradéka kemény. A 80% ABS-t, 19% polikerdtot és 1% szén
nanocsovet tartalmazé kompozit maradékanak feleékgmfele porlik. A 30% ABS-t,
69% polikarbonatot és 1% szén nanocsoOvet tartalmrkamipozit maradéka kemeény. A
70% ABS-t, 29% polikarbonatot és 1% szén nanocsdeetalmazé kompozit
maradékanak fele kemény, fele porlik.

A Mass Loss Kaloriméteres hevités utan kapott elsgedett maradékot pasztazoé

elektronmikroszkoppal vizsgaltam (52 - 55. abrak).
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55.4bra. A 70%ABS + 29% PC + 1% szén naidestalmi minta SEM képei

A SEM felvételeken lathatd szerkezetek struktlrajuk szén nanoégelenlétének

koszonhetik. Egyes felvételeken j6l lathat6 a téldbkszén nanoésiltal alkotott vaz.

A polikarbonat és az ABS termodinamikailag nem géslj polimerek, a szén
nanoc$é megvaltoztatia a keveredési tulajdonsagaikat. Enkileritése termikus

analizissel lehetséges.

4.2.3.2. Termikus vizsgalat [S9, S11, S18, S19]

a. Uvegesedésidmérséklet meghatarozasa

Az ABS amorf ntianyag. A polikarbonat pedig mikrokristalyos polimek
nevezhei, legtobbszor amorf anyagként viselkedik. Az amarfyagok termikus
vizsgalatakor az Uvegesedésiontérsékletet szokas meghatarozni, ami az a
hémérséklettartomany, ahol az amorf polimer Uvedszdizikai allapotbdl
nagyrugalmas fizikai allapotba kerul. Az Uvegeséedésnérséklet DSC méréssel jol
meghatédrozhatd, a gorbén megjéldépcs inflexios pontja adja meg az értékét. A
polikarbonat - ABS kompozitok termikus tulajdonségk tanulmanyozasakor kapott
kisérleti eredmények az 56. abran lathatok.
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56.abra. Az Uivegesedésiimérséklet valtozasa az 6sszetétel fliggvényében.

A legtdbb 0Osszetételnél a varakozasoknak medfetel két Uvegesedési
homérsekletnek (Tg) megfelelrelaxacios atmenet jelent meg a DSC-gorbéken. Az
alacsonyabb ¢mérsékleten jelentkézivegesedesi dmérseklet (Tgl) a kompozitok
ABS tartalméaval figg 6ssze, mivel az ABS lvegesetémérsékletének megfetel
érték jellems r4. A magasabb dmérsékleten megjeléniivegesedési dmérsékletek
(Tg2) a polikarbonat tUvegesedésinersékletéhez kozeli értékek. A szén nafiocs
mennyisége (a vizsgalt tartomanyban) nem befolyasat eredményeket. Amellett,
hogy a két helyen megjelérivegesedésidmérséklet a tiszta polimerekhez rendethet
megfigyelhed egy kismértél valtozas az Uvegesedésinmérsékletek értékében. Ez azt

jelenti, hogy a két polimer kozott kdlcsonhataseléprel, kismértékben egymasban
oldodtak.

79



b. Polimerek egymasba oldédasanak meghatarozasa

Az 56. abran alapjan az uUvegesedé&inérsékletek az Osszetétel fliggvényében
kismértéki valtozast mutatnak. Annak ellenére, hogy a pobkaat és az ABS
anyagok termodinamikailag nem eleggyegolimerek és keverékeikben elkulonilt
heterogén fazist alkotnak, az eredmények azt nélktathpogy kismérték egymasba
oldddas kovetkezik be a keverés soran. Ez a kevextekonysagat mutatja.

A (2) egyenlet alapjan kiszamitott oldodasi értélekdvetkedképpen alakultak.

A nanocsOvet nem tartalmazo keverékek esetében lizagmnatban oldott ABS
mennyisége 0,8%, az ABS-ben oldott polikarbonat myesgge 1.1%. Az 1% szén
nanocsovet tartalmazo keverékek esetében a potikatban oldott ABS mennyisége:
0,9%, az ABS-ben oldott polikarbonat mennyiséged,®z 1,5% szén nanocsovet
tartalmazo keverékek esetében a polikarbonatbanottodBS mennyisége 0,8%, az
ABS-ben oldott polikarbonat mennyisége 1,0%. AZkek kdzott kis eltérések vannak.
Azt a kovetkeztetést levonhatjuk, hogy az ABS-beitsik jobban oldédik a
polikarbonat, mint forditva. A szén nanédartalom novekedésével a polikarbonéatban
oldott ABS mennyisége ) mig az ABS-ben oldott polikarbonat mennyisége kis

meértékben csokken.

4.2.3.3. Mechanikai jellensk [S9-S11, S17-S19, S21]

A mechanikai vizsgélatokat mindig tiz-tiz proba&stvégeztem el. Az 4brékon
lathatd pontok nagysagat ugy valasztottam meg, hoggérési eredmények szorasa

beleessen.
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a. Huzovizsgalat

A polikarbonat - ABS tartalmu nanokompozitok huzsgalatakor nyakképaést
is tapasztaltam. A nyakké@dési feszliltség az az élgeszliltség, amelynél a nyulas a
feszlltség ndvekedése nélkll ndvekszik (a 31. dhrgarbék csucspontjai). Polimerek
esetében a nyakkéfési fesziltség hasznalhato leginkabb jellemzésiregl ennek a
meghatéarozasa egyértdlmes meég nem kovetkezik be szerkezeti valtozaseveiékek
nyakképsdési feszlltségének valtozasa a natidastalom fliggvényében az 57. dbran

lathato.
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57.abra. Az ABS - polikarbonat - szén nanbkempozitok nyakképamési fesziltségének

valtozasa

A tiszta polikarbonat nyakképdeési fesziltségéhez képest az O0sszes keverék
értéke kisebb volt, viszont a tiszta ABS értékdtilfaultak. A polikarbonat és ABS
ertékeinek ismeretében vart eredményekhez képestipeltérés tapasztalhatd. Az
eredményeket nem befolyasolja a teljes koncentré@itomanyban a szén nanécs
mennyisége.

A kisérleti adatokra masodfoku gorbe illeszthek nyakképsddési fesziltségof)

Osszetétetd vald fliggése a kovetkéképpen irhato le:

0, =12C55s — 68C 55 +622; (13)
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ahol oy a nyakképédési fesziltség MPa-banagg az ABS tartalom tomegtortben
kifejezve.

b. Utésallosag

Az 58. 4brdn mutatom be a Charpy-félénitinka valtozasat a polikarbonat — ABS

- szén nanodéskompozitoknal.

70

< 1% szén nanocsé
0 1,5% szén nanocs®
A szén nanocs6 nélkl

60 &

Charpy-féle it 6munka (kJ/m 2)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
ABS tartalom (%)

58.abra. A Charpy-féle dimunka valtozasa az ¢sszetétel fliggvényében

A Kkisérleti eredmények az 58. abran azt mutatjaigyha Charpy-féle émunka a
keverékek esetében jelésen elmarad a tiszta polikarbonatétdl. A nagy ABSaimu
keverékek imunkaja meég a tiszta ABS-hez képest is gyengulhafhokompozitok
ridegebbek, kénnyebben tortikt mint a tiszta polimerek. A szén nanddsrtalom
(1% vagy 1,5%) a vizsgélt 0sszetételek esetébekoghdilag nem befolyasolta az
eredményeket.
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4.2.3.4. Folyasi mutatészam meghatarozasa [S9,98!,S19]

A folyasi tulajdonsagok (MVR méres) alakulasa agzésétel fliggvényében az 59.
abran lathatdé. Az 1% szén nanocsovet tartalmazéphkaitok folyasi mutatészama
magasabb, mint a 1,5% szén nanocsovet tartalmampdaitoké. A szén nano&s
hozzaadésaval a keverékek viszkozitésanehezebben folynak, ezért feldolgozasuk is

nehezebb. Ebben az esetben is a szén néarédtzd alkotott vazszerkezet okozhatja a

valtozast.
40 7 174
<& 1% szén nanocs6
[01,5% szén nanocs6
30 1 A A szén nanocso6 nélkdl
= ,
S <&
o
)
g
o)
o
>
S
0 T T T T
0 20 40 60 80 100

ABS tartalom (%)

59.abra. Folyasi mutatoszam valtozasa az 6sszet@géinyében

4.2.3.5. Fajlagos ellendllas

Az ABS - polikarbonat - 1% szén nanédsompozitok fajlagos ellenallasanak az
Osszetétell valé fiiggését a 60. abran mutatom be. A vizspaélathasznalt rfiszer
méréshatara 1& Ohm cm. A tiszta ABS fajlagos ellenallasa nem voéirhed, értéke
meghaladta a meéréshatart. A tiszta polimerek fagagllenallasa akar nyolc-tiz

nagysagrenddel magasabb, mint a nanokompozitoké.
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60.abra. A fajlagos ellenallas fiiggése az dsszedételt

Az eredményeksl kovetkeztethetink a nandcslhelyezkedésére a kilonigoz
fazisokban. A szén nandcs mesterkeverék polikarbonat matrixd volt, a
polikarbonatban jol eloszlik. Ezért a nagy menngiséolikarbonatot tartalmazé
kompozitok fajlagos ellenallasa kicsi. Ahogy az ABS mennyisége, Ugy csokken a
jobb vezebtképesséq polikarbonat alapu nanocstves fazis mennyiségaiilkélil
50% ABS tartalomnal fazisatmenet toérténik: az ARSzl a folytonos fazis. Ezt jol
mutatja a fajlagos ellenallas névekedése. Ugyanmakkmeért érték nagysagrendekkel
kisebb a tiszta ABS értékéhez képest, ami arrg btady a szén nanotsitlépése az
ABS fazisdba mar hamarabb bekovetkezik. 70% ABSal@ntdl Ujra cstkken a
keverékek fajlagos ellenallasa, hiszenanjobb vezdiképesséfy most mar ABS alapu

fazis mennyisége.
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5. Osszefoglalas

Kutatomunkdm soran bemutattam, hogy az altalam rdisalj tipusiu IDMX
Omledék kevear berendezés nagyon hatékony a nem elefyypedimerek keverésében.
Az adagold extruderek fordulatszamanak valtoztat@skivant 6sszetétélkeverékek
allithatok eb. Kimutattam, hogy a kevér fordulatszdméat az adagol6 extruderek
fordulatszamahoz kell beallitani, hogy a keveré®kanysaga kézben tarthato legyen.
A keverb berendezés kihozatala nem csak a k&véanem az adagolé extruderek
sebességével is szabélyozhato.

A keveb berendezés hatékonysagat egyméssal nem eleégpetimerekkel
vizsgaltam, polikarbonatot és ABS-t hasznéaltam. éfékeket készitettem, majd a
szerkezetet SEM technoldgiaval jellemeztem. A matpolimerben egyenletesen
siker(lt eloszlatni a kisebb mennyisépolimert, a nyirasi és nyujtasi folyasbél adédo
szédlas szerkezet egyértdlem azonosithatd volt. A komponensek kdzott
elhanyagolhaté volt a koélcsbnhatas, a fazisok @leskilonultek egymastol. Az
ekvivalens szalatmérl,0 + 0,1um volt. A keverés soran a mikrométeres tartomanyban
j6 eredményeket lehet elérni.

A keverékek két komponensének egymasba val6é beat#ithk meghatarozasahoz
DSC mérést hasznaltam, az Uvegesedé&signsékleteket mértem. A keveréekek két jol
elkilénulb UGvegesedési dmérséklettel rendelkeznek. A meért értekek kismdrégk
eltérnek a tiszta anyagokétél, ami kismétitédegyedést jelent. A polikarbonatba
beoldédott ABS mennyisége 0,332% és 0,320% a 70%awbonat / 30% ABS, illetve
a 80% polikarbonat / 20 ABS keverékekre. Az ABS-beoldddott polikarbonat
mennyisége 0,036% és 0,033%. Az ABS jobban oldd@likolikarbonatban, mint
forditva.

Mivel tgy gondolom, hogy a kevéiberendezés hatékony, ezért alkalmasiiakt
kismennyiséfi adagoldanyag homogén bekeverésére. Tobbfall sméocg tartalmu
nanokompozitokat készitettem. Matrix anyagként kbl polimereket hasznaltam:
polipropilén homopolimert, Uvegszallalésitett polikarbonatot, és polikarbonat - ABS
rendszert. A nanokompozitok szerkezetét SEM tedigialal tanulmanyoztam. A
toretfellleteken megfigyelh&t a szén nanocsdvek, melyek eloszlasa egyenletes,
agglomeratumokra utald jelek nincsenek. A hasztiddbfall szén nanogsatménbjét

meghataroztam: 50 nm.
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A szén nanods polimerben vald elhelyezkedését lézer ablaciés snédel

vizsgéltam. A kisérlet soran leégettem a polimenhiata felliletéél és a szenesedett
maradékot SEM technoldgiaval vizsgaltam. Ezen médsalkalmazasaval is jol
megfigyelhet volt a szén nanoésa kompozitokban, eloszlasa egyenletes volt, a
tobbfall szén nanoédltal alkotott vazszerkezet lathato volt.

A polipropilén izoterm kristalyositdsa soran az &wi-egyenletben szerdpin
kitevé 3 koruli értéknek adddott. Ez szferolitos kristidyszerkezetet jelent. A szén
nanoc$ tartalom novekedésével az n értéke csokken, asiéam nanods gockepd
tulajdonsagat mutatja.

Az izoterm kristalyositas soran azt tapasztaltabgyhaz aktivalasi energia 8 %
szén nanodshatasara a harmadara lecsokken a tiszta anyagipesk Minél nagyobb
mennyiségben talalhatdé szén narfoez anyagban, annal kdnnyebben megy végbe a
kristdlyosodéas, annal kisebb energia szikségesahdz a valtozast a tbbbfall szén
nanoc$ gocképsd hatasa okozza.

A polipropilén matrixi nanokompozitok anizotermdtélyosodas kinetikajat DSC
modszerrel vizsgaltam. A tiszta anyaghoz képestomgozitok kozel tiz fokkal
magasabb dmérsékleten kezdenek kristalyosodni. Ez egyérieimalatdmasztja azt a
feltételezést, hogy a szén nandcgdcképsd hatast a polipropilénben. Erdekes
jelenség, hogy ellentétben a szokvanyos goaképwmagokkal, a nanoéselkulonib
kristdlyosodast okoz. Ez arra utal, hogy a krisidbpdas mechanizmusa lényegesen
megvaltozott.

Osszevetve ezt az eredményt az Avrami-Kited@ltozasaval, feltételeziigthogy a
szén nanocsfellletén vagy annak kérnyezetében polipropilérctk helyezkednek el,
amelyek orientaciojuk kdvetkeztében lamellas kebBzbkban kristalyosodnak Ki.

A nanokompozitokbdl fréccsontétt probatestek medkain jellemzinek
vizsgélatakor azt tapasztaltam, hogy mind a huzindmaz utési tulajdonsagok
megvaltoztak a szén nandéchatasara. Ezek tébbnyire romlottak, néhany kontpozi
peéldaul akar kézzel is kbnnyen eltérhieEz a tulajdonsagvaltozas annak tudhaté be,
hogy a szén nanogs vizsgalt polimerekben szennyeanyagkeént viselkedik, hatasara
a kompozitok merevebbek.

A szén nanods hatdsara a folyasi mutatészam (MVR) nagyon lecebkkA 8 %
szén nanocstvet tartalmazo Uvegszalas polikarbomata mar ki sem folyt a

meéberendezésh.
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A polipropilén nanokompozitok eéghitégi vizsgalatai kimutattdk, hogy a tiszta
anyaghoz képest a kompozitok langterjedési sebessegszén nanodstartalom
novekedésével csokken. A kisérletek soran azt taplésm, hogy 4% szén nandcs
tartalomtél megsimt a polipropilénre jellemz csepegve égés. Ez a szén natdadtal
kialakult vazszdr képdménynek kdszonhé&t Ez az eredmény alapjan a polipropilén
alkalmazhatova véalhat példaul repgépek burkolatdnak kialakitasaban.

A tiszta polimerekhez képest a nanokompozitok ¢mk ellenallasa 8-9
nagysagrenddel cstkkent. Ezek az anyagok még nemaibvéulajdonsaguak, de a
sztatikus feltolbdés szén nanoésadagoldsaval elkerllhiet A polimerek szigetél
tulajdonsagat a szén nanécsaltoztatta meg. Ekkora mériékvaltozas csak akkor
léphet fel, ha valamilyen 06sszefliggszerkezet alakul ki a szén nandod a
polimerben. Ebbl kovetkezik, hogy a szén nanocsdvek egymas koeelélsetleg
egymassal 6sszekapcsolddva, vazsképzsdményt alkotva helyezkednek el.

Az eredményeket tekintve arra a kovetkeztetésrdajuhk, hogy az altalam
vizsgalt rendszereknél tobbfall szén nadddsmennyiséd adagolasa ajanlatos. Ezzel
ugyanis egyes tulajdonsagok - mint példaul az etekbs vezeiképesseg, eghiteq,
elegyedés — nagy mértékben javithaték. Ugyanakkor nem ebnyos
tulajdonsagvaltozasok, a ridegedés még nem jelendéeszamottaien.

87



6. Uj tudomanyos eredmények

1. Tézis

Polipropilén, polikarbonat, ABS matrixi keverékekétetve 0,5 - 8% tobbfall
szén nanodstartalmud nanokompozitokat allitottaméelDMX kever6 berendezéssel.
Igazoltam, hogy az IDMX kevér berendezés hatékony egyméassal nem eldgyed
polimerek keverésére, illetve az altalam vizsgakszietétdl nanokompozitok
eléallitasara. SEM technikaval kimutattam, hogy a kékek és a nanokompozitok is
homogének, a toretfellileteken megfigyetiketa szén nanocsoévek, melyek eloszlasa

egyenletes.

2. Tézis

Kimutattam, hogy az éAllitott polipropilén, polikarbonat, ABS matrixt ,- 8%
tobbfald szén nanoés tartalmi nanokompozitokban a tobbfalli szén nahocs
0sszeflgg vazszerkezetet alkot. Bemutattam, hogy az 6ssgéfuigzszerkezet Iézer
ablaciés vizsgalat utan készitett SEM felvételekathaté. Ramutattam, hogy a
vazszerkezet jelenlétére utal a nanokompozitokdgilynutatbszamanak cstkkenése, a
fajlagos ellenallas csotkkenése, és 4% szén néndastalomtél megdmik a

polipropilénre jellem# csepegve égés.
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3. Tézis

Bebizonyitottam, hogy a polipropilén matrixt 0,8% szén nanocsoévet tartalmazo
nanokompozitok kristalyositasakor a tobbfall szénat$ gocképsd hatasu.

Kimutattam, hogy a nanokompozitok izoterm krist&lifésa soran az Avrami-
egyenletben szeraplAvrami-kitev6 a szén nanoéstartalom ndvekedésével csokken.
Igazoltam, hogy az izoterm kristalyositas aktivaksergidja csokken a szén nanbcs
tartalom névekedésével. Kimutattam, hogy a tisotgaghoz képest a nanokompozitok
kozel tiz fokkal magasabbomérsékleten kezdenek el kristalyosodni, és ellbptéta
szokvanyos gocképz anyagokkal, a nanoés elkulonub kristalyosodast okoz.
Osszevetve ezt az Avrami-kit@vvaltozasaval arra kovetkeztettem, hogy a szén
nanoc$ fellletén vagy annak kornyezetében polipropilénctk helyezkednek el,
amelyek orientaciojuk kdvetkeztében lamellas kebBizbkban kristalyosodnak ki.

4. Tézis

A 0,5 — 8% tobbfald szén nanocsotvet tartalmazoppofilén nanokompozitokat
széles kristalyositasi 6mérséklet intervallumban (136°C - 155°C) izoterm dmd
kristalyositottam. A linearis Hoffman-Weeks médseémeghataroztam a polipropilén

nanokompozitok termodinamikai olvadaspontjat, megi,5°C.
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7. Summary

Polymers are widely used for different purposese TWariety of plastics is
enormous; however in some cases there is no purterigato fulfil all the
requirements. In these cases it is important tpame the desired material by mixing
pure polymeric materials. Two mechanisms occur inximg: dispersive and
distributive. Different types of mixers have beesvdloped to fulfil both mechanisms.
A special mixing unit, called IDMX mixer was studieThe mixer shows very effective
melt mixing. The IDMX mixer has shown that it ispadble of mixing down to a micron
level for a two phase polymer system.

In the last ten years carbon nanotube compositemahe focus of the researchers.
Different composition of carbon nanotubes and pagsnwere produced by IDMX
mixer. In the experiments polypropylene, polycardtenand ABS polymers were used
as matrix materials. Nanotube master batches wesed uto prepare different
compositions. Concentration series were manufadturg the dynamic mixer. The
prepared materials were characterised by scannigren microscopy. The carbon
nanotubes can be seen on the fractured surfadées niot find any sign of agglomerates
in the materials.

During the investigation of isothermal and noniswthal crystallization of
polypropylene nanocomposites it was shown thatcdmbon nanotube has nucleating
effect on polypropylene.

Mechanical properties were determined. It was fouhedt the mechanical
properties of the nanocomposites decreased.

The flammability of the composites is significantymaller than the original
polymers. Polypropylene nanotube composites ab®sendnotube content were not
dripping. It is most probable due to some kind ofdss-linked” structure of the
material. | assume that the carbon nanotube cregpéysical network in the polymers.

The order of magnitude decrease of the resistahtt®eccomposites was 8 - 9. It is
very important that only 0,5% carbon nanotube iases dramatically the electric
conductivity of the materials. It was found thatetmanotube concentration has
negligible effect on the conductivity of the compes in the range of 0,5% - 8%.

Summarizing my researches it was shown that onligtla amount of multiwall

carbon nanotube is worth to be added. The elettresastance, the burning properties
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and the compatibility of polymers can be improveg @6% of multiwall carbon
nanotube.
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