Miskolci Egyetem
Miiszaki Foldtudomanyi Kar
Nyersanyageldkészitési és
Kornyezeti Eljarastechnikai
Intézet

Kompaktalas hatasanak vizsgalata a geopolimer fizikai tulajdonsagaira

TDK dolgozat

Készitette:

Szenczi Agnes

Kornyezetmérnok alapszakos Bsc hallgatd

Konzulensek:

Dr. Mucsi Gabor egyetemi docens

Molnar Zoltan PhD hallgaté

Miskolc, 2013



Miskolci Egyetem

Tartalomjegyzék

1. Bevezetés

2. Szakirodalmi attekintés

2.1. Erémii pernye

2.2. A pernye mechanikai aktivalasa

2.3. Geopolimer

2.4.Tanszéki eldzmények

3. Alapanyagok és adalékanyagok tulajdonsdgai

3.1. Sirtiség

3.2. Nedvességtartalom

3.3. Szemcseméret eloszlas és fajlagos feliilet

3.4.Alapanyag oxidos Osszetétele

3.5. Adalékanyagok Osszetétele

3.5.1.Viziivegek Osszetétele

4. Kisérletek soran alkalmazott eszkozok, berendezések

4.1. Keramiabéléses tarcsas keverdmalom

4.2. Lézeres szemcseméret elemzé berendezés

4.3. TXM-V1-STC-07 egyedi talajminta konszolidald berendezés
4.4. SZ F-1 tipust hidraulikus torégép

4.5. Fourier transzformdacios infravords spektrométer — FT-IR

5. Laboratoriumi kisérletek

5.1. Geopolimer eldallitasa

5.2. Szisztematikus kisérletek

6. Geopolimer vigsgalati eredmények és kiértékelésiik

6.1. Pernye mechanikai aktivalasa

6.1. Optimalis aktivalo oldat ardnyanak vizsgalata

6.2. Préselési nyomas hatasanak vizsgalata

6.3. NaOH oldat toménység hatasanak vizsgalata

6.4. Pernye 6rlési finomsag hatasanak vizsgalata

6.5. Viziiveg — NaOH arany hatdsanak vizsgalata

6.5.1. 30 m/m % aktivalo oldat - keverék arany

6.5.2. 40 m/m % aktivalo oldat - keverék arany

-13-
-13-
-14 -
-15-
-15-

-17 -
-17 -

-18 -
-18 -
-20 -
-20 -
-22 -
-22 -

-24 -
=24 -
-26 -

-29 -
-29 -
-30 -
-30 -
-32 -
-33-

-35-
-35-
-38 -



Miskolci Egyetem

7.Geopolimerek FT-IR mérései -40 -
7.1. Oroletlen és 6rolt pernye vizsgalata -40 -
7.2. Orélt pernye alapt geopolimerek vizsgalata NaOH aktivalo oldattal -41 -
7.3. Orolt pernye alapti geopolimerek vizsgalata NaOH-viziiveg aktivalo oldattal - 41 -
8. Konkluziok -43 -
9. Osszegzés -45 -
10. Felhasznalt szakirodalom -46 -
11. Koszonetnyilvanitds -48 -




Miskolci Egyetem

1. Bevezetés

A fosszilis energiaforrasok a Fold szerves nyersanyagkészletének jelentds részét teszik ki,
amely megkdozelitdleg 300 millio év alatt jott 1étre. A fosszilis energiahordozok csoportjaba
tartozik a koolaj, foldgaz, és kiilonbozé széniiltségi fokt kdszenek, melyek kitermelése igen
koltséges, ¢és felhasznaldsa kornyezeti kockdzatokat rejt magdban. A  széntiizelési
energiatermelés széleskorli elterjedése nagy mennyiségli hulladék keletkezéséhez vezet
vilagszerte, ugyanis a keletkezés helyén nem tudjdk kozvetleniil hasznositani a
melléktermékeket. A szén égetésébdl szarmazod pernye, illetve hamu mara komoly kérnyezeti
problémat okoz. A deponidba helyezés helyett torekedniink kell az emlitett melléktermékek
tovabbi hasznositasara, ugyanis fizikai és kémiai tulajdonsadgaiknak kdszonhetden kivaldan
alkalmazhatéak masodlagos nyersanyagként.

Temuujin és szerzétarsai beszamoltak arrdl, hogy a vilag éves pernye termelése ~ 500
millié t, melyb6l mind6ssze ~16 %-ot hasznositanak [1]. A hasznositas mértéke az egyes
orszagok kozott nagy eltéréseket mutat. Japanban ~97 %, Ausztralidban ~40 %, Eurdpaban
atlagosan 88%-nak vehetd [1]. Hollandiaban, Németorszagban, Belgiumban, Olaszorszagban
¢s Danidban ez az arany megkdzeliti a 100%-ot. A kozel 100 %-0s nyugat-eurdpai
pernyehasznositasi ardny ellenére hazankban ez az érték igen csekély, ami a garantalt és
egyenletes mindség hidnyaval magyardzhatd. Ezek miatt a hazai kutatasfejlesztésnek olyan
technolédgia kidolgozasara kell iranyulnia, amelyek eldsegitik - a nehézségek ellenére is - a
hasznositas mértékének novekedését.

Kutatd munkdm soran Visontai erdmiibél szarmazd pernyébdl készitettem geopolimer
mintatesteket. A geopolimerek szerkezetiiket tekintve poli-szialatok, egyszeriibben
fogalmazva mesterségesen eldallitott kdzeteknek tekinthetdk. A hagyoméanyos Portland
cementétol gyokeresen eltérd szerkezetiiknél és kotési mechanizmusuknal fogva a
geopolimerek  kiilonleges tulajdonsdgokkal rendelkeznek: rendkivil jo mechanikai
tulajdonsaguak, tliz- és hdalloak, kotésiik soran szinte alig valtoztatjak térfogatukat, formaba
onthetdek, szobahdmérséklet koriili hdmérsekleteken kotnek és kotési idejiik tdg hatarokon
beliil valtoztathatoak.

TDK dolgozatom célja a visontai erdmiii pernye mechanikai aktivalasa altal az optimalis
Orlési finomsag meghatarozasa, és a kompaktalas hatasanak vizsgalata a geopolimerek
nyomoszilardsagara, és teststirliségére.

A kisérletsorozatot megel6zden rovid szakirodalom kutatds utan eldszor meghataroztam

az optimalis NaOH oldat tomegkoncentraciot a szilard rész - aktivalo oldat keverékében. Ezt
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kovetden a préselési nyomas nyomoszilardsagra gyakorolt hatasat vizsgaltam. A megfeleld
nyomoszilardsagra gyakorolt hatasat tanulmdnyoztam. A pernye optimalis finomsaganak
megallapitasa érdekében az elobbiekben mar meghatarozott optimalis paraméterek (aktivalo
oldat tomegarany, préselési nyomas, aktivaldé oldat NaOH koncentracid) mellett probatesteket
készitettem Oroletlen, keverdmalomban 1, 3, 5, 7 és 10 percig 6rolt pernye alapanyag
felhasznalasaval. Az utols6 kisérlet sorozat soran Betol 39T, és Betol SB tipusu viziiveget
adagoltam a pernye ¢és lug keverékhez.

A kisérleti vizsgalatokat a Miskolci Egyetem Nyersanyagel6készitési és Kornyezeti

Eljaréstechnikai Intézet laboratdriumaiban végeztem.
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2. Szakirodalmi attekintés

2.1. Eromiii pernye

Az elektromos aram eloallitdsa soran nagy szerepet kap a fosszilis energiahordozok,
koztiik a szenek elégetése, melynek eredményeként pernye, salak és hamu képzddik. A hamu
a szerves anyagok teljes elégetése utan visszamarado6 tobbnyire por anyag, amely szervetlen
sokbol, illetve oxidokbdl all. A pernye a szén hamutartalménak az a finomszemcséjli része,
amely a fiistjaratokon, a fiistgazokkal egylitt tdvozik a kazantérbodl, majd levalasztasra keriil
az elektrofiltereken. A pernye puccolanos tulajdonsaggal, illetve puccolanos aktivitassal
rendelkezd finom porszerli maradékanyag, mely onmagdban nem 1ép reakcidoba a vizzel,
viszont oldott kalcium-hidroxid jelenlétében megkét, és vizben gyakorlatilag oldhatatlan
reakcioterméket képezve (hidraulikusan) megszilardul [2].

A geopolimerizacids reakcio (amelynek mechanizmusa gyokeresen eltér a puccolanos
reakciotol) szempontjabol legfontosabb tulajdonsag az aktivitas, melyet a pernye fizikai €s
kémiai paraméterei hataroznak meg. Ezek az alabbiak [2]:

e kémiai és fazisosszetétel: A pernye foként SiO,-t és AlOs-t tartalmaz. Kémiai
Osszetételiik alapjan beszélhetiink savany(l pernyérdl (SiO, tartalmuk 45-60%, CaO
tartalmuk <15%, ezen beliil az aktiv mész tartalom nem lehet t6bb mint 10%), amelyet
a nemzetkozi irodalomban F tipusu pernyének is szoktak nevezni. A masik osztalyba
sorolhatjuk a bazikus — C tipusu pernyét (30-40% CaO, illetve 20-25% SiO, tartalom,
az aktiv mész tartalom meghaladhatja a 10%-ot). Ezek az elnevezések az anyag oxidos
Osszetételére vonatkoznak, fliggetleniil azok kémhatasatol [3].

o diszperzitasfok (szemcseeloszlas, fajlagos feliilet): Fontos anyagjellemzdé a pernye
finomsaga, amelynek mértékére a Blaine-féle fajlagos feliiletbdl vagy a szemcseméret-
eloszlasbol kovetkeztethetiink. Méretiik legtobbszor 100 pm alatti, Blaine-finomsaguk
pedig 2500-5000 cm?/g kozotti. A pernye finomsagat nagymértékben befolyéasolja az
orld berendezés és a kazan lizemviszonyai, valamint a porlevéalaszté egység hatasfoka
[3].

e pernyerészecskék morfologiaja: A pernye finom- és durvafrakcidja sima iiregmentes
gombokbdl, illetve szabalytalan alak(i amorf (iiveges) részecskékbdl all. A durvabb
frakcioban feldisulé el nem égett szerves vegyiileteket, igy paraffinokat, aril-
észtereket, fenolokat és aromas szénhidrogéneket mutattak ki. A megolvadt szervetlen

szénmaradék cseppjei lehiiléskor gomb alakban szilardulnak meg [2].
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A pernye masodnyersanyagként valo felhaszndlasa mellett sz6l16 érvek:
e nyersanyag takarékossag (primer asvanyvagyon védelme);
e cnergiatakarékossag;
e kornyezetvédelem (primer nyersanyagok banyaszataval kapcsolatos kornyezeti
beavatkozas elkertilése, CO, kibocsatas csokkentése);
o termOfold védelme;
e vizvédelem, vizmindség megovasa,
o rekultivacios kotelezettségek csokkentése;

o ¢letvédelem, egészségvédelem.

A perny€k hasznositisa elsdsorban az épitdiparban valésul meg. Puccolanos aktivitdsa
miatt eldszeretettel alkalmazzak cementek ill. betonok adalékanyagaként is, de

felhasznalhatjuk utburkolatalapokhoz, toltések, foldmiivek épitésére egyarant [4].

Cement keverék;
Utépités; 21,60% 12%
Banyatiregek
tomedékelése;

3.50%

Cement
nyersanyag; —\ Betonblokkok;

25,30% 6,40%

Betonadalék;
27.80%

Egyéb; 3,40%

1. abra: A pernyehasznositas teriiletei [5]
A pernyehasznositas teriileteinek szazalékos eloszlasat az 1. dbra mutatja.
2.2. A pernye mechanikai aktivalasa

A pernye geopolimerekben torténd felhaszndldsanak legfobb korlatja, annak alacsony
reakcioképessége. A reakciOképesség novelésének egyik modja a mechanikai aktivalas.
Pietersen (1989), Brouwers és van Eijk (2002) szerint a pernye bels¢ feliilete aktivabb, mint
kiils6 héj, ezért a mechanikai aktivalas sordn nem csak nagyobb feliiletet kapunk, hanem a
nagyobb reakcioképességli belso feliilet feltarodik és elérhetd lesz a reakcid szamadra, ezaltal
hatékonyabb és gyorsabb lesz a geopolimerizacio.

Az 6rlés hatékonysaganak noveléséhez a szemcsék kozotti kohézids erdket kell lekiizdeni és
az Osszetapadast megakadalyozni.

Mechanokémiai szempontbol az 6rlést Opoczky szerint 2 f6 részre bonthatjuk [6]:

-7-
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1. Az elsédleges mechanokémiai folyamatok a rendszer szabadenergiajanak novekedését
hozzak létre, és az 6rlemény aktivitasat novelik.
2. A masodlagos mechanokémiai folyamatok a rendszer szabadenergiajanak csokkenését,

illetve a kotési energia novekedését, azaz az aktivitas csokkenését idézik ¢lo.

Az orlési 1d6 fliggvényében vizsgalva az orlemény finomsagat, arra a megallapitasra
jutunk, hogy az 6rlés megindulasakor az anyag jelentésen finomodik (2. abra). Az 6rléshez
sziikkséges munka megkdzelitdleg aranyos a létrejott uj feliilettel. Ezen a szakaszon, melyet
Rittinger szakasznak neveziink, a részecske-kolcsonhatas elhanyagolhatoan kicsi.

Az 6rlési id6 novekedése esetén né az 6rlemény diszperzitasfoka, emellett megkezddik
a részecskéknek az 6rlétestekre és a malom falara, valamint egymashoz vald tapadasa. A 2.
abran lathato a diszperzitasfok gorbéje. Laposodasa arra mutat, hogy az drléshez sziikséges
munka ¢és a létrejott 1) feliilet kozotti aranyossag megszint, de a diszperzitasfok tovabb
novekszik. Ezt a szakaszt nevezziik aggregacionak, mely soran a részecskék van der Waals-
féle adhézios erdk hatasara torténd gyenge Osszetapadasat értjik.

Hosszabb ideig tartd 6rlés utan a finomsag ndvekedése igen lecsdkken, majd meg is
sziinik, sot a diszperzitasfok csokkenése kovetkezik be, az 6rlemény durvulni kezd. Ezt a
szakaszt az agglomeracio szakaszanak nevezziik. A folyamat a részecskék igen tomor
Osszetapaddsa, melyben kémiai kotések létrejohetnek. Agglomeratumok keletkezhetnek a
részecskék Osszekristalyosodéasa, Osszehegedése folyaman. Az aggregatumok képzddéséhez
kedvez6 koriilmények adottak az 1it6-dorzsold hatassal miikodé 6rléberendezésekben, mert az

orlotestek az ,,olvadékhidak” keletkezését elosegitik [6].

Diszp erzitisfok --—-=

Orlési idd —->

2. abra: Diszperzitasfok valtozasa az orlési id6 fiiggvényében [6]

A pernye mechanikai aktivalasa a késObbi hasznositds céljabol sziikséges. A

kisérletsorozatok soran az alapanyag Orlésére keramiabéléses tarcsas keverémalmot
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alkalmaztam. A berendezést a Nyersanyagelokészitési és Kornyezeti Eljarastechnikai Intézet

fejlesztette ki.

2.3. Geopolimer

A geopolimerek a szervetlen polimerek csaladjaba tartozik, kémiai 9sszetételiik hasonlé a
természetes zeolitokhoz. Kémikusok hasonlonak talaltak keletkezésiik folyamatat, habar a
keletkezett termékek kiilonboznek egymastol, ugyanis a geopolimerek nem jellemezhetéek
sztochiometriai  képlettel és amorf, ill. félig kristalyos szerkezeteket és Al-Si
kristalyszemcséket is magukba foglalnak [7].

A geopolimerek szerkezetiiket tekintve poli-szialatok, egyszeriibben fogalmazva
mesterségesen eldallitott kézeteknek tekinthetdk. A szialat (szilicium-0x0-aluminat) haldé SiO4
és AlOy tetraéderek 0sszekapcsolodasabol jon létre oxigénatomjaik megosztasaval. Tovabba
pozitiv ionok (Na*, K" és Ca2+) jelenlétére is sziikség van, hogy az Al* okozta negativ
toltéstobbletet kiegyenlitsék [7].

A poli-szialatok az alabbi képlettel (1) jellemezhetéek [7]:
My [-(SiO,) ~AIO,] » . WwH,0 1)
ahol ,z71,2,3;
M” egy egyértékii kation, mint K* vagy Na"*
1" a polikondenzacios fok
Poli-szialatok tipusai (3. abra) [7]:
e Poly (sialate): [-Si-O-Al-O-]
e Poly (sialate-siloxo): [-Si-O-Al-O-Si-O-]
e Poly (sialate-disiloxo), [-Si-O-Al-O-Si-O-Si-O-]

=]

1
Ps (-Si-0-ALD])

Paly|sialate)
o 0
=
| 1 |
P35 [-Si-0-AI0-5i0-)
Poly{sialate-siloxo) 1
o O O
1
-
| |
PS05 [-Si-0-Al-0-5i-0- Si-0-)

Paoly(sialate-disiloxo)| ! !
O O 0 (8]
1 |

3. abra: Poli-szialatok tipusai [8]



Miskolci Egyetem

A SiO4 és AlO, tetraéderek 0sszekapcsolodasa igen valtozatos egységeket eredményez,
amelyek sikbeli, majd térbeli halozatot hoznak létre, igy alakitva ki a lancokat tartalmazo
geopolimer strukttrat.

A geopolimerizaci6 az alabbi 1épéseket tartalmazza [7]:
e szilard alumino-szilikat oxidok oldédasa az MOH oldatban (M: alkali fém);
e majd a feloldott Si, ill. Al komplexek diffuzidja vagy transzportja a
szemcsefelulettd] a szemcsék kozti térbe;
e végiil a polimerizécio és a mellette adagolt szilikat oldat és Al és Si komplexek

altal létrehozott gél fazis szilardulésa.

A geopolimerek a hagyomanyos Portland cementét6l gyokeresen eltérd szerkezetiiknél és
kotési mechanizmusukndl fogva kiilonleges tulajdonsagokkal rendelkeznek.
Elénye a hagyomanyos épitdanyagokkal szemben:
e rendkiviil j6 mechanikai tulajdonsaguak,
e tliz- és hoalloak,
o kotésiik soran szinte alig valtoztatjak térfogatukat,
o formaba Onthetdek,
o savakkal szemben magas ellenalloképesség,
e nagy nyomoszilardsag,
e eldallitasa soran alacsonyabb CO; kibocsatas,
o cldallitdsa masodnyersanyagokbdl torténik,
e szobahOmérséklet koriili hdmérsékleteken kotne,

e  kotési idejiik tag hatarokon beliil valtoztathatoak.

A technologia legfobb elénye, hogy az eléallitasukhoz sziikséges energia joval kisebb,
mint amit a hagyomanyos keramiagyartasi technoldgia igényel, tovabba a hagyomanyos
portlandcement eléallitasakor keletkezett CO,—nak csupan a 10...20 %-a keletkezik.

A technoldgia hatranyaként emlithetjilk meg, hogy a geopolimer eldallitasa lugos kozegben
torténik.

A geopolimer eldallitasdhoz sziikséges alapanyagok: nyersanyag, inaktiv tolt0anyag,
illetve a geopolimer folyadék, vagyis az aktivaloszer. Nyersanyagok lehetnek természetes
asvanyok, mint példaul aluminium-szilikatok, vagy ipari hulladékok, mint pernye, vagy salak.
Inaktiv toltéanyagként altalaban kaolint és metakaolint hasznalnak, geopolimer folyadéknak

pedig olyan alkali hidroxid oldatnak kell lennie, mely oldja az adott nyersanyagot. [9]

-10 -
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Az elballitott végtermékek az alabbiak lehetnek: [10]
e Falazo és szigetelo téglak.
e Onthetd ut és jardarétegek.
o Vizzar6 rétegek.
e Jardlapok.
e Geopolimer cement.
o Tetofedésre alkalmas livegszalas kompozit anyagok.
e Tiz- és h6allo bevonatok.
e (Csovek és idomok.
e Csempék, homlokzati diszek, finomkeramiai termékek.

e Napkollektorokban felhasznéalhat6 szerkezeti anyagok.

2.4.Tanszéki elozmények

A Miskolci Egyetem Nyersanyagelokészitési és Kornyezeti Eljarastechnikai Intézetének
laboratoriumaiban mar korabbi években is folytak kutatasok pernye alapu geopolimer és
hidraulikus kotéanyag 1étrehozasanak céljabol.

Molnar Zoltan hallgaté 2010-ben pernye, tveghulladék és perlit 6rlemény kiilonboz6
aranyt keverékének, valamint NaOH felhasznalasaval készitett geopolimer probatesteket.
Célja, a berentei deponalt erdmiii pernye mechanikai aktivalasa altal az optimalis Orlési
finomsag megallapitasa, a geopolimer eldallitasi technologiajanak laboratoriumi Kiprobalasa
¢s a testek szilardsagi vizsgalata volt [4].

Grasalkovits Szandra hallgato 2011-ben szakdolgozataban szintén a geopolimer
gyartasaval foglalkozott. Célja a kisérletei soran felhasznalni kivant tiszaajvarosi pernye
geopolimerként valé alkalmazhatosaganak lehetéségei, tovabba a pernye eljarastechnikali
anyagtulajdonsagainak meghatarozasa, geopolimer probatestek gyartasa aktivaloszer
hozzaadasaval. Tovabba az igy elkészilt mintak mikroszerkezetének ¢és mechanikai
szilardsaganak vizsgalata, valamint az eredmények kozotti 6sszefiiggések feltarasa volt [11].

Faragd Akos hallgatd 2011-ben szakdolgozataban biomassza és széntiizelésti erdmiii
pernye alapu  geopolimerek vizsgalataval foglalatoskodott. Célja, a geopolimer
alapanyagainak ¢és adalékanyagainak eldkészitése, ezekbdl a geopolimer elddllitdsa az igy
elkésziilt anyagok mechanikai nyomoszilardsag vizsgalata [12].

Kertész Mark hallgaté 2012-ben TDK dolgozatot készitett, melynek célja a pernye

mechanikai aktivalasanak geopolimerek szilardsagara gyakorolt hatasanak vizsgalata és az

-11 -
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orlési hatékonysag tanulmanyozasa volt harom kiilonb6zé malomtipust (golydsmalmot,
rezgdmalmot, és keverémalmot) alkalmazva. A laboratériumi kisérletei soran nyersanyagként
a tiszatjvarosi deponalt pernyét hasznalt fel [13].

Barta Péter elokészitéstechnikai mérnok hallgatd is geopolimer eldallitdsanak
optimalasara végzett vizsgalatokat. Elozetes kisérletként eldallitott egy probatestet 2:1 szilard
anyag (visontai er6miii pernye), aktivalé oldat (NaOH) tomegaranyban, majd ezek utan
mechanikailag aktivalta a pernyét, 10,20,30,60,120 perces golyésmalmi 6rléssel. Ehhez a
keverékhez 30,45,60 percig Orolt kohosalakot is adagolt. Az igy kapott probatesteket
egytengelyli nyomoszilardsag vizsgalatnak vetette ala [14].

Pankucsi David hallgato (2012) vizsgalatainak célja egy olyan pernye alapu hidraulikus
mikrokotéanyag eléallitasa, amely akar injektalasi célra is alkalmas lehet. A pernyét 1, 3, 5,
10 perces orlési id6 mellett tarcsas kever6 malommal mechanikailag aktivalta. Az
6rleményekhez golyos malomban 6rolt CaO-t (meszet), tovabba egyes probatestekhez
mikroszilikatot is adagolt, majd homogenizalast kdvetden a keverékekhez vizet is kevert. Az
eléallitott probatesteken meghatarozott vizsgalati idépontokban egytengelyt nyomoszilardsag
méréseket végzett, illetve a probatestek mikroszerkezetét optikai mikroszkop segitségével

vizsgalta [15].

-12 -



Miskolci Egyetem

3. Alapanyagok és adalékanyvagok tulajdonsagai

3.1. Stiriiség

Az anyagok késObbi felhaszndlhatosdga érdekében rendkiviil fontos stirtiségiik
meghatarozasa, ugyanis nagymértékben befolyasolja az eldallitott geopolimer tomegét.

Egy test anyaganak abszolut siirlisége a test tomegének és térfogatanak a hanyadosaval
egyenld [16].

SI mértékegysége: kg/m®, de hasznaljuk még a kg/dm?®, glem®, g/dm?® mértékegységeit is.
A testek tomege fliggetlen a hdmérséklettdl és a nyomastol, térfogatuk viszont valtozik e két
allapothataroz6 valtozasaval. Ennek kovetkeztében a siirliség is fligg a homérséklettol és a
nyomastol. Meghatdrozott nyomason és homérsékleten megadott siirliség a legfontosabb
anyagi 4allandok egyike. Szilard és cseppfolyds anyagok esetén a nyomds hatasa
elhanyagolhat6, meg kell azonban adni a meghatdrozas homérsékletét. Oldatok esetében a
strtiség fligg az oldat Osszetételétdl is. Az oldatok stiriségének ismeretében a koncentracidja
megfeleld tablazatokbol kikereshet6 [16].
A stiriségmérés végrehajtasahoz szamos lehet6ség all rendelkezésiinkre:

e hidrosztatikai mddszerek: aerométeres mérés, Mohr- Westphal mérleg, lebegtetéses

modszer, hidrosztatikai mérleg

e tomeg ¢€s térfogatmérés elvén: piknométeres mérés

A Kkisérletekhez felhasznalt anyagok valodi slrliségét piknométeres siirliségméréssel
hataroztam meg. A piknométeres siirliség meghatarozasa pontosan ismert hémérsékletli és
térfogatii folyadék tomegének a mérésén alapszik. Amihez adott térfogati iivegedényt,
piknométert hasznalunk. A piknométer lombik alaku, sziik nyaka iivegedény, melynek
szajaba korkoros jellel ellatott csiszolatos iiveg kapillaris illeszthetd, ezzel a folyadékszint
igen pontosan beallithatd. A slirliség meghatarozasahoz a piknométer tomegét iiresen a
csiszolt dugéval egyiitt (m;), majd belehelyezziikk a szilard mérendd anyagot egy papir
adagolotolesér segitségével. A szilard anyag térfogata a piknométer térfogatanak koriilbeliil
1/3-1/2-ed részét teszi ki. A piknométer és szilard anyag egyiittes tomege (my). A szilard
anyaghoz hozzatoltjiik a mérdé kdzeget, ami ebben az esetben desztillalt viz és denaturalt szesz
volt, majd lemérjiik ezek tomegét is (ms). Végiil a kozeggel toltott piknométer tomegét is
meghatarozzuk (m4). Tovabba amennyiben nem vizzel végeztilk a mérést, gy még egy ms

tomegre is sziikséglink lesz, ami a desztillalt vizzel t61tott piknométer tomege [16].
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Ezek utdn a mar ismert képletbe (2) behelyettesitve megkapjuk, a vizsgalt anyag striiségét:

[17]

_ m, —m,
p= X Py
(m4 - ml) - (ma - mz) (2)

Ha a méré kozegiink desztillalt viz, akkor helyébe a viz adott hdmérsékletli stirliségét
helyettesitjiik (py), ha mas kozeggel hajtjuk végre a mérést, akkor a kozeg stirlisége a (3)

képlet segitségével Kiszamithato:

m, —m

Px=

X P,
m5 - ml (3)

A mérés eredményei:
Pmérskozeg = 0,8 glem’
Ppemye =1,88 glem®

A piknométeres slirliségmérés pontossaga tomegmérés pontossagatol fligg, tehat ha
analitikai mérlegen végezzik a mérést: a slrliséget + 0,0002 g/cm® pontossaggal

hatarozhatjuk meg.

3.2. Nedvességtartalom

Az anyagok nedvességtartalmanak meghatdrozasa is nagyon fontos feladat, ugyanis
befolyasolhatja a kémiai folyamatok végbemenetelét és a keletkezett termékek mindségét.

A geopolimerek esetében a magas viztartalom karosan hat a kész testek szilardsagara.
Tovéabba azért is fontos, mert igy megallapithatjuk, hogy sziikséges-e az alkotok osszekeverés
el6tti szaritasa, ami ipari méretekben jelentds koltségnovekedést okozna.

A nedvességtartalom mérés 1épései [17]:

1. Reprezentativ mintavétel a kivant anyagbol.

2. 1 g-ot, az eldzetesen kiszaritott és exszikkatorban tartott, 0,0002 g pontossaggal

feddvel egylitt lemért liveg mérdedénybe egyenletesen eloszlatva bemériink.

3. Majd az elézetesen 105-110 C°-ra felfiitott szaritoszekrénybe helyezziik.

4. 60 percig szaritjuk.

5. A fedelet rahelyezve kivessziik, majd 2-3 percig levegon, utdna exszikkatorban hiitjiik,

€s mérjuk.

6. 30 perces ismételt szaritassal és méréssel végezziik mindaddig, amig a két utolsod

mérlegelés kozott az eltérés legfeljebb 0,001 g.
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Az elemzési minta nedvességtartalmat az alabbi képlet (4) segitségével szamithatjuk:

n:% x100 (4)

ahol mjabemért anyagminta szaritas utani tomegvesztesége,
m pedig a bemért minta tomege.
A mérés eredménye [18]:

npemye = 4,28 %

3.3. Szemcseméret eloszlas és fajlagos feliilet

A szemcseméret eloszlas fontos tényezO geopolimer eldallitdsa esetén, ugyanis
nagymértékben befolyasolja a geopolimerizacié hatdsfokat, mivel a mechanikai aktivacid
bizonyitottan noveli a pernye reakcioképességét.

A szemcseméret eloszlds adott szemcsemérethez tartozo értéke megadja az adott méretnél
kisebb méretli szemcsék mekkora tomeghanyadot képviselnek a teljes szemcsehalmazban.

A kémiai reakciok szempontjabol meghataroz6 az érintkezési feliilet nagysaga is. Minél
nagyobb az érintkezési feliilet, a folyamatok annal hatékonyabban jatszodnak le. Definicio a
fajlagos feliilet az egységnyi tomegii szemcsés anyag feliilete (cmz/g) ¢s a szemcsemérettel
forditottan aranyos.

A nyers pernye és a keverémalmi Orlemények szemcseméret eloszlasanak és fajlagos
feliiletének meghatarozasara a tanszéken talalhato HORIBA LA-950V2 tipusu lézersugaras
szemcsenagysag elemz6 berendezést hasznaltak.

A nyers pernye jellegzetes szemcseméret értékei €s fajlagos feliilete:
X 50 (um)= 31,84

Xgo (nm)= 90,11

SSA (cm?/g)= 1529,20

3.4.Alapanyag oxidos osszetétele

A visontai pernye oxidos Osszetételének meghatarozasanak céljabol XRF elemzés tortént.
A mérést, Méricz Ferenc végezte el az Asvany- és Kdzettani Tanszéken.
e Minta elokészitése: A kapott pernyeanyag mennyiségének csokkentése
mintafelezéssel, illetve a szemcseméret 45um alé torténd Orlése kerdmia mozséarban.
o lzzitasi veszteség (LOI) meghatarozasa: Az Orolt mintdkbol 2-2 bemért tomegii
minta elektromos kemencében vald kiégetése 950 °C-on (10°C/perc felfiitési

sebességgel), majd kiégetés utan a 2-2 minta homogenizalasa.
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e XRF elemzés: A kiégetett pormintakbol 1000 g mennyiség elegyitése 6000 g
mennyiségli litiumtetraborattal (Li,B4O;), mely az olvasztas folyaman feltarja a
pormintaban 1évé fémeket. A kapott LOI értékek figyelembe vételével lett az
olvaszték elemezve az XRF késziilék szoftverébe elore beépitett ,,Fusion bead” oxidos
modszerrel. Minden minta haromszor keriilt elemzésre, majd a kapott értékek
atlagolva lettek, igy csokkenthet6 a mérésbol ered6 hiba mértéke. Csak olyan elemeket
célszerli figyelembe venni, amelyek mindhdrom elemzésben megjelennek (kettd

megjelenés esetében mar megkérddjelezhetd a jelenlét).

A mérés eredményeit az 1. tdblazat tartalmazza.

‘ Minta ‘ Visonta ATLAG
Fokomponensek (m/m%) 95,18
Egyéb oxidok (m/m %) 4,82
Osszes (m/m%) 100
Fokomponensek
SiO, 45,85
Al,O3 16,82
CaO 12,97
MgO 2,90
Na,O 0,50
K,O 1,83
Fe,O3 12,05
LOI 2,25
Egyéb oxidok

SO; 3,76
P,Os 0,28
TiO, 0,48
SrO 0,05
ZrO, 0,02
MnO 0,18
As,03 0,03
CuO 0,02
ZnO 0,03

Rb,0O -

1. tablazat: A visontai pernye oxidos 0sszetétele

A fékomponensek (95,2 m/m%) esetében a legtobb elemnél a szoras mértéke elfogadhato
(1. tablazat). Az egyéb oxidok (4,8 m/m%) koziil a SOz a meghatarozo, a maga 3,76 m/m%-
aval. A minta 950 °C-on torténd kiégetésével a szulfidok és szulfatok oxidokka alakulnak
(kivéve a gipszet, mely csak 1200 °C-on oxidalodik CaO-da). A gipsz jelenlétét alatdmasztja

a mintaban 1évé nagy mennyiségii Ca is. A mintaban még emlitésre mélt6 a P, Ti, Sr és Zr
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tartalom. A Ti feltehetéen a Fe asvanyaihoz kotott. A minta nagy része kvarchomok, ezzel
magyarazhat6 a Zr jelenléte. Az Sr indikéci6 is elfogadhatd, mér ezen elem XRF csticsanak
helye egybeesik a Zr elem egyik cstcsaval. Az As, Cu és Zn tartalom valamely polimetallikus
szulfidra utal. Ezen 4svanyok megjelenését lehetove teszi a lignit telepben kialakulo redukcids
kornyezet. Az Rb elem megjelenése mérési hibanak tekinthetd, nem tekinthetd relevansnak

alacsony értéke miatt.

3.5. Adalékanyagok osszetétele
3.5.1.Viziivegek osszetétele

A kisérleti vizsgalatok soran az aktival6 oldathoz kiilonb6z6 tipusu viziivegeket adagoltam az
egytengelyli nyomoszilardsag értékek javulasanak érdekében. Az egyes viziivegek szazalékos

Osszetételét a 2. tablazat tartalmazza.

Termék ] Stirisig Viszkozitas
K,O Na,O SiO, 3
neve (g/cm’) (mPas)
Betol 39T - 8,3 27,5 1,37 100

Betol SB 2,7 13,7 25,3

2. tablazat: Geopolimer eldallitasa soran alkalmazott viziivegek Osszetétele
A Betol SB tipust viziiveg kalium tartalma miatt pozitiv hatdssal bir a keverék

bedolgozhatdsagara, ugyanis a kismértéki K csokkenti a viziiveg viszkozitasat, ezaltal

megkonnyiti a keverék bekeverését, illetve formaba adagolasat.
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4. Kisérletek soran alkalmazott eszkozok, berendezések

4.1. Keramiabéléses tarcsas keverémalom

A malom falazata és a keverdtarcsak nagy kopasallosagi Al,O3 keramiabdl késziiltek. A
motorral direktben meghajtott tengelyre 7 db kor alakt keverdtarcsa lett felhelyezve.

A malom testet a tarcsakhoz egy pneumatikus emelészerkezet emeli. A hengeres berendezés
tetejére két félkorbol allo csavarral leszoritott fed6lap keriil. Célja, meggatolni az anyag
kiporzasat és az orlétestek kijutasat a malomtérbdl. Az Orlés soran a kopenybe hiitéviz
bevezetésére van szilikség, ugyanis a nagy surlddas miatt a malomfalazat, a benne 1évé anyag
¢s a keverdtarcsa is meglehetésen hamar felmelegszik. Az alkalmazott érlétestek 1,1-1,2 mm
kozotti keramia golyok.

Az orlési folyamat elvégzése utan, az anyag és Orldtestek visszanyerése a malom mellé
beépitett tdlcsérszerli részen keresztiil torténik. A malom teste konnyedén kifordithato a ,,s1l6”
felé, majd megbillentve a silo ald helyezett edénybe engedhetd az anyag.

Az 4. abran a Nyersanyagelokészitési és Kornyezeti Eljarastechnikai Intézet keramiabéléses
tarcsas keverémalma lathato.

A tarcsas keverémalom iizemi paramétereit (3. tablazat) figyelembe véve 70 %-0s anyag
toltési fok mellett 638 cm® a feladando anyag térfogata. A pernye halmazsiiriiségét alapul
véve, a megfelel6 anyagmennyiség igy 455 g lett. Minden 6rlés soran azonos tomegii pernyét
(455 g) és orlotestet (5,3 kg) kevertem Ossze, majd mértem be a malomba. 1, 3, 5, 7 illetve 10
perces Orleményeket készitettem. A keriileti sebesség 5 m/s. Ezt kovetden a pernye és az
Orldtestek szétvalasztasat egy 0,8 mm-es szitan végeztem.

Az 6rlési folyamatokat kovetden malom kitakaritasat nedves eljarassal hajtottam végre. A
megfeleld tisztasdg eléréséhez az Orldtestekhez korund port adagoltam, majd viz

hozzaadasaval betoltottem a keverémalom testébe.
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dérisgolys 1,2-1,6 mm
dsristarcsa 153 mm
Dérister 174 mm
Hanister 250 mm
Vhasznos 4,00 dm®
Pérlégolyo 3,591 kg/m®
Pérlsgolys laza 2,160 kg/m®
2V sr1sgolys, laza 2,4 dm?
ZMgrisgolysd 5,34 kg
ZVsr1sgolys 1,487 dm®
Vporus 0,592 dm’
€h 39,80 %
Prminta 1,645 kg/dm®
Prmintalaza 0,850 kg/m®
Prmotor 5,5 kW
Nmotor (50HZ) 14407

3. tablazat: Keverdmalom {lizemi paraméterei

4. dbra: NyersanyagelOkészitési ¢s Kornyezeti Eljarastechnikai Intézet keramiabéléses
tarcsas keverémalma
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4.2, Lézeres szemcseméret elemzo6 berendezés

Az orlési kisérletekbol kapott pernye drlemények szemcseméret-eloszlasat €s szamitott
fajlagos feliiletét egy HORIBA LA-950V2 tipust lézersugaras szemcsenagysag elemzd
berendezés segitségével hatdroztuk meg.

A mérési adatokbol a berendezés a szemcseméret-eloszlas szamitasat az un. Mie elmélet
szerint végzi, mely figyelembe veszi az anyag fénytorési indexét is. A késziilék
mérétartomanya 10 nm és 3 mm kozé esik. A szemcsét éré 1ézersugar elhajlik, melynek
elhajlasi szogébdl kovetkeztethetiink a szemcseméretre. Az elhajlasi szog €s a szemcseméret
kozott forditott ardnyossag all fenn. A fény intenzitasa pedig a szemesék gyakorisagaval van

Osszefliggésben. A szamitogép kiértékeli a jeleket, igy kapjuk meg az eloszlasfiiggvényt [19].

5. abra: HORIBA LA-950V2 tipust lézeres szemcseméret elemzd berendezés

Szaraz, és nedves lizemben is alkalmazhat6 a berendezés, de folyadék (pl. desztillalt viz,
denaturalt szesz) hasznalataval, a szemcsék jobban diszpergalodnak. A berendezés

szemcseméret eloszlason kiviil darabeloszlast és fajlagos feliiletet is képes mérni [19].

4.3. TXM-V1-STC-07 egyedi talajminta konszolidalé berendezés

A geopolimer mintatestek tomoritését a Kornyezetgazdalkodasi Intézet TXM-V1-STC-07
tipusu talajminta konszolidalé berendezésének a segitségével hajtottam végre.

A mintagyartashoz sziikséges tOmoritd nyomas beallitdsat a mintagyarté késziilék
vezérldegységének hatoldalan elhelyezett nyomasszabalyozd (reduktor) segitségével
végezhetjlik. A nyomasértékeket a vezérldegység kdzponti részén elhelyezett LCD monitoron,

valamint preciziés manométeren ellendrizhetjiik, amely nyomasértékek akar a mintagyartas
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folyaman is valtoztathatoak, korrigdlhatoak. A vezérldpanelen bedllithatd a konszolidacio
iddtartama is.

A referencia ,,0” magassag a talajminta als6é pontjat jelold, a mintagyartd utaddja altal
mért érték, amelybdl a mintdba épitett rétegek vastagsaga szamithato.

A vizsgaland6é anyag betdltése a mintaformazdba egységnyi adagokban torténik. Majd a
betoltést kovetden a megfeleld eszkozokkel az anyag feliiletét vizszintesre kell egyengetni az
egyenletes tomorités érdekében. A pneumatikus henger elinditasa ketté darab START gomb
egylittes megnyomasaval lehetséges. A pneumatikus henger elindulasaval azonos idében a
késziileken elhelyezett biztonsagi burkolat is Osszezarddik. A mintaanyag felszinét elérve a
terheldlapon a nyomads bedll az elére bedllitott értékre, s ezt a konszolidacids id6 leteltéig

tartja, majd visszaindul a fels6 végallapotba. Végiil kinyilik a biztonsagi burkolat.

6. abra: TXM-V1-STC-07 egyedi talajminta konszolidalé berendezés

A berendezés fobb egységei (6. abra):
o terheld egység
o szerelvények (alaprogzitd szerelvények, csapos mintamag)
e vakuumoz6 henger
e villamos vezérld
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4.4. SZ F-1 tipust hidraulikus torégép
A geopolimer préobatestek egytengelyli nyomoszilardsag vizsgalatat a Banyaszati és
Geotechnikai Intézeti Tanszék laboratériumaban, az ott dolgozé munkatarsak segitségével
egy SZ F-1 tipusi nyomo- szakitd vizsgalatra alkalmas hidraulikus térégéppel végeztiik (7.
abra).
A szerkezet négy nagyobb egységbdl all:

e terhelOkeret,

e vezérloelektronika,

e hidraulikus rendszer

e ¢saszamitogep.

7. &bra: SZ F-1 tipusu hidraulikus térégép

A terhel6keretben van a munkahenger, amely 250 kN erével képes huzni-nyomni. A
munkahengeren helyezkedik el az erémérd cella. A berendezés egy szamitdgéppel van

Osszekottetésben, mely a nyomoerdt az elmozdulas fiiggvényében rogzitette.
4.5. Fourier transzformacios infravoros spektrométer — FT-IR

A mechanikailag aktivalt pernyében €s a geopolimerekben létrejott szerkezeti valtozasok
nyomon kovetésére FT-IR méréseket végeztiink el.

A molekulékat felépité atomok a molekulan beliil egyméshoz képest rugalmas modon
elmozdulhatnak, kotéseik mentén rezeghetnek, hosszabb molekulak hajladozhatnak, kotéseik
koriil elfordulhatnak. Ezek a mozgasok kvantéltak, tehat hatarozott energiaadagokban

torténhet csak meg a valtozasuk. Ezek a kvantumenergiak a kiilonb6z0 infravords sugarzas
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fotonjainak energidjaval egyenlék. A periodikus mozgasok frekvencidja és energidja

els6sorban a részecskéket Osszekotd erdtdl, és kémiai kotés tipusatdl és a mozgésban

résztvevo részecske tomegétdl, vagyis az atomtomegtdl fiigg. Ennek alapjan az adott atomok

kozott 1étrejové kotéstipusokhoz néhany jellemzd energia tartozik, melyek infravoros

technikaval mérhetoek.

r

8. abra: Jasco FT-IR 4200

A mérések a 8. abran lathato Jasco FT-IR 4200-al lettek végrehajtva reflexios modban,

gyémant ATR haszndlatdval. A gép {6 jellemzoi:

felbontas: 0,5 cm?

jel-zaj viszony: 30000:1 (peak - to - peak) ~ 120000:1 RMS

spektralis tartomany: 7800 — 350 cm™

fényforras: nagy intenzitasu keramia fényforras

interferométer: 45 ° -os Michelson tipust, szigetelt, DSP (Digital Signal
Processing) technologiaval vezérelt

beam splitter: Ge/KB automatikus beallitassal (auto-alignment)

detektor: Peltier termosztalt DLATGS, opciondlis masodik detektor (MCT,
InSh, InGaAs)

automatikus tartozékfelismerd rendszer

Start gomb sorozatmérésekhez
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5. Laboratoriumi Kkisérletek

5.1. Geopolimer eléallitasa

A laboratériumi kisérletek elsddleges célja geopolimer probatestek eldallitdsa az el6zdleg
tarcsas keverémalomban mechanikailag aktivalt és nyers pernye felhasznéalasaval, illetve
nyomoszilardsag szempontjabol optimalis keverék eldallitasa.

A laboratoriumban elvégzett kisérletek folyaman a pernye mechanikai aktivalasat
kovetden kompaktalasos tomoritéssel allitottam elé a geopolimer mintatesteket.

Egy probatest eldallitasdhoz sziikséges pernye tomege 66,67 g.

Az egytengelyli nyomdszilardsag vizsgalatokhoz 5 db probatestet készitettem. A kiilon-
kiilon kimért alapanyagokat egy edényben alaposan Osszekevertem. Aktivaloszerként NaOH
oldatot és viziiveget alkalmaztam. A kimért pernyéhez lassan 6ntdttem hozza az aktivalo oldatot,
mikozben keverést végeztem keverdkanallal. Az igy eldallitott keveréket 35,5 mm atmérdja

PVC-csovekbe toltdttem (9. abra).

9. abra: 35,5 mm atmérdji PVC csovek, illetve mintatestek tomoritéséhez €s
kinyomasahoz sziikséges talp, és henger

Ezutan TXM-V1-STC-07 egyedi talajminta konszolidaldo berendezéssel végeztem a
mintak tomoritését, a konszolidacios id6 20 masodperc volt. A kompaktalast 1,86; 3,73; 5,59;
7,46; 9,33 bar nyomasokon hajtottam végre.

A mintatesteket kompaktalds utdn millanyag zsdkokba helyeztem, és 24 Orara
szobahdmérsékleten hagytam igy biztositva a kozel 1égmentes kornyezetet. Majd a formabol
kivett probatesteket 90 °C-on kemencében hdkezeltem. A hokezelés 1 oras felflitési idovel, 6
oran keresztiil tortént. Ezt kovetden a probatestek a kemencében szobahdmérsékletlire hiiltek.
A kész probatesteken 1 hetes vizsgalati korban egytengelyli nyomoszilardsag mérése tortént.
A szilardsagi vizsgalatokat megelézOen lemértem a mintatestek magassagat, és tomegét a
testsliriség meghatarozas céljabol. A testek feliilete sima volt, nem volt sziikkség a végek

csiszolasara, illetve levagésara az egytengelyli nyomoszilardsag vizsgalatok elott.
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A probatestek eléallitdsdnak folyamatat az 1. folyamatabran kovethetjiilk nyomon:

Feladas

(661t pernye + aktivalo oldat)

A

Homogenizalas
(Idétartam: 5-6 perc)

Formaba toltés

A\ 4

Kompaktalas
(Konszolidacios id6: 20 sec)
(Préselési nyomas: 1,86; 3,73; 5,59;
7,46; 9,33 bar)

\4

Pihentetés
(IdStartam: 24 6ra)
(Hémérséklet: 20-22 °C)

\ 4

Hokezelés
(Idétartam: 6 ora)
(Hémérséklet: 90 °C)

\4
Hiutés szobahOmeérsékletre

1. folyamatabra: Geopolimerek eldallitasanak folyamata

Az egytengelyli nyomoszilardsagot foként a test magassaga, illetve atméréje befolyasolja. A
préselési nyomas kiillonbozosége eltéré magassagi mintatesteket eredményezett. A pontosabb
Osszehasonlithatosag érdekében az alabbi, Galos Miklos — Vasarhelyi Balazs [20] altal

javasolt képletet alkalmaztam minden probatest nyomdszildrdsaganak meghatarozasahoz.

0.8
o, xd (5)
178+0,485(d /h)

0,(2:1);(50) =
Az (5) egyenletbe behelyettesitve lehetéségiink van barmilyen atmér6jii, barmilyen

magassagu (1/d) arannyal rendelkez6 probatest egytengelyli nyomoszilardsagat atszamitani 50

mm atmérdjl, 1/d=2 ardny test nyomoszilardsagara.
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5.2. Szisztematikus Kisérletek

Szisztematikus laboratoriumi kisérleteimet a 4. tablazatban szerepld mérési terv alapjan

hajtottam végre. Az el6zetes kisérletek soran (0. sorozat) meghataroztam az optimalis lag

koncentraciot a szilard rész - aktivald oldat keverékében. A kisérletek soran 6 M-0os NaOH

oldatot a keverék 20, 25, 30, 35, 40, 45 m/m%-nak megfelelé6 mennyiségében adtam hozza.

Megallapitottam, hogy a nedvesség porusok koziil torténd eltavozasanak megeldzése céljabal,

illetve a konnyebb bedolgozhatosag érdekében 30%-os aktivald oldat tomegkoncentraciot

alkalmazok. Egy probatest esetén ez a mennyiség 28,57 g aktivalé oldat hozzaadasat jelenti.
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Aktivalé oldat Az aktivalo
/ teljes Préselési NaOH oldat Orlési idé oldatban 1évé Na,
keverék nyomas koncentracidja ill. Na-K-szilikat
aranya (%) (bar) (M) (perc) tomegaranya
(%)
20
25
30
. sorozat 35 0 6 3 0
40
45
1,86
3,73
. sorozat 30 5,79 6 3 0
7,46
9,33
6
8
. sorozat 30 9,33 10 3 0
12
0
1
. sorozat 30 9,33 12 g 0
4
10
0
25
. sorozat 30 9,33 12 3 50
75
100
0
25
. sorozat 40 9,33 12 3 50
75
100
4, tablazat: Mérési terv
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1. Kkisérletsorozat:

crer

meghatarozasa utan vizsgaltam a préselési nyomas nyomoszildrdsagra gyakorolt hatdsat.
TXM-V1-STC-07 egyedi talajminta konszolidaldé berendezéssel végeztem a mintdk
tomoritését, a konszolidacios id6 20 masodperc volt. A beallitott préselési nyomas rendre
0,25; 0,5; 075; 1 és 1,25 bar. Minden kisérlet soran 35,5 mm atmérdjii hengeres testeket

alkalmaztam. A tOmorités soran alkalmazott nyomdlap azonban 97 mm-es.

_F
A (6)
A= d?xrx
4 (7

Igy fenti képletek (6, 7) alapjan erre a kor alapra atszamitva a kovetkezképpen alakulnak
rendre a nyomasok: 1,867; 3,733; 5,599; 7,466 és 9,34 bar (184,75N; 369,45N; 554,24N;
738,98N; 923,73N).

2. Kisérletsorozat:

A megfeleld préselési nyomds kivalasztasa utdn az alkalmazott aktivalé oldat molaris

crer

NaOH oldatokat alkalmaztam.

3. Kkisérletsorozat:

A pernye optimalis finomsaganak megallapitasa érdekében mar meghatarozott optimalis
paraméterek (aktivald oldat tOmegarany, préselési nyomads, aktivaldo oldat NaOH
koncentracioja) mellett probatesteket készitettem Ordletlen, illetve keverdmalomban 1, 3, 5, 7

¢és 10 percig Orolt pernye alapanyag felhasznalaséaval.

4. Kisérletsorozat:
4.1.

A Kkisérlet sorozat sordn Betol 39T tipusu viziiveget adagoltam a pernye és lug
keverékhez, az aktivalo oldathoz képes 0, 25, 50, 75 és 100 m/m%-ban (0; 7,14; 14,29; 21,43;
28,573 g). A szilard anyag-lug keverékében 30%-os aktivaldo oldat tomegkoncentraciot
alkalmaztam. Alapanyagként 3 perces keverdmalmi érleményt és 12 M/l-es NaOH oldatot
hasznaltam. C¢l, hogy meghatarozzam, hogy milyen hatassal van a viziiveg adagolas a

nyomoszilardsagra és teststirliségre.
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Probatestek testsiiriiségeinek meghatarozasa:

A testek atmérdjének és magassaganak ismeretében szamithatd a térfogatuk a (8) képlet

alapjan.
2
d°z “h
v= 4 (8)
Megmérve a hokezelés utani tomeget, kapjuk a teststiriség értékeket (9).
pt
v )
4.2.

A 4.1. kisérleti sorozat tapasztalatait felhasznalva megismételtem Betol 39T tipust
viziiveg hozzaadasaval elvégzett kisérleteket, de ebben a sorozatban 40 m/m %-0s az aktivalo
oldat tomegkoncentraciot alkalmaztam a pernye és lug keverékében, melynek célja a keverék
bedolgozhatésaganak javitasa. A viziiveg hozzdaddsa miatt ez a mennyiség még nem
akadalyozta meg a kompaktalassal torténd tOmoritést, ugyanis a viziiveg tulajdonsagaibol
adododan rovid reakcididd alatt a mintaanyag folyamatosan szilardult.

A tobbi paramétert nem valtoztattam, tovabbra is 3 perces keverémalmi Orleményt és 12
M/l-es NaOH oldatot hasznaltam alapanyagként. Az aktival6 oldathoz képest 0, 25, 50, 75 és
100 m/m%-ban adagoltam a Betol 39 T tipusu viziiveget.

5. Kkisérletsorozat:

Az el6zd kisérletsorozat eredményeit felhasznilva a keverék bedolgozhatosaganak

javitasa érdekében Betol SB tipusu viziiveget alkalmaztam.

-28 -



Miskolci Egyetem

6. Geopolimer vizsgalati eredmények és kiértékelésiik

6.1. Pernye mechanikai aktivalasa

Az 5. tablazatban az alapanyag jellegzetes szemcseméret értékei és fajlagos feliilete

lathat6 kilonbozo 6rlési idok esetén.

6rlési SSA X 50 (um) X80 (um)
idé (cm?/g)
0 1529,20 31,84 90,11
1 3194,09 12,2 30,04
3 19797,87 8,25 18,82
5 22160,11 7,69 19,28
7 25332,45 7,28 19,23
10 24930,85 6,79 21,14

5. tablazat: Az alapanyag jellegzetes szemcseméret értékei €s fajlagos feliilete

Az Xs jellegzetes szemceseméretet abrazoltam az drlési id6 fiiggvényében (10. abra).

9= — 3 — —— — 7 — = — 7
| | | | | |

| | | |

30 — - = 4 = — = — A
| | | |

| | | |

B 20 —] _ - =4 - — = — 4
\ \ \ \

\ \ \ \

10 — g5 — 77.694 - — — ]
1 |" ‘6.79

‘ 1 [ ) T —

i | | | | |
\ \ \ \ \ \

0 —

[ ' [ ' [ ' [ ' [ ' |

0 2 4 6 8 10

Orlési idé (perc)
10. abra: x5¢ abrazolasa az orlési finomsag fiiggvényében
Az Orlési 1d6 fiiggvényeben vizsgédlva az Orlemény finomsagat, arra a megallapitasra
jutottam, hogy az 6rlési folyamat kezdetén az anyag jelentésen finomodik (10. &bra). A

hosszabb ideig tarto 6rlés utan azonban a finomsag névekedése igen lecsokken,
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6.1. Optimalis aktivalé oldat aranyanak vizsgalata

Az eclozetes kisérletek (0. sorozat) soran feladatom volt az aktivalo oldat teljes
keverékhez (3 perces keverdmalomban Orélt pernye + NaOH oldat) Viszonyitott
vizsgalata érdekében. A kisérletek soran 6 M-0s NaOH oldatot a pernye-aktivaloszer keverék
20, 25, 30, 35, 40, 45, 50 m/m%-nak megfelel6 mennyiségében adtam hozza. A 20, 25 m/m%
esetén a keverék szemmel lathatoan tal szaraznak bizonyult, mig 35, 40, 45, illetve 50 m/m%-
os koncentraciok nagy nedvességtartalma ellehetetlenitette volna a kompaktalassal torténd
tomoritést. Megallapitottam, hogy a bedolgozhatdsag szempontjabol kompaktalasos kisérletek
elvégzéséhez a 30 m/m%-os aktivald oldat koncentracié az optimalis a pernye aktivalé oldat

keverékében.

6.2. Préselési nyomas hatasanak vizsgalata
A kompaktalast 1,86; 3,73; 5,59; 7,46; 9,33 bar nyomasokon hajtottam végre.

A 11. 4bran a nyomoszilardsdg valtozasat kovethetjik nyomon a préselési nyomas

fliggvényében.

Aktivalé oldat’keverék aranya: 30 m/ %
4 —J-NaOI-Folda‘t oncentracidja: 6 8/ — — |
‘Orle5| idé: 3 perc |
Natrium - szilikat tbmegaL’énya: 0 man %

{ i linedris egyenes | 312

| 2505

Egytengelyii nyomoszilardsag (MPa)

R~ R B I

'Y = 0.353472 * X - 0063776 |
| R- negyzqt elteres —\ 0. 948519 |

[
2 4 6 8 10
Préselési nyomas (ban

11. dbra: Nyomoszilardsag valtozasa a préselési nyomas fliggvényében

Megallapithato, hogy a kisérlet sordn a préselési nyomas novelésével az egytengelyli

nyomoszilardsaga egyenesen aranyosan nott a geopolimereknek.
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A linearis egyenes egyenlete:
Y =0,0353472 * X -0,063776
R-négyzet eltérés = 0,948519

Mig 1,867 bar nyomason végrehajtott tomorités esetén az egytengelyli nyomodszilardsag
atlagos értéke csak 0,5556 MPa, addig a legmagasabb nyomoszilardsag értéket a 9,33 bar
nyomassal torténd tomorités esetén értem el, mely atlagosan 3,127 MPa. Ez az érték 5,62-szer

nagyobb, mint a kezdeti nyomoszilardsag értékékek.

A teststiriiség értékek valtozasat figyelhetjilk meg a 18. dbran. A legtomorebb szerkezetet
szintén a 3 perces keverdmalmi érleménnyel, és 9,33 bar nyomassal értem el (1,236 g/cm?).
A 12. dbra egyértelmiien azt mutatja, hogy a préselési nyomds hatdsdra nd a probatestek

teststirlisége, igy tomorsége is.

] Aktivalé oldat/keverék aranya: 30 mlrrr %
6 —|| NaQH oldat kansemnéciéa;a: o1 | |
Orlési idé: 3 perc
|| Natrium - sZilikat témegérénya: 0 mim % |
1 . . .
hatyany flggven
| I Sl AR

| | |
1481 L o ‘

_.
n
|

Testsiiriség (g'cm3)
o
|
’_
|
|

4
(=]
|l'g

08 4 HT(#T: 0.“1’41%716 *111()(T|- 0.096624

R-hégyzet eltérés = 0.984069
I ' I ' | '

2 4 & g 10
Préselési nyomas (bar)

12. 4bra: Préselési nyomas a testlirliség fliggvényében

A testslirliség novekedését egy hatvany fliggvény segitségével irhatjuk le.
A fiiggvény egyenlete:
In(Y) = 0,141246 * In(X) — 0,096624
R-négyzet eltérés = 0,984069
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6.3. NaOH oldat toménység hatasanak vizsgalata

A kisérletsorozat soran 30 m/m%-0s aktivalo oldalt koncentraciot, 3 perces keverémalmi

crer

mintatestek el6allitasara. A kisérleteket megel6zéen 6, 8, 10, 12 M/l NaOH oldatokat

készitettem el.

A 13. 4brdn a nyomoszilardsag valtozasat kovethetjik nyomon a NaOH oldat

crer

4137

ekti\iélé oldat/keverék +rénya: 30 m/m % |
Orlési idé: 3 perc

T — Préselésinyomas: 9,33 bar ~— =
Natrium - szilikat tomegaranya: 0 m/m % |
. —+

. | |

Egytengelyli nyomészilardsag (MPa)

T T | T |
8 10 12
NaOH koncentracioé (M/1)

13. 4dbra: Nyomoszilardsag véltozasa a NaOH koncentracio fliggvényében

Kumar és szerzdtarsai szerint a NaOH koncentracié ndvekedésével a nyomoszilardsag
értéke egyenesen aranyosan novekszik [21].

Az altalam elvégzett kisérletsorozat eredményei is 6sszhangban vannak szakirodalommal,
bar 8 M-0s koncentracio esetén elészor csokken a nyomoszilardsag, de a koncentracié tovabbi
novelésével a nyomoszilardsag értéke is novekszik. A kezdeti szilardsdg csokkenés
feltehetdleg annak is tulajdonithato, hogy a probatestek mindsége nem volt megfeleld.

A 13. abra alapjan megfigyelhet6, hogy a legjobb nyomoszilardsag értékeket (4,137
MPa) a 12 M-os NaOH aktival6 oldat koncentracio esetén értem el.
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1.6 mf—— PR JR— R N JE— —_ _
2 S IS
£
o “11.236 1.239
2 < | 1199 | 1199
0 i - v v I —
=
| | |
]
- -
ca
[~
1 - PR —| [ — l— —_ —
Aktivalo oldat/keverék aranya: 30 m/m %
Orlési id6: 3 perc
- Préselési nyomas: 9,33 bar
Natrium - szilikat tomegaranya: 0 m/'m % |
0.8 emf—— - = J— J— J—
T | T | T |
6 8 10 12

NaOH koncentracié (M/1)
14. abra: Testsuirliség valtozasa a NaOH koncentracio fiiggvényében

A legnagyobb testsiirliség érték (1,239 g/em®) is a legnagyobb egytengelyi
nyomoszilardsag értékhez tartozik (4,137 MPa) (14. abra).

6.4. Pernye orlési finomsag hatasanak vizsgalata

0, 1, 3, 5, 7 és 10 perces keverémalmi Orlemények felhasznédldsaval készitettem a
geopolimer probatesteket, az elézetesen meghatarozott 9,33 bar nyomason és az optimalis 30
m/m %-0s aktivald oldat tomegkoncentracié alkalmazasa mellett a pernye-aktivaloszer
keverékében. Az aktivald oldat 12 M/l-es NaOH oldat volt.

Cél, hogy megallapitsam a pernye alapanyag optimalis 6rlési finomsagat.

T 1
|

11—t —

Egytengely(i nyomészilardsag (MPa)

Aktivalé oldat/keverék aranya: 30 m/m %
“NaOH oldat koncentraciéja: 12 M/T
| Préselrtlsi nyomés:l9,33 bar |
. Natrium - szilikat tomegaranya: 0 m/m %

I | | |
lll llllll

0 2 8 10

4 6
Orlési idé (perc)
15. dbra: Nyomoszilardsag valtozasa az drlési id6 fiiggvényében
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T T
e

1 —— - - - -
Aktivalo oldat/keverék aranya: 30 m/m
NaOH oldat koncintréciéja:mz M/l
-1 Préselési nyomas: 9,33 bar
Natrium - szilikat 6megarér1ya: 0 m/m %
I ]
] ] l ] l ] l ] l ] l
0 5000 10000 15000 20000 25000 30000
Fajlagos feliilet (cmzlg)

Egytengelyli nyomésziladsag (MPa)

A

16. dbra: Nyomoszilardsag valtozasa a fajlagos feliilet fliggvényében

A kisérlet sorozat eredményeibdl az aldbbi kovetkeztetések vonhatok le: a
nyomoszilardsag nem egyenesen aranyos az Orlések soran elért egyre nagyobb fajlagos
feliilettel (16. abra). A legnagyobb nyomoszilardsagot a 3 perces keverdmalmi érleménnyel

értem el (4,137 MPa).

1.6 cl—— _— —_— _ N R - -

ktival6 oldat/keverék arapya: 30 m/m %
| aOH oldat kpncentracioja: 12 M/l
Préselési nyomas: 9,33 bar

atrium - sziljkat tomegaranya: 0 m/m %
14 el —— _| — L‘_ ] — Tf —

Testsiiriiség (g/cm?3)

|
|_
|

0.8 e —— R _

v l v l v l v
4 6
Orlési id6 (perc)

17. ébra: Teststirliség valtozéasa az 6rlési finomsag fliggvényében
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A 15. abra jol szemlélteti, hogy a nyomoszilardsag kezdetben folyamatosan né, majd
drasztikusan lecsokken a kiindulési érték ala. Ez a negativ valtozas az alacsony testsiiriiséggel
magyarazhat6d (17. dbra). A szakirodalomban az 6rlési finomsag novelésével nem volt példa

ekkora mértékli egytengelyli nyomoszilardsag csokkenésre.

6.5. Viziiveg — NaOH arany hatasanak vizsgalata

6.5.1. 30 m/m % aktivalo oldat - keverék arany

A laboratoriumi kisérletsorozat soran Betol 39T tipusu viziiveget adagoltam a pernye és
lag keverékhez. A viziiveg 0, 25, 50, 75 és 100 m/m%-ban vett részt a reakcidban. A
mintatestek eldallitaisahoz 3 perces keverdmalmi 6rleményt és 12 M/l-es NaOH oldatot
alkalmaztam. A kisérlet célja, hogy megvizsgéljuk milyen hatdssal van a viziiveg hozzdadésa

a nyomoszilardsagra és testsliriiségre.

Mar a laboratoriumi kisérletek kozben is megfigyelhetd volt a Betol 39T viziiveg
kedvezdtlen hatdsa, ugyanis nagymértékben megnehezitette a keverék bedolgozasat. A

jelenség oka feltehetden a viziiveg magas viszkozitésa.
r

— G S Hea -
18. 4bra: 100 m/m% viziiveg hozzdadasaval (0 m/m% NaOH)

3 i e ) LN
19. ébra: 75 m/m% viziiveg hozzdadasaval (25 m/m% NaOH)

-35-



Miskolci Egyetem

Oa SR
€0 O,

s

22. dbra: 0 m/m% viziliveg hozzdadasaval (100 m/m% NaOH)

A 18-22. abrakon megfigyelhetd, hogy a viziiveg tartalom novekedésével a szemcsék
Osszetapadtak, ezaltal bedolgozhatatlanna valt a keverék.
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Egytengely(i nyomoészilardsag (MPa)

I e

Aktivalo oldat/keverék aranya: 30 m/m %
NaOH gldat koncentraciéja: 12 M/I

Préselési nyomas: 9,33 bar

Préselési id6: 3 perc

0.04894

40 60 80 100
Viziiveg tartalom (%)

23. abra: Nyomoszilardsag valtozésa a viziiveg tartalom fiiggvényében

A mérések elvégzése utan megallapitottam, hogy a viziiveg a bedolgozhatésagra negativ

hatast gyakorolt, ezért rosszabb nyomoszilardsag értékeket értem el, mint viziiveg

alkalmazasa nélkiil. Feltételezhetjiik, hogy az egyes szemcsék Osszetapaddsa miatt nem jott

1étre kémiai reakcid. A 23. és 24. 4bra is jol mutatja, hogy a viziiveg tartalom ndvekedésével a

nyomoszilardsag és testsiirliség értékek csokkennek. Tehat a viziiveges probatestek eldallitasa

tovabbi kisérleteket igényel.

1.6 e—d——

Testslirliség (g/cm?)

Aktivé'é oldatlkev+,rék arénya:|30 m/m %
_Préselési nyomas: 9,33 bar ____

NaOH oldat koncentracidja: 12 M/l

Orlési|idé: 3 perc r 2‘

0.9776

60
Viziiveg tartalom (%)

24. 4bra: Teststirliség alakulasa a viziiveg tartalom fiiggvényében
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6.5.2. 40 m/m % aktivalo oldat - keverék arany

A laboratoriumi kisérletek soran kétféle viziiveggel is elkészitettem a probatesteket.

Betol 39T alkalmazasa esetén a 26. abra, Betol SB viziiveg hozzaadasa esetén pedig a 27.

abra szerint alakul a nyomoszilardsag értéke.

o \ )\QO S0 NRto |

%

25. abra: 0, 25, 50, 75 és 100 m/m%-ban Betol SB tipusu viziiveg hozzaadasa az aktivald
oldathoz (balrél-jobbra)

. \
A9

A Betol SB tipusu viziiveg kalium tartalmanak koszonhetéen csokkentette a keverék
viszkozitasat, ezaltal javitotta a bedolgozhatosagot (25. abra).

A 26. abran is jol lathaté kordbbi eredményekhez hasonldan itt is folyamatos volt a
nyomoszilardsag csokkenés a viziiveg adagolasanak hatdsara. Ez aldl kivételt csak az 50 m/m
%-o0s viziiveg arany képez, mely esetben a nyomoszilardsag kismértékii novekedését
figyelhetjik meg a 25 m/m %-0s viziiveg (75 m/m % NaOH) aktivaloé szerrel késziilt
probatesthez képest. A testslirliség értékek is folyamatosan csdkkend tendenciat mutatnak a

viziiveg tartalom novekedésével (28. 4bra).
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20 e

‘ Akéivélé oldat/kéverék arényj: 40 m/m %
Préselési nyomas: 9,33 bar
NaOH oldat koncentraciéja: 12 M/l

1 1

Egytengelyii nyomészilardsag (MPa)

N

Egytengelyli nyomészilardsag (MPa)

l 0.04638

| |
20 40 60 80
Viziiveg tartalom az aktivalé oldatban (%)

100

26. dbra: Nyomoszilardsag valtozasa

viziiveg tartalom fliggvényében

(Betol 39 T)

Testslirliség (g/cm3)

Aktivalo oldat/keverék aranya: 40
Préselési hyomas: 9,33 bar
1 _NaOH oldat koncentracidja: 12 M/l

Tlm % ‘
0.8 A —_—
Orlési id6;

3 perc
—o— |

T T T T T T
20 40 60 80
Viziiveg tartalom az aktivalé oldatban (%)

20—

16 =

Testslirliség (g/cm3)

Aktivalé gldat/keverék aranya: 40 m/m %
Préselési'nyomas: 9,33 bar
7 NaOH oldat koncentraciéja:
Orlgsi id6‘: 3 perc

60 80
Viziiveg tartalom az aktival6 oldatban (%)

27. dbra: Nyomoszilardsag valtozasa

viziiveg tartalom fiiggvényében
(Betol SB)

Aktivalo oldat/keverék aranya: 40 m/m %
‘ Préselési nyomas:|9,33 bar ‘
NaOH oldat koncentraciéja: 12 M/l

‘ “Oriesi 'Id6:3perc ‘ ‘ 7‘
I ! I ! I ! I

20 40 60 80
Viziiveg tartalom az aktivalé oldatban (%)

28. abra: Testslirliség valtozasa a viziiveg 29. dbra: Testsuirliség valtozasa a viziiveg

tartalom fliggvényében (Betol 39 T)

tartalom fliggvényében (Betol SB)

A Betol SB tipusu viziiveg Na mellett kis mértékben K-ot is tartalmaz, ami a korabbi

tapasztalatok alapjan csokkenti a keverék viszkozitasat, ezéltal kedvezden befolyasolja a

bedolgozhatdsagot. A 27. abrarol is jol kitlinik, hogy ugyan a viziiveg 25 m/m %-ban aktivalo

oldathoz torténd adagoldsa nyomoszilardsag csokkenést okozott, de tovabb novelve a viziiveg

koncentracidjat nagymértékii nyomoszildrdsdg novekedést tapasztaltam. 75 m/m %-0S

adagolas hatasara 19, 04 MPa-ra nétt a szilardsag, amely eddig maximalis értéknek tekinthetd

"o

a kompaktalassal eloa

llitott mintatestek tekintetében. Ugyanakkor a legnagyobb tests

o1

Uuruse

értéket (1,689 g/cms) a 100 m/m %-ban viziiveget tartalmazo6 aktivalo oldat hozzaadasa esetén

értem el (29. dbra).
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7.Geopolimerek FT-IR mérései

A szerkezeti valtozasok nyomon kovetésére FT-IR méréseket hajtottunk végre. A

vizsgalatokat Molnar Zoltan PhD hallgat6 végezte el, és értékelte ki.

Az eredményeket add méréseket egy FT/IR-4200 type A tipusi infravoros
spektrométerrel végeztik ATR PRO470-H feltéttel. Adott pernyébdl/geopolimerbdl vett
minden mintarol legalabb két spektrum késziilt. A spektrumok egyenként 32 mérés Gsszesitett
eredményei 4 cm™ felbontas mellett. Minden spektrum készitéséhez 3-szor vettiink mintat,

amelyeket atlagoltunk.

7.1. Oréletlen és 6rolt pernye vizsgalata

A nyers pernye FTIR spektruma (30. abra) alapjan megallapithato, hogy jelent6s elnyelés
1100, 1020, 797, 675, 610 cm™-nél és 594 cm™-nél talalhato, ami a T-O-Si (T=Si, vagy Al)

crer

110

100

wr 80T

797421 em-EIT 4

. 102016 cm-1—%

sk visontaipernye_3percesirlemény
visontaipernve 10percesdriemény
droletlenvisontaipernye, =~

L | L | L L

50

4000 3000 2000 1000 400
Wavenumber [cm-1]

30. abra Ordletlen és 6rolt pernye FT-IR spektrumai [22]

Orlés hatasara szerkezeti valtozasok kovetkeztek be. Az 1100 cm™-es csucs eltint, az

6roletlen pernyénél 1020 cm™-nél jelentkezd csucs, pedig 1036 cm™ értékhez tolédott, ami

crer

jelentkezd csucs eltiint, a 797, 676, és 593 cm-hez tartozd csucsok helyzete valtozatlan

maradt. Az Orlési id6 novekedésével egyéb szerkezeti valtozas nem volt megfigyelhet6 [22].
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7.2. Orolt pernye alapu geopolimerek vizsgalata NaOH aktivalo oldattal

A 31. 4bran lathato 3371 cm™-nél megjelent csucs az —OH, HOH kétések nyiijto
.........

csucs az O-C-O nyujtoé vibracidra utal. A nyers pernyénél 1036 cm-nél jelentkezd cstcs

alacsonyabb értékek felé tolodott (968 cm™), intenzitdsa nétt, illetve kiegésziilt egy 1097 cm’

Lhez tartozo csticesal, amely legnagyobb intenzitissal a 8 M-os aktivalo szerrel késziilt

probatest esetén jelentkezett. A 875 cm™-nél jelentkezd csucs Si-O nyujtdo, OH hajlito

kotésekre utal (Si-OH), ami a vibralassal késziilt probatestek esetén nem jelentkezett. 797,

685 és 613 cm™-hez tartozé csucsok a Si-O-Si és Al-O-Si kotések szimmetrikus nyujto

crer

120

e Y o = i
S S SS L U SRS
mnﬂ—_"“ﬁfﬂ v L \

1647 .88 cm-1

3371.92cm-1

1440.56 cm-1

%r 807

797421 cm-A

60 kompaktaldsostémarités_3percesdrlemény 6M-osakt.szer.
kompaktaldsostémarités_3percesdrlemény 8M-osakt.szer_
kompaktaldsostémérités 3percesdrlemény 10M-osakt.szer
kompaktéldsostémarités_3percesdrlemény_12M-osakt.szer

40 !
4000 3000 2000 1000 400
Wavenumber [cm-1]

oldattal késziilt geopolimer probatestek FT-IR spektrumai [22]
7.3. Orélt pernye alapu geopolimerek vizsgalata NaOH-viziiveg aktivalé oldattal

A 32. abran megfigyelhetd, hogy a viziiveg nélkiil késziilt geopolimer esetén 1440 cm™-
nél jelentkezd cstics 1409 cm™-hez tolodott, 100% viziiveg adagolas esetén 1466 cm™-hez. A
875 cm™-nél jelentkezd cstcs viziiveg adagolasa esetén eltlint, mig 567 cm™-nél (Si-O-Si és
Al-O-Si szimmetrikus nyujtd vibracio) 0j csucs jelent meg. 25, 50 és 75 m/m %-os viziiveg
adagolas esetén nem jelentds a kiilonbség a spektrumok kozott. A 100 %-os viziiveggel
késziilt probatestek esetén szamos csucs eltiint (682, 566 cm™), illetve a helyzete megvaltozott
(1409, 1466 cm™-hez, 1093, 1004 cm™-hez, a 798 cm™, 778 cm™-hez) [22].
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|
960 377 cmp1

2000 1000 400
Wavenumber [cm-1]

32. abra: Kompaktalassal, viziiveg hozzaadasaval késziilt geopolimerek FT-IR spektrumai

[22]
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8. Konkluziék

A laboratériumi vizsgalatok eredményei alapjan az aldbbi megallapitasokat teszem.

A kutatasok alapjan megallapithatd, hogy a Visontai erdmiibdl szarmazo pernye,
Osszetételének koszonhetden alkalmas geopolimer eldallitasara.

Az elokisérletek elvégzése utan kijelenthetd, hogy a kompaktalasos kisérletek
végrehajtasahoz optimalis a 30 m/m%-os aktival6 oldat koncentracio a pernye aktivald
oldat keverékében.

A 6 M-0s NaOH aktivalo oldat koncentraciojanak 12 M-osra névelésével 1,3-Szoros
nyomoszilardsag novekedést értem el, mely dsszhangban van Kumar és szerzétarsai
véleményével, miszerint a NaOH koncentracié novelésével novekszik az egytengelyt
nyomoszilardsag.

A mechanikai aktivalas soran a legnagyobb fajlagos feliiletet (ssa=25332,45 cm?/g) a
7 perces keverdmalmi 6rlemény esetén kaptam.

A pernye mechanikai aktivalasa altal, az o6rleményekbol készitett geopolimer
probatestek nagyobb nyomoszilardsagot mutattak (4,13 MPa), mint a mechanikailag
nem aktivalt (nyers) pernyébdl késziiltek (3,1 MPa).

Az Orlési 1d6 novekedése a testslirliség novekedését idézi eld, amihez tomorebb
szerkezetet tarsul, igy nagyobb lesz az egytengelyii nyomoszilardsag is.

A préselési nyomas novelése pozitiv hatassal bir a nyomoszilardsagra, ugyanis a
kezdeti 1,86 bar-on torténé kompaktalas esetén a nyomoszilardsag 0,55 MPa, mig 9,33
bar-on torténd tomorités esetén 6-szoros nyomoszilardsag novekedést tapasztaltam
(3,13 MPa).

A nagy viszkozitdsi Betol 39T tipusi viziiveg nyomoszilardsag csokkenést
eredményezett, feltehetdleg a szemcsék gyors 0sszetapadasa miatt nem ment végbe a
kémiai reakcid. Az aktivalo oldat 40 m/m %-ra vald emelésével a bedolgozhatosag
javult, de a nyomoszilardsag értékek ebben az esetben is csOkkenést mutatnak a
Kélium tartalmu (Betol SB tipust) viziiveg aktivalo oldathoz adagoladsa a keverék
bedolgozhatosagat nagymértékben javitotta. 75 m/m %-0s Betol SB tipusu viziiveg és
25 m/m %-os 12 M/l-es NaOH oldat adagolas hatasara 19,04 MPa-ra nétt a
nyomoszilardsag, amely eddig maximalis értéknek tekinthetd a kompaktaldssal
eldallitott mintatestek tekintetében. A geopolimer teststiriisége 1,62 g/cms-re adodott

ebben az esetben.
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A pernye FTIR spektrumainak cstcsai a SiOy4 és AlOy tetraéderek, ill. O-C-O kotések
jelenlétére utalnak. Az droletlen és 6rolt pernye FT-IR spektruman kiilonbségek voltak
megfigyelhetdek, igy megallapithato, hogy 6rlés hatasara szerkezeti valtozas tortént a
pernye alapanyagban. A kiilonb6zd finomsagu pernyék csucsai azonban azonos helyen
jelentkeztek.

A geopolimerizacids reakcid kovetkeztében tobb 1j csucs jelent meg (amely az —OH,
HOH kotések jelenlétére utal), ill. tolodott kisebb értékek felé intenzitasuk jelentOsen
novekedett, tobb helye valtozatlan maradt. Ez szerkezeti atrendezddésre ¢és amorf
aluminoszilikat gél képzédésére utal. Az 1091 ecm™ hullimszamhoz tartozd csucs
intenzitds novekedése Osszefliggésben allhat a csokkend nyomdszilardsaggal és a
megvaltozott molaris ardnyok hatdsdra kialakult szilardsdg szempontjabol
kedvez6tlenebb szerkezettel. A kompaktalassal késziilt probatestek FT-IR spektrumai
hasonloak a vibralassal késziiltekéhez, azonban szamos cstiics mashol jelentkezett,
eltolddott, ami szerkezeti kiillonbségre utal.

A viziiveg adagolasanak hatdsara a csak NaOH oldattal aktivalt geopolimerekhez
képest mas szerkezetli geopolimer térhald jott létre. A viziiveg nélkiil késziilt
geopolimer esetén 1440 cm™nél jelentkezd cstics 1409 cm™-hez tolodott, 100%
viziiveg adagolas esetén 1466 cm™-hez. A 875 cm™-nél jelentkez$ csiics viziiveg
adagolasa esetén eltiint, mig 567 cm™-nél (Si-O-Si és Al-O-Si szimmetrikus nyu;jtd
vibracid) 0j cstcs jelent meg.

A préselési nyomas novelésének pozitiv hatasa miatt jovobeli tervek kozott szerepel a
még nagyobb nyomason torténd kompaktalas.

Kutatomunkam végsd célja olyan kotdanyag létrehozdsa, ami magaba foglalja a

veszélyes anyagokat, immobilizalva azokat.
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9. Osszegzés

A viladgszerte nagy mennyiségben keletkezé erdmiii melléktermékek problémajanak egy
lehetséges megoldasaval, a geopolimer eldallitasaval foglalkoztam. Szakirodalmi kutatasaim
soran megismerkedtem e melléktermékek keletkezésével, Osszetételiikkel, valamint a
tarolasuk altal okozott problémakkal és hatranyaikkal.

Az ipari masodnyersanyagok alkalmazasa hazdnkban kevésbé elterjedt, mint a fejlettebb
eurdpai orszagokban. Azonban ezen anyagokban nagy lehetdség van, hiszen asvanyos ¢és
egyéb 0Osszetevoik rendkiviil kedvezdek. Tovabba a felhasznalasukhoz sziikséges
technoldgidk nagy része is mar rendelkezéstinkre all.

Vizsgalodasaim sordn kozéppontba helyeztem a pernyét, mint geopolimer alapanyagot,
ami hatékony megoldast jelenthet mind kornyezetvédelmi, mind pedig gazdasagi
szempontbol.

Kisérleti munkamat az alap és adalékanyagok el6készitésével és mechanikai
aktivaciojaval kezdtem, ezaltal felhasznalhatova téve Oket a gyartasi folyamathoz. A
probatestek eldallitasa eldtt meghatarozasra keriilt az alapanyag nedvességtartalma, stiriisége,
szemcseméret eloszlasa, fajlagos feliilete, és oxidos Osszetétele.

Az elézetes kisérletek soran meghataroztam az optimalis lug koncentraciot a szilard rész -
aktivalo oldat keverékében, mely alkalmas kompaktdldsos tomoritéssel geopolimerek
eldallitasara.

A szisztematikus kisérletsorozatban kiilonb6zd Orlési finomsagii pernye és alkalikus
aktivaloszer megfeleld aranyu keverékét talajminta konszolidalo berendezéssel tomoritettem,
24 orat szobahémérsékleten pihentettem, majd 90°C-on hdékezeltem. Az igy elkésziilt
geopolimerek tomegét, &tmérdjét és magassagat mérve kiszamoltam azok teststiriségét. Végiil
a probatestek szilardsdganak meghatarozasa céljabol egytengelyli nyomoszilardsag mérésre
keriilt sor. A geopolimerben végbemend szerkezeti valtozdsok nyomon kovetésére FT-IR
méréseket hajtottunk végre.

Az eredményeket tablazatba foglaltam, majd elvégeztem azok kiértékelését, tovabba

kovetkeztetéseket allapitottam meg.
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