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1. Tartalmi 6sszefoglalo

A szén nanocsdvek jo mechanikai, elektromos és kémiai tulajdonsagai miatt
napjainkban egyre elterjedtebb az erdsitdanyagként vald alkalmazasa. Ezaltal kiilonb6zo
matrixt kompozitokat hoznak Iétre. A legelterjedtebb ¢és legtobbet alkalmazott a
polimer matrixu kompozitok.

TDK dolgozatom témajanak, kapcsoldodva az Alkalmazott ¢s Kornyezeti Kémiai
Tanszéken a kozelmultban kezdett kutatasokhoz, a SiO, — MgO réteggel bevont szén
nanocsovek polimer erdsitését valasztottam. A szén nanocsoveken a szervetlen oxid
réteg kialakitasahoz szol-gél technikat alkalmaztam. Prekurzorként magnézium-acetat-
tetrahidratot és tetraetil-ortoszilikatot hasznaltam. Ezt kovetéen a szén nanocsé /
polimer kompozitokat a Kecskeméti Foiskola Gépipari és Automatizalasi Miszaki
Fdiskolai Kar Milanyagtechnologia Tanszékén olvadékkeveréssel allitottam eld.

A szén nanocsOvek feliiletkezelésének sikerességét kiilonb6z0 anyagvizsgialo
technikakkal ellendriztiik. A transzmisszios elektronmikroszkopos (TEM) felvételek
alapjan kijelenthetjiik, hogy a szén nanocsovek feliiletén minden esetben kialakult a
szervetlen oxid réteg. A réteg a szén nanocsovek feliiletén mintanként valtoz6. Egyes
esetekben a réteg homogén, mashol csak részleges a szén nanocsovek boritottsaga. A
mintak kristalytani vizsgalatara rontgendiffrakcios vizsgéalatot végeztiink. A mintakrol
készitett Raman spektrumok alapjan feltételezhetjiik, hogy a szén nanocsé és a
szervetlen oxid réteg kozott sikeriilt kémiai kotést kialakitani.

Az elkészitett MWCNT (Multi Walled Carbon Nanotube — tobbfalt szén
nanocsd) / polimer kompozitokrdl pasztazéd elektronmikroszkopos felvételeket (SEM)
készitettiink. A felvételeken nagyon jol megfigyelhetdé a szén nanocsévek felszinén a
szervetlen oxid réteg, valamint a polimerbdl kilogod szén nanocsdvek végei. A mintakat
szakitovizsgalatoknak is alavetettiikk. Az eredményeket kiértékelve kijelenthetjiik, hogy
a szén nanocsOvel erdsitett polipropilén rugalmassdgi modulusa minden esetben
nagyobb volt, mint a tiszta polimeré. A legjobb eredményt a 4 m/m% és az 5 m/m%
nanocsOvet tartalmazo minta mutatta. Ebben az esetben a szervetlen oxid réteggel
bevont szén nanocsdvel erdsitett polimer rugalmassagi modulusa kb. 1,7-szerese lett a

tiszta polimer rugalmassagi modulusahoz képest.

Kulcsszavak: szén nanocsd nanokompozit, polimer, elektronmikroszkodpia,

szakitovizsgalat



2. Bevezetés

Az elmult évtizedekben nagymértékben valtoztak az anyagtipusokkal szemben
tamasztott elvarasok. Egyre nagyobb az igény, hogy ezek az 0j anyagok legyenek
egyszerre erdsek, mégis konnytiek, alkalmazhatdsaguk széleskort, eléallitasuk pedig
ipari méretekben is megvalosithatd. A technika fejlodése lehetévé tette a gyartasi
folyamatok optimalizaldsat, utat adva ezzel a nagy precizitast igényld technologidk

alkalmazasanak.

A Szegedi Tudomanyegyetem Alkalmazott és Kornyezeti Kémiai Tanszékén évek
ota folynak szén nanocsdvekkel és kompozitjaikkal kapcsolatos kutatasok, melyek
soran mind az elballitasi lehetdségeik  tokéletesitésével, mind pedig a

felhasznalhatdsaguk tanulmanyozasaval foglalkoznak.

Szén nanocsé alapu nanokompozitok eléallitasa soran gyakori probléma a
nanocsovek  kotegekbe  rendez6dése, mely a szén nanocsOvek nehéz
nedvesithetdségével, valamint a nanocsdvek kozti Van der Waals er6k dominancidjaval
magyarazhatd. A Tanszék kutatocsoportja azzal a kérdéssel is foglalkozik, hogy a szén
nanocsovek feliiletkezelése soran mennyire sikeriil a feliiletet homogén szervetlen

réteggel boritani, és az milyen hatassal van az aggregéciora.

Kisérleti munkam soran ezekbe a kutatdsokba kapcsolédtam be. Kutatdsaim alatt
arra a kérdésre kerestem a valaszt, hogy magnézium-acetat-tetrahidrat €s tetraetil-
ortoszilikat prekurzorok felhasznalasaval, szol-gél technikat alkalmazva milyen
mértékben sikeriil bevonni a szén nanocsovek feliiletét. A Tanszék tdmogatasaval
alkalmam nyilt a Kecskeméti Foiskola Gépipari és Automatizalasi Miiszaki Fdiskolai
Kar Miianyagtechnologia Tanszékén a feliiletkezelt nanocsoveket olvadékkeveréses
modszerrel harom kiilonb6z6 polimer matrixba keverni, és az elkésziilt kompozitokat

kiilonbozd vizsgalatnak alavetni.



3. Irodalmi attekintés

3.1. Kompozitok
A szén nanocsovek szamos elényds tulajdonsaggal [1] rendelkeznek, melyek

alkalmassa teszik oket, hogy kiilonb6z6 kompozitok erdsitdanyagaként szolgéljanak.
Kompozit anyagoknak nevezziik azokat a heterogén rendszercket, melyeket két vagy
tobb anyag tarsitasaval allithatunk eld. Ezekben a rendszerekben az alkotok kiilonbozo
kémiai Osszetételliek. Alapvetden két részt tudunk elkiiloniteni, melyek koziil az egyik a
matrix, a masik Osszetevd a diszpergalt fazis. A matrix és a diszpergalt rész kozotti
hatarfeliiletnek nagy szerepe van a kompozit tulajdonsdgainak kialakitdsaban. A
kompozit megalkotasaval uj tulajdonsagok hozhatok létre, melyet vagy a matrix, vagy a
diszpergalt rész 6nmagaban nem mutat. A kompozitok megalkotasanak elsédleges célja
a szerkezeterdsités, azaz a mechanikai tulajdonsagok javitasa.

A kompozitokat tobbféle szempont szerint csoportosithatjuk. A kompozitot alkoto

anyagparok szerint elkiilonithetlink:

e fém — fém kompozitokat

e fém — keramia kompozitokat

e keramia — keramia kompozitokat
e polimer — tiveg kompozitokat

e polimer — polimer kompozitokat.
A komponensek morfoldgiaja szerint eléfordulhatnak:

e szemcsés kompozitok
e szalas kompozitok

e lemezes vagy réteges kompozitok egyarant.
A matrix anyaga szerint hdrom csoportba sorolhatjuk a kompozitokat:

e polimer matrixa
e fém matrixa

e keramia matrix1.



3.1.1. Fém matrixu kompozitok

Fémkompozitoknak nevezziikk azokat a kompozitanyagokat, amelyekben a
matrix valamilyen fémes anyag. A fémkompozitoknal a szerkezeti anyagok elsddleges
feladata a mechanikai tulajdonsagok javitasa, kiilonosképpen a szilardsag novelése. A
kompozitok tulajdonsagait az alkotok tOmegardnya, az erdsitd fazis eloszlasanak
homogenitasa, illetve a koztiikk 1évé kohézids erd hatdrozza meg. A fémkompozitok
esetében fontos szempont, hogy a fém konnyl legyen, ezért gyakran hasznalnak
aluminium ¢és magnézium oOtvozeteket, mivel ezek viszonylag j6 mechanikai
tulajdonsagokkal rendelkeznek ¢és olcsok is. Az erGsitéshez leggyakrabban
kerdmiaszemcséket hasznalnak, illetve egyre tobbszor talalkozhatunk szénszéalakkal és
szén nanocsovekkel erdsitett fém matrixii kompozitokkal. Széles korben alkalmazzak
Oket példaul az trtechnikdban, informatikai eszkdzoknél (processzorok) és helikopter

szerkezeteknél [2].

3.1.2. Keramia matrixu kompozitok

A keramia matrixt kompozitokban a matrix anyaga keramiapor, illetve
kiilonb6zd porkeverékek lehetnek. A keramia matrixi kompozitok eldallitasanak célja
az anyag szivossaganak novelése és a ridegség csokkentése. Erdsitbanyagként gyakran
alkalmaznak szervetlen oxidot, karbidot. A legelterjedtebb erdsitbanyag a SiC-szal,
mely jelentdsen megndveli a szilardsagot. Azonban egyre tobb kutatds iranyul a szén
nanocsovekkel erdsitett keramiak felé [3]. A kutatasok célja, a szén nanocsovek jo

mechanikai, elektromos és kémiai tulajdonsagait 6tvozni a keramiaval.

3.1.3. Polimer matrixi kompozitok

A polimerek nagy molekulatomegi, ismétlodo egységekbdl felépiild anyagok.
Molekulatomegtol fliggéen a kémiai és fizikai tulajdonsagok valtozhatnak. Elényos
tulajdonsagaik kozé tartozik, hogy hig savaknak és lugoknak ellendllnak, vegyszerallok.
Tovabba kis slirliségliek, az apolaros szerkezet és a kis vizfelvétel miatt kitlind
dielektromos tulajdonsagaik vannak, igy szigetel6ként alkalmazhatok. Az alkalmazas
szempontjabol fontos, hogy viszonylag konnyli az eléallitasuk €s olcsok, ezért nagy

mennyiségben gyarthatok.



A polimer matrixu kompozitok az egyik leggyakrabban eldallitott, illetve a
legszélesebb korben alkalmazott kompozitok kdzé tartoznak. Matrixanyagként tobbféle
polimer hasznalhat6, példaul epoxigyanta [4], poli (metil-metakrilat) [5], poli-amid [6]
és poliprolpilén [7]. Er6sit6 anyagként hasznalnak tobbek kozott keramia szemcséket

[8], szervetlen toltbanyagot [9] grafént és szénszalakat [10] is.

3.1.4. Polimer — szén nanocs6 kompozitok

Napjainkban a matrixot tekintve a polimer matrixi anyagok kutatdsa és
fejlesztése all a kozéppontban. A legfébb cél a polimer mechanikai tulajdonsagainak
javitisa, kiemelve a szildrdsidg novelését. Osszehasonlitva a szénszélat a szén
nanocsdvel az utobbinak kisebb a siirlisége, a modulusa azonban nagyobb. Ily modon a
szén nanocsovekkel erdsitett kompozitok elonydsebbnek bizonyulnak mind tudomanyos
szempontbo6l, mind pedig alkalmazhatosag szempontjabol. Elméleti elorejelzés szerint
az egyfali szén nanocsdvek Young modulusa tobb mint 1 TPa. Kiilonb6zd kisérleti
technikdkat alkalmazva kideriilt, hogy a tobbfalu szén nanocsdvek axidlis Young
modulusa 200 — 400 GPa, a hajlité szilardsag 14 GPa és az axialis 6sszenyomhatdsag
100 GPa koril van. A legkiilso réteget vizsgalva a szakitoszilardsag 11 - 63 GPa és a
Young modulus 270 — 950 GPa, azaz nagyon széles hatarok kozott valtozik. Azonban a
nanocsovek kiemelkedd mechanikai tulajdonsagai nem szamottevéek mindaddig, mig
nem sikertil matrixba keverni [11].

Polimer — szén nanocs6 kompozitok esetében mar nanokompozitrol
beszélhetiink, hiszen a hagyomanyos kompozitokhoz képest itt a diszpergalt részecske
mérete 2-3 nagysdgrenddel kisebb a matrix méretéhez képest, azaz a nanométeres
mérettartomanyba esik.

A nanokompozitok eléallitasa tobb mddon is torténhet. Az elsé eljaras in situ
polimerizacidval torténik a szén nanocsdvek jelenlétében. A kovetkezo eldallitasi mod a
hengerelés (kalanderezés) [12], mely soran forgd hengerek kozott alakitjak a megfeleld
vastagsagura a polimert. A keverendd anyagokat egyszerre vezetik be. A folyamat soran
optimalisan kell megvalasztani a hengerek kozotti tavolsdgot, a forgasi sebességet
illetve a tartozkodasi id6t, hogy a diszpergalas minél homogénebb legyen, ugyanakkor a
nanocsdvek ne sériiljenek. Alkalmaznak még olddszeres eljarast, valamint - a kisérleti
munkam soran is alkalmazott - az olvadékkeveréssel valo eldallitast, azaz 6mledékes

eljarast. Ebben az esetben is egyszerre torténik a keverni kivant anyagok beadagolasa. A
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modszer azért elényds, mert vannak olyan keverd berendezések, melyek fiithetdk, igy a
szilard, am alacsony olvadaspontii polimerek is alkalmazhatok. A keverésnél
figyelembe kell venni a keverés sebességét, idejét, a keverdlapatok alakjat és nagysagat.
Extrudalassal is megoldhato a szén nanocsd — polimer hatékony Gsszekeverése. Ez az
eljaras elsGsorban hére lagyuld milanyagoknal [13] alkalmazhato hatékonyan. Az
eljaras soran a polimer granulatumot egyszerre adagoljdk be a szén nanocsével, majd a
nagy sebességgel forgd extridercsigdk homogenizéljak. Ipari méretekben is jol
hasznalhato a berendezés, féleg ha nagy toltdanyag-koncentraciot szeretnénk elérni.

A szén nanocsovek polimerbe torténd keverése soran fontos a nagy
homogenitas, hogy nagy feliileten kotdédjon a szén nanocsd és a polimer, tovabba
lényeges a nanocsdvek kotegekbe rendezddésének megakadalyozidsa. Ha a szén
nanocsovek kotegekbe rendezddnek, akkor gatoljadk a homogén eloszlatast a matrixban.
Ennek hatdsara negativan befolyasoljak a polimer tulajdonsagait. A kdotegekbe
rendez6dés elkeriilése érdekében Shaffer és Windle [14] a szén nanocsé / poli-vinil-
alkohol (PVA) kompozit eléallitasakor, a szén nanocsdveket kémiailag kezelték, hogy
elektrosztatikus stabilitast mutasson, majd ezutan keverték a vizes PVA oldattal. Ahogy
a termogravimetrids (TG) és a dinamikus mechanikai analizis (DMA) vizsgalatok
eredményeibdl kideriilt, az 0sszekeverés utdn a PVA matrix merevvé valt és néhany
esetben kristalyosodasi homérsékletének eltolodasa volt tapasztalhato. A szén
nanocsd/epoxigyanta kompozit készitésekor feliiletaktiv anyagot alkalmaztak. A
dinamikus mechanikus analizis megmutatta, hogy a szén nanocsdvek jelenlétével az
anyag nyulasi modulusa jelentésen megndvekedett.

Zhaoxia Jin [15] és kutatocsoportja a PMMA-t alkalmazta matrixként,
megvizsgalva az igy eldallitott kompozitok tulajdonsagait. Jin és munkatarsai az
olvadékkeveréses modszert alkalmazva szintetizaltdk a kompozitokat. Mintaikat 200
°C-on Aallitottdk eld, melyek kiilonbdzd tomegaranyokban tartalmaztak tobbfali szén
nanocsoveket. A TGA vizsgalatok sordn kidertilt, hogy mig a tiszta PMMA nitrogén
atmoszféraban 320 °C koriil kezdett el degradalodni, addig a 26 m/m%-ban tobbfalu
szén nanocsovet tartalmazé kompozitnal ez az érték 350 °C volt. 430 °C alatt a
kompozit tomege kozel allandd maradt, jelezve a PMMA matrix teljes
degradalodasanak hémérsékletét, ahol mar csak szén nanocsdovek maradtak. A TEM
felvételek alapjan megallapitottak, hogy a szén nanocsdvek nagyon jol diszpergalodtak

a poli(metil-metakrilat) matrixban.



A szén nanocs6 falaban 1évé szénatomok nagyon stabilisak a kozottiikk hato
aromas jellegli kotések miatt, igy maga a szén nanocsd inertnek tekinthetd és csak van
der Waals kotések kialakitasara képes a polimerrel. Ennek kovetkeztében ugy kell
modositani a nanocsO felszinét, hogy minél erésebb hatarfeliileti kotést tudjon
kialakitani. Tobb kutatas elsddleges célja, hogy megtalaljak a legjobb funkcionalizalasi
eljarast. Az oxidacidhoz hasznalhatunk tomény savat (salétromsavat), esetleg kalium-
permanganatot. Ekkor hidroxil- és karboxil-csoportok jonnek létre a nanocsé feliiletén,
melyeket modosithatunk, més csoportokkal kicserélhetiink. A funkcionalizalt szén
nanocs® er0sebb kotéseket képes kialakitani a polimerrel. Tovabba cél a szén
nanocsovekkel erdsitett kompozitok homogenitdsanak ¢és fizikai tulajdonsagainak
javitasa. Zdenko Spitalsky [16] és kutatocsoportja Osszefiiggd tanulmanyt irt a szén
nanocsovek oxidacioval torténd funkcionalizalasarol.

G. Venkata Ramana [17] és kutatocsoportja IS a szén nanocsé/epoxigyanta
kompozitokkal kapcsolatban végzett kutatasokat. Kisérleteik elsé 1épéseként az altaluk
szintetizalt szén nanocsoveket HNO; ¢és HySO, elegyével tisztitottdk és
funkcionalizaltak, majd az epoxigyantaba keverték. A kiilonbozé tomegszazalék
MWCNT tartalmua MWCNT/epoxigyanta kompozitok viszkozitasat
szobahomérsékleten vizsgaltdk. Megfigyelték, hogy a hozzdadott MWCNT
tomegaranyanak novelésével a kompozit viszkozitdsa jelentésen novekedett. A
MWCNT maximalisan 1 m/m% lehet, mivel ennél nagyobb arany alkalmazasakor mar
inhomogenitasahoz vezet. A nanocsdvek funkcionalizalasa valamint kémiai kezelése
fontos, mert lehet6séget ad arra, hogy a MWCNT ¢és a polimer matrix koz6tt nagyobb
valosziniiséggel alakuljon ki kotés. A funkcionalizalt és az eredeti MWOCNT-t
Osszehasonlitva az elébbi nagyobb mértékben novelte a viszkozitdst. Ezen kiviil
megvizsgaltdk még a polimer kompozit hajlité tulajdonsagait is. A teszt megmutatta,
hogy a szén nanocsovek tomegszazalékos Osszetételét novelve, a kompozit hajlitod
szilardsaga novekedett. Ebben az esetben is maximadlisan 1 m/m% tisztitott, kémiai
eljarassal  kezelt MWCNT-t alkalmaztak. Az elvégzett kisérletek alapjan
megallapitottak, hogy a funkcionalizalt MWCNT / epoxigyanta kompozitban nagyobb
mértékben novekszik a viszkozitds, mint azon kompozitok esetében, melyek nem a
funkcionalizalt szén nanocsovekkel késziiltek. Az MWCNT / epoxigyanta kompozit
mechanikai tulajdonsagaival kapcsolatban kideriilt, hogy a hozzaadott MWCNT
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jelentés mértékben novelte a mechanikai stabilitasra vonatkozo6 értékeket. Tovabba a

MWCNT kémiai funkcionalizaldsa hasznos megkozelitésnek bizonyult a MWCNT

crer

3.1.5. A polimer kompozitok 6 alkalmazasi / felhasznalasi teriiletei

A szénszalak és szén nanocsovek széles korben alkalmazott Gsszetev6i a kompozit
anyagoknak. A szénszalakkal, illetve szén nanocsévekkel erésitett polimer kompozitok
eléfordulnak  sportfelszerelésekben,  gépjarmiivek  elemeiben ¢és  elektromos
késziilékekben is [18]. A szén nanoszalakkal erdsitett polimer matrixti anyagokat
alkalmazzdk az orvostudomanyban, tovabba a nanoszédlakkal modositott hdre
keményedd polimereket is vizsgaljak [19]. Kutatasok folynak a szén nanocsé / polimer
kompozitok folyadékszenzorként wvald alkalmazasat illetden, kilonosképpen a
detektorokként valé alkalmazasuk szerves oldoszerekben [20]. Olvashatunk
nanorészecskékkel kevert epoxigyanta 1égi kozlekedési eszk6zok anyagaként valo
alkalmazasarél is [21]. 1. S. Bayer cikkében olvashatunk az alkalmazni kivant
nanoszerkezetli szén — polimer kompozitokr6l, melyek viz- €s olaj lepergetd hatasat
kivanja alkalmazni fém feliiletek korroziovédelmében. A cél egy szuper hidrofob réteg

létrehozasa [22].
3.2. Szén nanocsovek vizsgalatara alkalmas médszerek

3.2.1. Transzmisszi6s elektronmikroszkép

A transzmisszids elektronmikroszkop (transmission electron microscopy —
TEM) az elektronmikroszkopok egy fajtaja, mely a mintdra bocséjtott €s azon athalado
elektronnyaldb érzékelésével szolgaltat informéciot a mintardl. A transzmisszios
elektronmikroszkopos vizsgalatoknal az egyik legfontosabb teendd a minta eldkészités,
hiszen a mintdnak elég vékonynak ¢és tisztanak kell lennie, hogy az elektronnyalab at
tudjon hatolni rajta. A vizsgalat soran direkt képet kapunk a kompozit matrixanyagaban
eloszlatott részecskékrdl. Példaul elemezhetjiilk a mintaban 1évé nanocsdvek atmérdit,
hosszukat, illetve a kiilonb6zé szennyezéseket is megfigyelhetjiik (visszamaradt

katalizator szemcsék).

10



3.2.2. Rontgendiffraktometria

A rontgendiffraktometria (X-ray diffraction - XRD) az egyik leggyakrabban
alkalmazott moddszer a kompozitok vizsgalatandl. A rontgensugarak az atomok
elektronjaival 1épnek kolcsonhatasba. A sugarzasbol tobb-kevesebb foton iitkdzik az
elektronokkal ¢és eltériilnek. Az atom -elektronfelhdje masodlagos sugarforrasként
viselkedik €s a tér minden irdnyaba sugarozza a rontgenfotonokat. Ez a rontgenszoras
jelensége. A diffrakcios kisérletek sordn a rugalmas szorddast vessziik figyelembe. A
rontgenszerkezet-vizsgalat alapja, hogy a rontgensugarakat az adott anyagon atbocséjtva
elhajlas és interferencia 1ép fel. A kapott interferenciakép értékes informacidt ad a
szerkezetrdl és az anyagi mindségrol. A moddszernek két tipusat kiilonithetjiik el, a

rontgen-pordiffrakciot és az egykristaly-diffrakciot.

3.2.3. Raman spektroszkopia

A fényszorodas molekularis rezgésekkel vald kolesonhatdskor Raman
spektrumot eredményez. A mintdn monokromatikus fény halad 4t. A molekuldkon a
beesd fény kb. 0,1%-a szorodik. A szoért sugarzas elenyészd része a rugalmatlan
szorodas miatt rezgési modusokat eredményez, melyek energiavaltozashoz vezetnek. A
molekuldk modusait meghatdrozza a molekulaméret, az atomok toltése €s mérete, a
kialakuld kotéserdsség €s a szimmetria. A Raman spektroszkopia alkalmazaséaval
ezekrdl kaphatunk informacidt. A modszernek sok eldnye van, ezért széles korben
alkalmazzak. Tobbek kozott nem sziikséges minta elokészités, roncsolasmentes és gyors
eljaras. Szilard, folyadék és gaztazisti anyagok is tanulmanyozhatok. A modszerrel igen

J0 mélységi és lateralis felbontas érhetd el.
3.3. Polimer — szén nanocs6é kompozitok vizsgalatara alkalmas médszerek

3.3.1. Pasztazo elektronmikroszképia

A pasztazd elektronmikroszkdp (scanning electron microscopy - SEM) egy
elektronoptikai eszkdz, mely a vizsgalt minta felszinét iranyitott, vékony
elektronnyaldbbal végigpdsztdzza, az elektronsugar ¢és a targy kolcsonhatasabol
szarmazo jeleket erre alkalmas detektorral érzékeli, majd képet szolgaltat. Mivel az
elektronsugar és a targy kolcsonhatdsakor az adott anyag feliiletére jellemzd jel
keletkezik, lehetdség nyilik a mintakiilonb6z6 tulajdonsdgainak képszerli megjelenitése.

A legtdbb pasztazo elektronmikroszkopban az elektronforras az elektronagytban 1évo
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téremisszios katdd. A katdd legfontosabb része a hegyes volframcstlics, melyre nagy
fesziiltséget kapcsolva az elektronok a csucsnal képzddd nagy elektromos térerdsség
hatasara hidegemisszioval 1épnek ki. A kilépd elektronokat egy masik anddra kapcsolt
gyorsitofesziiltséggel gyorsitjuk. A gyorsitott elektronok fokuszalasara magneses
lencséket hasznalnak. Az elektrondgyibol kilépd elektronokat kondenzor és az
objektivlencse Osszpontositja a mintara. A mintdra érkezd elektronok részben
visszaverodnek, részben szekunder elektronokat loknek ki. A SEM a keletkezo

szekunder elektronok segitségével szolgaltat képet a minta felszinérol.

3.3.2. Szakitovizsgalat

A szakitoszildrdsag az anyag altal torés nélkiil kibirt legnagyobb fesziiltség. A
deformalhaté anyagok egyik legfontosabb vizsgalati modszere a szakitovizsgalat, mely
soran a mintat egyirdnyl mechanikai fesziiltségnek teszik ki, egészen az anyag toréséig
vagy szakadéasaig. A szakitoszilardsag vizsgalatakor kozvetleniil meghatarozhaté a
szakitoszilardsdg, a maximalis megnyulds és a keresztmetszet-csokkenés. Ezekbdl
szarmaztathatd a Young-modulus, a Poisson-tényez6 és a folyashatar. A folyashatar az a
fesziiltség, amit még az anyag maradandd alakvaltozas nélkiil elvisel. A Young-
modulus vagy rugalmassagi modulus egy anyagra jellemzd allando, ami az adott anyag
merevségérdl ad informéciot. A Poisson-tényezd a szilard testek mechanikdjaban
hasznalt szam, mely az egyiranyt fesziiltségi allapotnal a keresztiranyl alakvaltozas és

a hossziranyu alakvaltozas viszonyat fejezi ki.
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4. Célkitiizés

Az elmult években egyre gyakrabban alkalmaznak szén nanocsoveket kiilonb6zo
matrixil anyagok erdsitésére. A leggyakrabban alkalmazott matrixok a kiilonb6zo
polimerek. Ezeknél az erdsités elsddleges célja a mechanikai stabilitas novelése. Erre a
szén nanocsovek alkalmasak lennének, azonban a nanocsdvek apolaris jellege és a
koztiik kialakulé Van der Waals kdlcsonhatasok miatt kotegekbe rendezddnek, amivel a
mechanikai tulajdonsdgok romlanak. A polimer matrix és a szén nanocsd® kozotti
megfeleld kolcsonhatdsok kialakitadsanak érdekében a szén nanocsd feliiletét
funkcionalizalni kell vagy olyan Gsszefiiggd bevonatot kell képezni a szén nanocsdvek
felszinén, mellyel el6segithetjiik e kolcsonhatasok kialakulasat valamint a szén
nanocsOvek homogén eloszlasat a polimer matrixba.

A mianyagiparban a talkum ([Mgs3(Si04010(OH),)]) toltéanyagként vald
alkalmazéséaval probaljak eldsegiteni a kiillonbdz6 polimerek mechanikai tulajdonsagait.
Kutatécsoportunkban mar korabban is folytak kisérletek a szervetlen oxidréteggel
bevont szén nanocsdvek polimer toltéanyagként torténd felhasznalasarol [23]. TDK
munkam soran a talkuméhoz hasonl6 dsszetételli oxidréteget kivantam 1étrehozni a szén
nanocsovek feliiletén, megkdnnyitve ezzel homogén eloszlatasat a polimerben.

Kisérleteim soran egyrészt vizsgalni kivantam, hogy a magnézium-acetat-
tetrahidrat és a tetraetil-ortoszilikat prekurzorok alkalmazéasdval milyen mértékben
sikertil a szén nanocs6 felszinén dsszefliggd SiO, — MgO bevonatot 1étrehozni.

Munkdm sordn masrészt kivancsiak voltunk arra is, hogy a bevont szén
nanocsovek eloszlasa mennyire homogén a kiilonb6z6 polimer matrixon beliil, illetve
hogyan befolyasoljdk annak mechanikai tulajdonsagait. Ezért célul tliztem ki a
feliiletkezelt szén nanocsdvek polipropilénbe keverését és a mechanikai tulajdonsagok

valtozasanak vizsgalatat.
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5. Kisérleti rész:

5.1. Felhasznalt anyagok:

Tobbfalu szén nanocsévek (EPFL Lausanne)
Etanol (VWR)

Ammonia oldat (MolarChem)
Magnézium-acetat-tetrahidrat (Sigma — Aldrich)
Tetraetil-ortoszilikat (Sigma - Aldrich)
Polipropilén [H 388F070359 (TVK)]

Poliamid

Polietilén

5.2. Si0,-MgO / MWCNT nanokompozitok szintézise

Kisérleteim sordan 5g 0ssztomegli mintabdl indultam ki. A mintdk szén nanocso

tartalmat 0 — 5 m/m% kozott valtoztattam.

A mintdk elballitasakor szol — gél eljarast alkalmaztam. El6szor a szén
nanocsdvekhez kb.50 — 60 cm?® etanolt adtam, melyet 10 percig meriilfejes ultrahangos
szonikatorral szuszpendaltam. Ezutan a megadott mennyiségli magnézium-acetat-
tetrahidrathoz kb. 50 cm?® etanolt éntdttem, melyet kb. 5 percig ultrahangos kadban
szonikaltam, mig az anyag teljesen fel nem oldodott. A szén nanocsovet tartalmazo
szuszpenziot flithetd magneses keverdre helyeztem és biirettabol 1 csepp / masodperc
sebességgel hozzdadtam a tetraetil-ortoszilikat €s az etanolban oldott magnézium-acetat-
tetrahidrat prekurzorok elegyét. Az oldat kémhatasat ammoniaoldat segitségével 9-10-es
értékre allitottam be. Az oldatot egy éjszakan at kevertettem. Masnap a mintat 70 °C-on
szaritoszekrényben szaritottam, mig az oldoszer teljesen el nem parolgott. A kiszaritott
mintat porrd Oroltem, majd statikus kemencében levegdn 400 °C-on, 4 éran keresztiil

hokezeltem.
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5.3. MWCNT / polimer kompozitok eldallitasa

A feliiletkezelt szén nanoncsdveket olvadékkeveréses modszerrel polipropilénbe
kevertem. Az MWCNT / polimer kompozitok eldallitasara a Kecskeméti Fdiskola
GAMF Karanak Mianyagtechnologia Tanszékén talalhatdo Brabender GNF106/2 tipust
olvadékkever6t (1. dbra) hasznaltam. Kisérleteim soran a polimerbdl 50,0 g-ot mértem

be, melyhez 1 %, azaz 0,5 g feliiletkezelt szén nanocsovet adtam.

1. abra Brabender GNF106/2 tipusu olvadékkeverdt

A bekeverés elott a keverd homérsékletét 180 °C-ra allitottam. A felflités utan a polimer
tomegének kb. a felét toltdttem a keverdbe, rovid ideig kevertettem, majd hozzdadtam a
kimért szén nanocsOvet és a maradék polimert. A keverést 5 percig folytattam,
mikdzben a motor sebességét 40 — 50 fordulat / perc értéken tartottam.

Az 5 perces keverés befejezése utan a polimer Omledéket egy fém lapra
helyeztem. Ezutan a mintat egy Fontune SRA100 tipust préssel (2. abra) 115x115x1
mm-es formakba préseltem. A folyamat sordan a préspofdk hdmérsékletét a polimer
olvadaspontja f61¢é allitottam be, mely ebben az esetben 200 °C volt. A préselés 5 percen
keresztiil tortént kb. 13 kN nyomoerdvel. A mivelet végén a préslapok kivételét

kovetden, azokra nehezéket helyezve hagytam kihiilni a mintat.
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2. abra Fontune SRA100 tipust prés
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6. Eredmények és kiértékelésiik

6.1. Az SiO; — MgO / MWCNT nanokompozitok transzmisszios

elektronmikroszkdpos vizsgalata

A mintédkon elvégzett hdkezelés utan lattuk, hogy a minta szine vildgosabb lett,
inkdbb mondhatd sziirkének, mint feketének. EbbOl mar arra kovetkeztettiink, hogy
nagy valdszinliséggel sikeriilt bevonni a szén nanocsovek feliiletét. Ennek bizonyitasara
a  kialakitott  oxidréteg  homogenitisat, a  boritottsdgot  transzmisszios
elektronmikroszkoppal vizsgaltuk. Az 1 m/m% MWCNT-t tartalmaz6 nanokompozitrol
késziilt képeken lathato, hogy a mintaban el6fordulnak olyan szén nanocsovek, melyek
felillete szinte teljesen csupasz (3a. dbra). Azonban az 3b. dbran lathatd, hogy
eléfordulnak a mintaban olyan szén nanocsovek is, melyeken sikeres volt a szervetlen

réteg létrehozasa.

p——————————— 500 nm 200 nm

3. abra SiO0,-MgO / 1 m/m% MWCNT nanokompozit TEM képei

A 4a. dbran megfigyelhet6, hogy a 2 m/m% MWCNT-t tartalmazé mintaban az
el6z6ho6z hasonloan talalhatunk olyan szén nanocsdveket, melyek feliiletén nem alakult
Ki Osszefiiggd bevonat, csupan kevés nanorészecske tapadt meg a szén nanocsd
felszinén. A 4b. abran lathatd, hogy a részlegesen beboritott szén nanocsovek mellett
el6fordulnak olyan szén nanocsovek is, melyek felszinét a szervetlen réteg sokkal

nagyobb mértékben borit be.
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p——— 100 nm 100 nm

4. abra SiO,-MgO / 2m/m% MWCNT nanokompozit TEM képeli

A szén nanocsé tartalmat novelve megfigyelhetjiik, hogy a mintdban 1évd
nanocsovek felszinének boritottsaga egyre jobb (5a. dbra). A 5b. dbra az elézonek egy
rész¢ét nagyitja ki. Ezen nagyon jol megfigyelhetd, hogy a szervetlen rész viszonylag
homogén bevonatot képez a szén nanocsO felszinén. A mintdban egyre kevesebb az

olyan szén nanocsd, mely nincs valamilyen mértékben beboritva.

p—————— 500 nm p——— 100 nm
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p——— 100 nm p——— 100 nm

5. abra SiO,-MgO / 3 m/m% MWCNT nanokompozit TEM képei

A 4 m/m% MWCNT-t tartalmaz6 nanokompozitrdl (6. dbra) megallapithatjuk,
hogy a szén nanocsG boritottsaga teljesen homogén. A 3 m/m%-0s MWCNT-t
tartalmazd mintdhoz hasonléoan kisebb mértékben itt is megfigyelhetiink

nanorészecskéket, melyek nem kotddtek meg a nanocsé felszinén.

p————— 200 Nm 200 nm

6. abra SiO,-MgO / 4m/m% MWCNT nanokompozit TEM képei

Az 5 m/m% MWCNT-t tartalmazé mintak TEM felvételein lathato (7. dabra),
hogy a legtobb szén nanocsé feliiletén sikeriilt részleges szervetlen oxid réteget
létrehozni. Az 4bran lathatd szén nanocsovet megfigyelve kijelenthetjiik, hogy a

bevonat homogénnek mondhato, illetve ennek a nanocsének a teljes hosszan sikeriilt
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létrehozni a szervetlen réteget. A mintaban alig taldlhaté olyan nanorészecske, mely

nem kotddott meg a nanocsovek felszinén.

p—————— 200 NM

7. abra SiO,-MgO / 5 m/m% MWCNT nanokompozit TEM képei

6.2. A SiO; — MgO / MWCNT nanokompozitok rontgendiffrakcids vizsgalata

A képzodott szervetlen oxidréteg kristalytani jellemzésére rontgendiffrakcios
vizsgélatot végeztem. A mérések sordn a szogtartomany 3 és 90 20/° kozé esett, a
vizsgalati sebesség 2°/perc volt. A mintakrol késziilt diffraktogramon latszik, hogy a
szén nanocsovet nem tartalmazo referenciamintaban 6t jellemz6 reflexio talalhato. Ezek
11,7°- ndl, 24,1°- nal, 42,7°- nal, 62,2°-nél és 78,4 °-néal vannak, melyek a kiilonbozd
Si- és Mg-oxidokra jellemzok. Irodalmi adatokat és a diffraktogramon 1év6 reflexiokat
Osszevetve megallapithatjuk, hogy a mintaban 1évé oxidok egyezést mutatnak az
ensztatit, a klinoensztatit és a forsterit asvanyok kémiai Osszetételével. A Om/m%
MWCNT-t tartalmazd mintdban a 25°-nal 1évé ellaposodd reflexié a SiO;-ra jellemzo.
Ez a reflexio sajnos egybeesik a szén nanocsovekre jellemzé reflexioval, ezért a
kevesebb szén nanocsdvet tartalmazoé mintdkban nehezebben észrevehetd a szén
nanocs6 reflexioja. Ennek megfeleléen a szén nanocsé tartalom nodvelésével egyre
jobban megfigyelhetd ez a reflexio, mely 26,2°-nél olvashato le. A 42,8°-n4l talalhato
refexié megtaldlhaté a szén nanocsdvet nem tartalmazd mintaban, azonban a szén
nanocsé adagolasaval ez el6szor eltiinik, majd az 5 m/m% MWCNT-t tartalmazo
mintaban Gjra megfigyelhetd. A referenciamintaban 62,2°-nal és a 78,5°-nal lathatunk

reflexiokat, melyek a nanocsovet tartalmazé mintakban ellaposodnak.
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8. abra SiO, — MgO / MWCNT nanokompozitok diffraktogramja

6.3. SiO; — MgO / MWCNT mintak Raman spektroszképias vizsgalata

A TEM felvételek és az XRD vizsgalatok mar bebizonyitottdk az oxidréteg
sikeres kialakitasat, de ahhoz hogy megtudjuk tényleges kotés van-e a szén nanocsdvek
¢s az oxidréteg kozott Raman speltroszkopias vizsgalatokat végeztiink. A kapott
eredményeket a 9. dbran foglaltuk Ossze. A spektrumon jol lathatéak a szén
nanocsovekre jellemzé D, G és G’ csticsok. Az SiO, — MgO / MWCNT mintakat
megvizsgalva kijelenthetjiik, hogy ezek a csucsok mindegyik minta spektrumaban
megjelennek, az intenzitasuk azonban valtoz6. A Raman spektrumon lathato, hogy az
540 cm™ — 790 cm™ kozotti tartoméanyban a tisztitott szén nanocs6hoz képest 1j csticsok
jottek létre. Ezek alapjan elmondhatjuk, hogy nagy valoszinliséggel alakult ki kotés a

szén nanocsO feliilete és a szervetlen oxid réteg kozott.
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9. abra SiO, — MgO /MWCNT nanokompozitok Raman spektruma

6.4. SiO; — MgO MWCNT / polipropilén kompozitok pasztazo
elektronmikroszkopos vizsgalata

Az elgallitott polipropilén kompozitok feliiletének vizsgalata céljabol pasztazo
elektronmikroszkopos felvételeket készitettiink. A vizsgalathoz kb. 1 cm? — nyl mintat
vagtunk ki, majd annak torésfeliiletét vizsgaltuk A SEM képek elkészitése elott a
mintan létre kellett hozni egy vékony arany - palladium bevonatot, hogy megfeleld
felvételeket készithessiink. Az aranyozds miveletére azért volt sziikség, mert a
konvencionalis pasztazéd elektron mikroszkdpban, nagyvakuumban elsésorban elektromosan jol
vezetd anyagokat lehet kdzvetleniil vizsgalni, hiszen a minta feliiletét bombazé elektronokat el
kell vezetni. Szigetelok esetében a minta elektromosan feltoltddik, eltériti a besugarzo nyalabot
és a kép eltorzul.

Az 1 m/m% szén nanocsovet tartalmazo polimer kompozitrol készitett SEM
felvételen lathatdo (10. dbra), hogy a polimer szakadasanal a szén nanocsovek a
szakadas sz¢élén helyezkednek el, 0sszekotve a polimert. A felvételen a szervetlen oxid
réteg is nagyon jol megfigyelhetd, melyet a TEM felvételek eldzetesen mar

megerdsitettek.
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10. abra SiO,-MgO 1 m/m% MWCNT / polipropilén kompozit SEM képei

A 2 m/m% szén nanocsdvet tartalmazd kompozitokrol készitett SEM
felvételeken (11. dbra) lathatd, hogy tobb szén nanocsd talalhatd a polimerben. A

felvételeken jol szemléltetik, amint a szén nanocsovek végei kilognak a polimerbdl.

e

10.0kV 19.5mm x30.0k SE(V) 1.00um 10.0kV 19.5mm x20.0k SE(V) 2.00um

11. abra SiO,-MgO 2 m/m% MWCNT / polipropilén kompozit SEM képei

A 3 m/m% nanocsovet tartalmazo mintdban az eldbbiekhez hasonldan itt is

megfigyelhetéek a polimerben 1év0 szén nanocsovek feliiletén megkotodott
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nanorészecskék. Az 12. abran az 1 m/m% nanocsovet tartalmazé mintaval ekvivalens

modon lathatjuk, amint tobb nanocsé dsszekoti a polimer részeket.

P 2 3 (O I O I I B A |

10.0kV 9.9mm x30.0k SE(V) 1.00um 10.0kV 9.9mm x30.0k SE(V) 1.00um

12. abra SiO,-MgO 3 m/m% MWCNT / polipropilén kompozit SEM képei

A 4 m/m% nanocsovet tartalmazo mintaban (13. abrdn), jol megfigyelhetd, hogy
a nanocsovek a polimer szakadasakor keletkezd torések szélén talalhatok, illetve az
elszakadd polimer részt még Osszekotik. A 14. dbran lathatd, amint a polimer teljes

szakadasanak bekovetkezte eldtt a nanocsé még megtartja a két elvalo részt.

[ I A A B B

10.0kV 9.8mm x20.0k SE(V) 1.00um

13. abra SiO,-MgO 4 m/m% MWCNT / polipropilén kompozit SEM képei

A legtobb szén nanocsdvet tartalmazd mintan az elézéekhez hasonléan
megfigyelhetéek a polimer mintabdl kilogd nanocsovek végei. A 14. abran lathato kép
jol mutatja, hogyan koti 6ssze a polimert a szén nanocsd, ezzel remélhetdleg erdsitve a

polimer matrixot.
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10.0kV 9.4mm x30.0k SE(V) 4 10.0kV 9.0mm x30.0k SE(U) 1.00um

14. abra SiO,-MgO 5 m/m% MWCNT / polipropilén kompozit SEM képei

6.5. SiO; — MgO MWCNT / polipropilén kompozitok Raman spektroszkopias
vizsgalata

A szén nanocsé - polimer mintdkrol készitett SEM felvételek alapjan
kijelenthetjiik, hogy a polimerbe sikeresen belekevertiik a szén nanocsoveket. Ennek
1gazolasara vizsgalataink kovetkezo 1épéseként Raman spektroszkopias vizsgalatokat is
végeztiink. A 15. dbran lathatok az Gsszes eldallitott mintardl, a polipropilénrdl és a
tisztitott szén nanocsovekrdl készitett Raman spektrumok. Az elkészitett Raman
felvételek alapjan megallapithatjuk, hogy megtaldlhatok benne a szén nanocsovekre és a
polipropilénre jellemz6 csucsok is. Ahhoz, hogy jobban lassuk, az abra egy kis részletét

ki is nagyitottuk.

Polipropilén
. $i0;-MgO 1 m/m% MWCNT / PP
2000 $i0,-MgO 2 m/m% MWCNT / PP
$i0,-MgO 3 m/m% MWCNT / PP
$i0,-MgO 4 m/m% MWCNT / PP
1500 4 $i0,-MgO 5 m/m% MWCNT / PP
N Tisztitott MWCNT
D
5
[
£
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:‘g M
.K‘ H
f =
2
=
500
0+ \ e
—r e ——— e ———————
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

Raman eltolodas (cm™)

15. abra SiO,-MgO MWCNT / polipropilén kompozitok Raman spektrumai
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A 16. dbra a polipropilén, a tisztitott szén nanocsé €és az 1 m/m% szén
nanocsovet tartalmazo6 polimer kompozitok Raman spektrumanak az 1050 cm™ - tél az
1750 cm™ — ig tartd részét abrazolja. Ez alapjan kijelenthetjiik, hogy az 1 m/m% szén
nanocsovet tartalmazo kompozitban 1342,7 cm™ — nél és 1572,2 em™ — nél megjelenik a
szén nanocsére jellemzé D és G csucs is. Tovabba az 1460,5 em? — nél 1évo,

polipropilén jellegzetes csucsa is.
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16. abra SiO,-MgO 1 m/m% MWCNT / polipropilén kompozit, tisztitott MWCNT és a polipropilén

Raman spektrumainak kinagyitott képe

6.6. SiO, — MgO MWCNT / polipropilén kompozitok szakitovizsgalata

Az elkészitett mintdkat szakitévizsgalatnak vetettiik ald annak érdekében, hogy
megvizsgaljuk az altalunk szintetizalt feliiletkezelt szén nanocsé nanokompozitok
hogyan befolyasoltdk a polipropilén tulajdonsdgait. Ehhez a polimerbdl 10x80 mm-es
probatesteket vagtunk ki, melyeket az Instron 3366 tipust szakitogéppel 200 mm / perc
sebességgel huztunk. A Young-modulus az adott anyag merevségérél ad informaciot.
Az 17. dbran lathato, hogy a tiszta polipropilénnek van a legkisebb értéke, mely 860 +

17,26 MPa. Mindegyik szén nanocsd tartalmu minta rugalmassagi modulusa nagyobb
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lett, mint a polipropiléné. Ebbdl arra kdvetkeztethetiink, hogy a szervetlen oxidréteggel
bevont szén nanocs6 hozziadasaval a polipropilén és a szén nanocsd kozott valoban
kolcsonhatas alakult ki, javitva a polimer mechanikai tulajdonsagat. A diagram alapjan
a 2 m/m% és 3 m/m% szén nanocsOvet tartalmazé minta hozzaadasaval hasonlo
mértékben nétt meg a rugalmassagi modulus. A 4 m/m% ¢és az 5 m/m% szén
nanocsovet tartalmazo minta bizonyult a legjobbnak, ahol a kompozitok Young —

modulusa kb. 1,7 — szer nagyobb, mint a tiszta polipropiléné.
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B 12004
=
e
3 —@— Polipropilén
> ® $i0,-MgO 1 m/m% MWCNT / PP
R —®—5i0,-MgO 2 m/m% MWCNT / PP
® $i0,-MgO 3 m/m% MWCNT / PP
—®— 5i0,-MgO 4 m/m% MWCNT / PP
L —®— §i0;-MgO 5 m/m% MWCNT / PP
800 ¥ T T T ¥ T ' T X T X T : 1

PP kompozitok

17. abra SiO,-MgO MWCNT / polipropilén kompozitok és tiszta polipropilén Young — modulusai

A kapott eredmények alapjan elkészitettiik az mintak szakitogorbéit. Ezek koziil
az 5 m/m % szén nanocsovet tartalmazé minta diagramja itt lathaté. A 18. dbrdbol
latszik, hogy a polimer erdsitése sikeres volt, hiszen a minta megnyuldsa nagyobb lett,

mint a tiszta polipropilén esetében.
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18. abra SiO,-MgO 5 m/m% MWCNT / polipropilén kompozit és tiszta polipropilén szakitogorbéi
6.7. SiO, — MgO MWCNT / polietilén kompozitok szakitévizsgalata

A szervetlen oxidréteggel bevont szén nanocsoveket az eldzéekhez hasonldéan
olvadékkeveréses modszerrel kevertem polietilénbe. A mintdk szakitogorbéit elemezve
(19. dbra) lathato, hogy a polietilénnél megtalalhat6 a nyakképzodési fazis. A
nyakképzddési fesziiltség az a terhelés, amelynél a milanyag maradando deformaciot
szenved, azaz a gyakorlatban alkalmazhato maximalis kiils6 fesziiltség. A 3 m/m%-0s
feliiletkezelt szén nanocsovet tartalmazo kompozitminta is meglepden jo eredményt
mutatott, mely a korabbiakban nem volt jellemzd. A t6bbi polimernél tapasztalhatod
eredményekkel ekvivalens modon a polietilénnél is az 5 m/m%-os minték bizonyultak

a legigéretesebbnek.
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19. abra SiO,-MgO MWCNT / polietilén kompozitok szakitogorbéi

6.8. SiO, — MgO MWCNT / poliamid kompozitok szakitovizsgalata

Az elkészitett nanokompozitokat a polipropilénnél ismertetett eljarassal
kevertiik poliamidba is. Az elkészitett mintdkat szakitovizsgalatnak vetettiik ala annak
érdekében, hogy megvizsgaljuk az eldallitott nanokompozitok hogyan befolyasoltak a
poliamid tulajdonsagait. A mérési adatok alapjan elkészitettiik a szakitogorbéket (20.
abra). A diagramot megtekintve kijelenthetjiik, hogy ebben az esetben is a 4 ¢és 5
m/m% nanokompozitot tartalmazd minta szakitoszilardsaga bizonyult a legjobbnak. A
4 m/m%-os mintanal lathatdo, hogy a megnyalas mar a kezdeti szakaszban
meredekebben n6 a tobbi mintahoz képest, azonban ez a minta birta a legnagyobb
terhelést. Az eredményeket Osszevetve a polietilénnél, illetve a polipropilénnél
tapasztaltakkal megéallapithatd, hogy a szakitdszilardsag ebben az esetben nétt meg a

legnagyobb mértékben.

29



Huzofesziltség (MPa)

16
14 == \
4 A \
7
12 4 7 N \\
Y \
1 // \\
10 4 % 3
4 \\
8 \
¢ ] —— Si0,-Mg0 0 m/m% MWCNT/PA
——Si0,-MgO 1 m/m% MWCNT/PA
| —— Si0,-MgO 2 m/m% MWCNT/PA
+ Si0,-MgO 3 m/m% MWCNT/PA
1 ——$i0,"MgO 4 m/m% MWCNT/PA
21 $i0,"MgO 5 m/m% MWCNT/PA
1 —— MWCNT / PA
0 — 1
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5

Nyulas (%)

20. abra SiO,-MgO MWCNT / poliamid kompozitok szakitogorbéi
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7. Osszefoglalas

Kisérleteim sordn tobbfali szén nanocsovek feliiletén magnézium-acetat-
tetrahidrat és tetraetil-ortoszilikat prekurzorok felhasznaldsaval oxidréteget alakitottam
Ki. Az elkészitett nanokompozitokat transzmissziés elektronmikroszkopias,
rontgendiffrakcids, valamint Raman spektroszkopias vizsgalatokkal jellemeztiik.

A TEM felvételek alapjan megbizonyosodtunk réla, hogy a szén nanocsdvek
felszinén sikeresen hoztunk létre Osszefliggd szervetlen oxid réteget. A képeken a
mintak mellett nanorészecskéket is megfigyeltiink, melyek nem kotédtek meg a
nanocsovek feliiletén.

A mintdk kristalytani jellemzésére XRD vizsgalatot is végeztiink. A
diffraktogramokon mind a szén nanocsére, mind a szén nanocsdvet nem tartalmazo
referencia mintara jellemzé SiO; — MgO reflexiok megtaldlhatéak. A szén nanocsd
tartalom ndvelésével aranyosan egyre jobban lathato a szén nanocsdre jellemzd reflexio.

A Raman spektrumok alapjan bebizonyosodott, hogy a szén nanocsdvek és a
szervetlen oxid réteg kozott kémiai kotés alakult ki. Erre a nanokompozitjaink
spektrumaban 540 cm™ - 790 cm™ tartomanyban Ujonnan megjelend csucsok
megjelenésébdl kdvetkeztethetiink.

A szén nanocsé nanokompozitokat olvadékkeveréses modszerrel kevertem a
polipropilén matrixba. Az elkészitett kompozitokat pasztazo elektronmikroszkopias és
Raman spektroszkopids technikdaval jellemeztiik. Mintdinkon szakitovizsgélatot
veégeztiink, vizsgalvan kompozitjaink mechanikai tulajdonsagat.

A SEM felvételeken jol megfigyelhetdek a polimer mintdba sikeresen bekevert
szén nanocsovek. Az abrakon kitlinden latszanak a polimerbdl kildgd szén nanocsdvek
végei, valamint a polimer torésfeliileteit 0Osszekotd szén nanocsdvek is.
A Raman spektrumok is a sikeres szintézist bizonyitottdk. A szén nanocsd jellemzd
cstcsai mellett a polimer karakterisztikus csticsai is megfigyelhetéek a spektrumokon.

A szakitovizsgalatok soran megallapitottuk, hogy a polimer erdsitése sikeres
volt, hiszen minden esetben a bekevert nanocsdvek hatasara megnodtt a tiszta
polipropilén Young — modulusa. A legigéretesebbnek a 4 és 5 m/m% szén nanocsovet
tartalmaz6 mintak bizonyultak, melyeknél a Young — modulus a tiszta polipropilénénél

kb. 1,7 — szer nagyobb.
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