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1. Bevezetés

A miszaki termékek fejlédése folyaman az egyik leglatvanyosabb eredményt az
anyagtudomany teriiletén érték el az elmult évtizedekben. Ujitasai szinte minden iparagban
nyomon kovethetéek, az orvostudomanytdl kezdve a jarmiifejlesztéseken ¢és az

elektrotechnikan at egészen a csomagolasgyartasig.

Eddigi fejlodésiinket attekintve elmondhato, hogy a jelentdsebb kutatdsokat, fejlesztéseket
altalaban a hadiiparban és az tlrtechnologidban végzik, hiszen az egymassal versengd
fejlett orszagok nagy mennyiségli pénzt aldoznak arra, hogy az elért eredményeikkel
elényhoz jussanak mas allamokkal szemben. Az emlitett teriiletek ujitasai csak bizonyos
id6 elteltével, fokozatosan jutnak el mas iparagakhoz is. A jarmiigyartast példanak véve, a
hadiiparban ¢és tirtechnologiaban elért fejlesztések koziil a jarmiiveket is érintéket el6szor a
repiilégépgyartd vallalatok vezetik be, majd a gépjarmiiiparon keresztiil valnak ezek az
ujitdsok mindenki szamara elérhet6vé. Természetesen a replilégépeket és gépjarmiiveket
gyartd cégek ezeket az 1j technoldgidkat nem egyszeriien csak atveszik, megveszik, hanem
ujabb fejlesztéseket, modositasokat, koltségkiméld megoldasokat is bevezetnek. A
gépjarmtipar fejlddésében komoly szerepe van a cstcskategorias motorsportok
kozismerten nagy anyagi raforditasaval jaré ujitasainak is, amelyekre pedig részben
hatassal vannak a repiiléstechnikiban elért eredmények.

A jarmiipari fejlesztések idével mas iparagakban is fellelhetéek lesznek, hiszen az
anyagtudomanyt példanak véve, a sulycsokkentés szinte mindenhol nagy jelentdséggel bir,

foleg ha az anyagjellemzdk nem romlanak, vagy még javulnak is.

Lathato, hogy a repiilogépekkel kapcsolatos fejlesztéseknek hatasa van egyéb agazatokra,
bizonyos mértékben hozzajarulnak azok tovabbi fejlodésének eldsegitéséhez. Ez alol a
repiiléstechnikaban alkalmazni kivant hibrid- ¢és nanokompozitok, vagy a hibrid
nanokompozitok sem lesznek kivételek koszonhetéen kivald tulajdonsagaiknak és
sokszinliségiiknek.

A hibrid kompozit megfeleld mindségének és valtozatossaganak oka, hogy a tobbféle
erdsitd- és/vagy matrixanyag hasznalataval — megfeleld tarsitas esetén — mindegyik alkoto
eldnyos tulajdonsaga egymast erdsitve is megjelenhet, és az ilyen tarsitott anyagoknak

rengeteg kombindaciojat lehet elkésziteni a felhasznalas feltételeitdl fliggden.
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A nanokompozitok esetén a nanorészecskék paratlan elektromos, termikus és mechanikai,
ezen belill szilardsagi és rugalmassagi tulajdonsagai figyelemre méltoak. Ha ezekhez a
nanokompozitokhoz egyéb alkotokat is tarsitunk — hibrid nanokompozitokat 1étrehozva —
akkor ujabb lehet0ségek allnak rendelkezésiinkre az egyre novekvéd piaci igények

kielégitésére.

Jelen munkdmmal szeretnék részt venni ezen Ujszerli anyagok kutatasaban,
megismerésében. Olyan epoxigyanta matrixu hibrid nanokompozitokat kivanok eléallitani
¢s mechanikai, termikus tulajdonsagok, valamint éghet6ség szempontjabol megvizsgalni,
amely hagyoményos szénszal, szén nanoszal és szén nanocsd erdsitdanyagot tartalmaz. A
szénszalak és a szén nanoszalak rétegek formajaban lesznek jelen a kompozitban, mig a
nanocsOvek, mintdtol fliggden, az epoxigyantdba €s a szén nanoszalak alapanyagéiba
lesznek egyenletesen elkeverve.

Ebben a szakdolgozatban eldallitani és vizsgalni kivant hibrid nanokompozitok
fejlesztésére a piacon komoly igény van, kutatasuk még korantsem lezart, tovabbi

vizsgalatok ¢és elemzések sziikségesek a benniik rejld lehetdségek megismerésére.
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2. Szakirodalmi osszefoglalo

2.1. Repiilogépek anyagaival szemben tamasztott kovetelmények

Egy 1j repiil6géptipus kifejlesztése tjabb és ujabb szerkezeti anyagok bevezetését segiti
el6, mivel a repiiléstechnikaban az egyik 6 cél a sulycsokkentés [1]. Ennek oka, hogy a
1égitarsasagok koltségeinek egy jelentds részét az lizemanyag teszi ki. Az utazas folyaman
annal kevesebb kerozint kell eltiizelni, minél kisebb a széllitani kivant teher. A legnagyobb
sulycsokkentési lehetdséget a repiilédgép vazanak, kiils6 burkolatdnak, hajtomivének,
futomiivének, szadrnyanak illetve a bels6 térben levd, az emberek szallitasat lehetévé vagy
kényelmesebbé tevd berendezések, példaul iilések, belsé burkolat, padlolapok anyaganak
megfeleld kivélasztasa, fejlesztése jelenti. Erdemes tehat minél kisebb siirtiségii anyagot
valasztani, de ehhez olyan ujszerli valtozatok sziikségesek, melyek a fellépd terheléseknek,
igénybevételeknek ugyanugy, vagy akar magasabb szinten megfelelnek.

Egy 0j anyag bevezetéséhez az elsd 1épés a repiildgep kiilonbozd komponenseihez tartozo
tervezési kritériumok megismerése [1]. A replilégéptorzs, a szarny és a fluggéleges

vezérsik legfontosabb kdvetelményeit az 1. dbra szemlélteti.

Kifaradas/karosodas

Korrdzidalldsag

Kifaradassal, toréssel
szembeni szivissag

1. abra: Repiilégép anyagaival szemben tamasztott legfontosabb kdvetelmények a betdltott szerepiik szerint

[1].
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Az el6zdéekben bemutatott kovetelményeket részletezve a kovetkezéket mondhatjuk: fontos
a szarny megfeleld merevsége, statikus és nyomoszilardsidga, a lepattogzésnak,
repedésképzidésnek és fesziiltségi korrdzionak vald ellenallasa [1]. A repiil6géptorzs
feliilete is alljon ellen a lepattogzasnak, repedésképzddésnek, legyen jo a kifaradassal,
toréssel szembeni szivossdga, €és gatolja meg az esetleg kialakult repedés tovabbi
novekedését, valamint legyen korr6zidallo. Ezek tudatdban csak olyan anyag keriilhet
bevezetésre, amelyik nagyszilardsagu, alacsony stirtiségii, nagy a rugalmassagi modulusza,
megfeleld szivossagu, korrdzidallo €s jo kifaradasi tulajdonsagokkal rendelkezik.

Miel6tt egy 0j anyagot beépitenek egy repiildgéptipusba, szamos vizsgalatot végeznek el
rajta [2]. Ahhoz, hogy jelen esetben egy kompozit igazoltan alkalmas legyen repiilésre valo
felhasznalashoz a kovetkezOknek kell megfelelnie: termikus vizsgdlat, melynek sordn
megallapitjdk, hogy milyen mértékben nyeli el és veri vissza a hdt, illetve mekkora a
burkolat hdvezetési tényezdje. Ezenkiviil figyelemmel kisérik a nedvesség felszivodasat a
lehetd legnagyobb kornyezeti hdmérsékleten, valamint kiilonb6zé mechanikai, fizikai és
kémiai vizsgalatokat is végeznek.

Az tUjonnan bevezetésre keriild kompozitoknak nem elég az eldébbi alapfeltételeknek
megfelelni, hanem egyéb szempontok is meghatarozoak a végsé kivalasztasukban. Fontos,
hogy jo elektromos vezetd legyen a kiilsd burkolat, mivel igy egy villamcsapas esetén,
mely igen gyakran eléfordul repiilés kozben, az elektromos aramot elvezeti, ezaltal a belsd
tér és az elektromos rendszerek sértetlenek maradnak [3]. A beépitett anyagoknak nagy
hémérseklettartomanyban kell megorizniiik a jellemzdiket, fontos a megfeleld hidegtiirés,
hiszen a tobb kilométeres magassagokban a homérséklet a -40°C-ot is elérheti. Elvaras
tovabba, hogy UV 4ll6 gyanta legyen az alapja. El0ny0s, ha a szerkezeti elemek konnyen

¢s gyorsan javithatoak vagy cserélhetdek.

A sulycsokkentésnek nagy 10kést adott a szén és aramid erdsitésti kompozitok
hasznalatanak elterjedése a repiilogépiparban. Mig az 1960-as években a repiil6gépek
szerkezeti anyagainak csupan 1-3 m/m%-at tették ki a kompozitok, mara ez a szam az 50
m/m%-ot is eléri a Boeing B787 és az Airbus A350 tipusaban [2] (2. abra). Manapsag
egyre ujabb oOtletek és megoldasok latnak napvilagot a kompozitok teriiletén. Egyre
nagyobb szerepet kapnak az alakemlékezé polimerek, illetve a hibrid kompozitok,

valamint a nanométeres nagysagrendbe esé erdsitGanyagokat tartalmaz6 kompozitok is.
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2. abra: B787 kompozit szarnya [3].

Hibridkompozitrol akkor beszélink, ha a kompozit tobbféle matrix- és/vagy
erdsitdanyagbol all. Komoly kutatasokat folytatnak olyan reprodukéalhatdé mindségii
hibridkompozitok teriiletén, melyek a hagyomanyos szénszalakon kiviil olyan szén
nanoszal rétegeket is tartalmaznak, amelyeknek vastagsaga a mikrométeres tartomanyba
esik [4]. Ahhoz, hogy ez az Ujszeri kompozit a tomeggyartasban is megjelenjen, a
tulajdonsagait pontosan meg kell ismerni. Fontos figyelemmel kisérni, hogy a gyartasi
paraméterek, valamint az alapanyagok, illetve azok koncentracidja hogyan befolyasoljak a
végso jellemzoket. Ezeken kiviil elvarhato, hogy az azonos tipusti mintak esetében hasonlo
tulajdonsagokkal rendelkezzen a vizsgalt kompozit, és az anyagtulajdonsagok szorasa
minimalis legyen.

A kivant eredményekhez az elsd 1épés az Ujonnan bevezetett gyartasi technologidk
megismerése, optimalizalasa, és az esetleges tovabbfejlesztése, valamint a hibrid

nanokompozitok repiiléstechnikaban fontos jellemz6inek felderitése.
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2.2. Szén nanoszalak gyartastechnolégidja

A szénszalak kozel 90%-nak poliakrilnitril (PAN) a prekurzora, vagyis az ebbdl az
anyagbol képzett szalakat szenesitik el az erdsitdanyag eldallitasdhoz. A PAN szalak ilyen
nagymértékii alkalmazasdnak a jO mechanikai tulajdonsagai, stabilitdsa és a szénszal
gyartasahoz megfelel6 szerkezete az oka. Ezen az anyagon kiviil fenolbdl, miiselyembdl és
szurokbol is allitanak el szénszalakat, de ezek kisebb mértékben terjedtek el, mivel a PAN
a miselyemnél nagyobb mértékben szenesedik el, a szurok pedig jellemzéit tekintve nem
reprodukélhatd. A szurok elényeként kell megemliteni, hogy a PAN szdlnal jobban
grafitosodik, ezért az elkésziilt szénszal nagyobb modulusszal is rendelkezik [5-6].

A PAN alapanyagu szénszalgyartds folyamata harom Iépésre bonthato. Eldszor is a
prekurzor anyagbdl valamilyen technologidval szalakat képeznek, majd ezeket stabilizaljak
és karbonizaljak [5].

A szén nanoszalak gyartasanak is ez a harom 1épés az alapja, de ebben az esetben
elektrosztatikus szalképzést alkalmaznak, mellyel folyamatos szalakat lehet eléallitani a 10
nm — 10 um kozotti atmérd tartomanyban [6].

A vizsgalataimhoz felhasznalni kivant nanoszalakat elektromos szalképzés modszerével
fogom eldallitani poliakrilnitril prekurzor anyagbol, ezért ezt az eljarast érdemes a

tovabbiakban részletesebben elemezni.

2.2.1. Az elektromos szalképzés elmélete

Az elektromos szalképzés, vagy angol nevén electrospinning, egy olyan eljaras, amellyel —
a folyamat soran kialakitott nagy elektrosztatikus erék segitségével — szal hozhato 1étre [7].
Errdl az eljarasr6l mar 1902-ben is jelent meg publikacio a korabeli szakirodalomban, de
csak az 1990-es években valt eggyé a neve a kis szalatmérjii folyamatos szalképzéssel.
Mara ezzel a modszerrel a szalak vastagsaga a 0,01 — 10 um-es tartomanyba esik [8].

A technoldgia lényege, hogy a bevezetett magasfesziiltség a polimer oldatot olyan
ultrafinom szalakka alakitja at, amelyeknek az atméréje nanométeres nagysagrendbe esik
[7]. A berendezéshez sziikséges egy polimer oldatot tartalmazo pipetta, vagy fecskendd,
egy fesziiltségforras, amely képes 10 — 50 kV fesziiltséget eldallitani, valamint egy foldelt,
vezetOképes ernyd, mely felfogja €s Osszegylijti a l1étrehozott szalakat. Az eldbb emlitett
fecskendd tlije, mint egy elektroda, elektromosan feltdlti a polimer oldatot, mig az ezzel

ellentétes elektroda a szalgyiijtéhoz van csatlakoztatva.
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A 3. abra szemlélteti a berendezés vazlatat, ahol L adja meg a pipetta hosszat, H a cstcs és
a gyljté kozotti tavolsagot, V pedig a fesziiltségforrast szimbolizalja. A kép jol mutatja,
hogy a polimer oldatot tartalmaz6 sugdr a pipetta csicsabol kiindulva egy tolesér alaku
palyan halad végig, egészen addig, amig a szalgyiijtére fel nem tapad szal formajaban. A
szalak orientacidja, ahogy a 3. abra is mutatja, teljesen véletlenszer(i, rendezettséget nem
mutat.

A nagy térer6sségii elektrosztatikus tér hatasara az oldat — mely az elektrodanak
koszonhetden toltéssel rendelkezik — a foldelt fém gydjtélemez felé gyorsul [7]. Kis
elektrosztatikus téreré esetén, az oldat feliileti fesziiltségének koszonhetéen, a pipetta
csucsan megjelend csepp nem fog leesni. Ahogy az elektromos térerésség novekszik, a
folyadék felszinén létrejovdé fesziiltségek taszitani fogjak egymast, ¢és ezzel
nyirofesziiltséget hoznak létre. Ezek a taszito erdk a feliileti fesziiltséggel ellentétes
iranyban hatnak, melynek eredményeképpen a fliggd csepp kip formajara fog nyulni, ez a
feliilet jelenti a kezdeti allapotot. A kialakult kipot Taylor-kipnak nevezziik, 1étrejottét a
4. 4bra szemlélteti. Amikor a fesziiltség eléri a kritikus értéket, az er6k egyensulya
megszlnik, és egy toltott sugar kidramlik a kupformaju csepp csucsabol, és tolesér alakt
palyan halad végig. A kialakult sugar atméréje — a hossz novekedése mellett — csokken

egészen addig, amig lerakodik a szalgytjtore.

Polimer oldatot

TS
!:tartalmazé pipetta : Eh‘
.. 1 .'.."_." '.‘ ‘q
e ' N E‘%\‘

(@) (b)
3. abra: Elektromos szalképz6 berendezés vazlata (a), valamint az ezzel a modszerrel 1étrehozott PA 6.6

szalakrol SEM eljarassal készitett kép (b) [7].

A folyamat harom fizikai tipust instabilitassal magyarazhato, amelyek a sugaron

tapasztalhatdak [7]. Ezek hatassal vannak a lerakodott szalak méretére és geometridjara.
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(A) (B) (C)

Polimer
oldat
Taylor kup
Fiiggo Elektromos tér
csepp hatasara létrejGtt toltés

—— Kezdeti sugar

4. dbra: Taylor-kup kialakulasanak illusztracidja. (A) Az elektromos tér feliileti toltést hoz 1étre a polimer
oldatban. (B) A fiigg6 csepp nyulasa, (C) a toltések kozt kialakuld taszitas hatasara a fiiggé csepp Taylor-kap
formajat veszi fel. A kapbdl egy apré folyadékszal kezd el novekedni [7].

Az els6 a tengelyszimmetrikus Rayleigh instabilitas (5. abra), amely akkor fordul eld,
amikor az elektromos térerésség tul kicsi, vagy ha az oldat viszkozitasa az optimalis
értéknél kisebb. Nagyon kis viszkozitdsu oldatokat alkalmazva a sugar szétesik, ami a
szalmorfologidban gydngyok megjelenéséhez vezet. Hatdsara az oldat csomdsodni fog és
az elektromos térrel szembeni ellenéllasa elégtelen lesz. Ez a jelenség megakadéalyozhato

crer

hasznalataval [7, 9].

5. abra: Rayleigh instabilitas illusztracioja [9]

A kezdeti egyenes szakasz utan — ahol a Rayleigh instabilitas fejtheti ki hatasat — a polimer
sugarra két masik jelenség is hatassal van. Az egyik a tengelyiranyban oszcillalo, amely
tengelyszimmetrikus (6. abra (a)), a masik pedig a hajlito, amely nem tengelyszimmetrikus
instabilitas (6. abra (b)). Ezek novelik a toltések kozotti taszitderdt, ami a sugar nytlasat és
elvékonyodasat fokozza, valamint ennek a két instabilitdsnak a hatasara halad télcsér alaku
palyan végig a sugar. Nagyobb elektromos tér és elegendd toltéssiirliség gyengiti a
tengelyszimmetrikus instabilitasokat, és erdsiti a nem tengelyszimmetrikus instabilitast (6.
abra (b)). Az utobbi hatasara 1étrejovo hajlitd er6 nagymértékben megnytjtja a sugarat,
mely a folyamat végén szilard ultrafinom szal formajaban lerakodik a foldelt elektrodara

[7, 10].
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(a) (b)

6. abra: Tengelyszimmetrikus, mas néven tengelyiranyban oszcillalo (a), és nem tengelyszimmetrikus, vagyis

hajlito (b) instabilitas hatasa a folyadéksugarra [10].

Az elektromos szalképzéssel 1étrehozott szal atmérdjére legnagyobb mértékben a polimer
oldat koncentracioja és vezetOképessége, az oldoszer tipusa, és az oldat adagolési
sebessége van hatassal [7].

Optimalis esetben a kialakuld szalak kor keresztmetszetiiek (7. abra (2)), de az oldoszer
gyors parolgasa esetén eléfordulhat, hogy lapos szalak keletkeznek (7. abra (b)). Ennek az
az oka, hogy az olddszer egy része csapdaba esik a szalon beliil, ¢s amikor ez az oldat
elparolog, a szal 6sszeomlik lapos dvszerii format eredményezve.

Fridrikh és tarsai [11] a szalatméré meghatarozasara egy analitikus modellt alkottak meg,

melyet az (1) osszefiiggés mutat be:

(22 Y
b= (yg 2 n(Zln(é—3))> )

Ebben a kifejezésben D a szalatmérd, y az oldat felileti fesziiltsége, € a dielektromos
allando, Q az oldat térfogatarama, | a sugar altal szallitott elektromos aram, | a kezdeti
sugarhossz, d pedig a favoka atméréje [7].

Ez az (1)-es Osszefiiggés nem terjed ki minden olyan paraméterre, amely befolyasolé lehet.
Az oldatot Newtoni folyadéknak tekinti, nem veszi figyelembe az illékonysagat, valamint
hogy a polimer is szallit el toltéseket. Tehat a kiszamolt atmérd pontossaga fligg a polimer
toltéshordozo képességétol, kevésbé vezetd anyag esetén pontosabb értéket ad. Az oldat
illékonysaga is kedvezdtleniil befolyasolja az eredményt.

A gytijtélemeznek is hatasa van a szalak elrendezddésére. Ha vezetd anyagot hasznalunk

erre a célra, akkor az segit a toltéseket eloszlatni és igy csokkenti a szalak kozotti taszitast,
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ezaltal a lerakodott szalak egyenletesen és siirlin fognak elhelyezkedni [7]. Ha szigetel6t
alkalmazunk, akkor az nem vezeti el a toltéseket, igy a szalak taszitani fogjak egymast,

ezért kisebb lesz a szalslirliség.

7. abra: SEM kép tipikus kor keresztmetszetii szalakrol (A), és lapos szalakrél (B) [7].

2.2.2. Elektromos szalképzés optimalizalasa poliakrilnitrilre

Ali és El-Hamid [12] DMF-ben (dimetil-formamid) oldott 100 000 g/mol atlagos
molekulatomegii poliakrilnitrillel (PAN) végzett elektromos szalképzéssel kapcsolatos
kisérleteket, €s az eredmények alapjan optimalizaltak a folyamatot.

A szalképzés folyaman a fecskendd tlije és a gyiijtélemez kozotti H tavolsagot (3. abra) 5,
10, illetve 15 cm-re allitottak [12]. Toltésstrtiség, E/H értékének 1,5; 2; 2,5; 3 (kV/cm)
valasztottak, ahol E az elektromos térerésséget jeloli. A szaladagolasi szoget 6 = 0°, 15°,
30°, 45°, 60°, 75°, 90°-ra allitottak, a fecskendét elhagy6 oldat atmérdje 1,1 mm, a fém
szalgy(jt6 10x10 cm-es nagysagli, a méréseket szobahOmérsékleten végezték. A
PAN/DMF koncentracio 4, 6, 8, 10, és 12 m/m% kozott valtozott.

Az elkésziilt mintakat pasztazo elektronmikroszkoppal (SEM) vizsgaltak. Megallapitottak,
hogy a koncentraci6 optimalis tartomanya 6-10 m/m% kozott mozog, ebben az esetben 80-
150 nm-es atmérdji szalak alakulnak ki. H paraméternek is fontos hatisa van a
szalatmérére, az optimalis érték H = 10 cm, ekkor az atlagos szalatméré 116,8 nm, aminek
a szordsa 37,7 nm. A tavolsag 5, illetve 15 cm-re torténd allitdsa, a szalatmérd novekedését
idézte el6 mindkét esetben. Az optimalis szaladagolési szoget 0, 45° és 90° foknak vették,
ezek adtak egységes szalszerkezetet, 131,6 nm atlagos szalatmérével és 13,1 nm szorassal.

Ha ezt a szOget az optimalistol eltérére allitottak, akkor minimum kétszer — haromszor
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nagyobb szalatmérdt eredményezett a folyamat. A toltésslirliség megfeleld értéke 2,5

kV/cm, itt az atlagos szalatmérd 116,8 nm, szorasa 37,7 nm. 1,5; 2 és 3 kV/cm esetén a

szalak atmérdje koriilbeliil kétszerese lett az optimalis toltésstiriiséggel kialakultaknak.

Wu és tarsai is [13] hoztak 1étre elektromos szalképzéssel nanoszalakat, DMF-ben 10
m/m% PAN-t és 5 m/m% acetont oldottak fel. Az E térerésséget 11 kV-ra, a tavolsagot
pedig 15 cm-re allitottak be. Lathato, hogy ezek az értékek kiilonboznek Ali és EI-Hamid
altal optimalisnak véltt6l, ami a varakozasnak megfeleléen nagyobb, 400 nm-es

szalatmérdt eredményezett.

Egy masik kutatds folyaman 10 m/m%-os DMF/PAN oldatbdl hoztak 1étre nanoszélakat
ugyancsak elektromos szalképzéssel, melynek sordn 20 kV fesziiltségli térerOsséget, €s
10 cm-es H tavolsagot allitottak be. Ezekkel az értékekkel atlagosan 206 nm atmérdji
szalak keletkeztek [5].

Ezekbdl a példakbol lathatéan Ali és El-Hamid helyes kovetkeztetéseket vontak le a
megfeleléen kicsi szalatmérd beallitdsaval kapcsolatban. Wu és tarsai 15 cm-es tavolsagot
¢és 11 kV térerdsséget hoztak létre, ez ténylegesen nagyobb szalatmérdt eredményezett, mig
a harmadik példa esetében mar 10 cm tavolsdgot allitottak be, és a toltéssiirliség is

kozelitett a 2,5 kV/em felé, igy észrevehetden a szalatmérd is 206 nm értékiire csokkent.

2.2.3. PAN szalak stabilizalasa és karbonizalasa

Miutan megtortént a PAN szalak eloallitasa elektrosztatikus szalképzéssel, a stabilizalas
kovetkezik levegd atmoszféraban, végezetiil nitrogén atmoszféraban kell karbonizalni a
félkész szalakat. Az elkésziilt szénszalak mechanikai tulajdonsagai a prekurzor anyagatol,

valamint a stabilizalas és karbonizalas paramétereitdl fiigg.

A stabilizalas 1épése nélkiilozhetetlen a megfeleldé mindségli szénszalak eldallitdsahoz.
Ennek folyaman 250-280°C-on hdkezelik a PAN szalakat. Az utana kovetkezd
karbonizalas hdmérséklettartomanya 800-3000°C kozott van [13, 14].

A 8. abra a PAN nanoszalakat mutatja utohokezelés nélkiil (a), stabilizalas utan (b), (c),
(d), és karbonizalt allapotban (e) [13]. A nanoszalak atlagos atméréje a hokezelések eldtt
400 nm. A stabilizalast egy oran keresztiil végezték, (b) 250, (c) 265 és (d) 280°C-on, a
szalak atmérdje és morfoldgidja a stabilizalas utan a kezddallapothoz képest nem valtozott

jelentdsen.
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3.0kV LEX

3.0kV  LEI SEM

8. abra: Nanoszalakrol késziilt SEM képek. PAN prekurzor nanoszal (a), stabilizalt PAN nanoszalak:
250°C/1 h (b), 265°C/1 h (¢), 280°C/1 h (d), a (d) abran lathaté minta 1000°C-on karbonizalt valtozatat az (e)
kép mutatja [13].

Fontos viszont, hogy stabilizalaskor a lejatsz6dd kémiai reakciok hatasara egy termikus
szempontbol stabilabb szerkezet alakul ki, ennek kdszonhetéen a PAN nanoszalak nem
olvadnak meg, nem tapadnak egybe a karbonizacié hatdsara. Ennek az az oka, hogy a
stabilizaciokor lejatsz6do ciklizacio, dehidrogenizacio és kettds kotések létrejotte miatt a
molekuldk kozott ugynevezett ciklizalt gytiris, vagy mas néven létrapolimer szerkezet
alakul ki, amely igen ellenall6 a magas hdmérséklettel szemben (9. abra).

A stabilizaci6 a szalak szinében is valtozast 0koz, a hékezelés homérsékletétdl és idejétol

fliggben a sargatol egészen a sotétbarna arnyalatig talalhatunk mintdkat. Az egyre sotétedd
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szint, a ndvekvo relativ széntartalom, és a gylirlis szerkezet folyamatos kialakulasa okozza.

Ezért megallapithatd, hogy az a kedvezd, ha a stabilizaci6 értékeit ugy allitjuk be, hogy a

hékezelés utan barnas szinarnyalati nanoszal mintat kapjunk [13].

CHT\CH"‘FH{ H"‘CH{CH"’ Melegités H WP
| | —— o W
c%"" cs‘-‘i:” c$~ 250-280°C Y H¢ N
7N\ 7 N
Poliakrilnitril

9. abra: PAN nanoszalak stabilizaciojanak a vazlata, baloldalon a kiindulasi allapot, jobboldalon az

ugynevezett létrapolimer lathaté [6].

Az 1000°C-on lezajlott karbonizalds folyaman a 400 nm atméréju szalak korilbeliil 200
nm-re csokkennek, ennek a kialakulé dehidrogenizéci6 és denitrogenizacié az oka. Ezt a
méretkiilonbséget a 8. abra is szemlélteti. A felszabadult nitrogén és hidrogén CO,, H,0,
NH3 és egyéb gazok forméjaban tavozik [13]. A dehidrogenizécidé mar a stabilizacio
folyaman is megjelenik (250-280°C), de karbonizaciokor is megfigyelhetd 400-600°C
kozotti hdmérséklettartomanyban. A denitrogenizacid pedig 600-1300°C-on jatszodik le.
Az ezek hatasara kialakuld molekulaszerkezet valtozast a 10. abra szemlélteti [6]. Lathato,
hogy az eltdvozo hidrogén és nitrogén hatasara egyre tobb létra kapcsolodik Ossze, ezzel

létrehozva egy ellenallobb, stabilabb karbonizalt szerkezetet.

Dehidrogenizacid Denitrogenizacid

400-800°C 600-1300°C

Karbonizal szerkezet

10. abra: A karbonizalas hatasa a molekulaszerkezetre [6].

Fontos azonban megemliteni, hogy a PAN nem izotaktikus polimer, ezért az ebbdl az
anyagbol 1étrejott gylriik nem ennyire szabalyosak, igy karbonizalaskor csak kisebb
grafitos részek alakulnak Ki.
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2.2.4. Az elokarbonizalas jelentosége

A karbonizalas folyamatat érdemes két részre bontani, ekkor a karbonizalds el6tt egy
ugynevezett elékarbonizalast is alkalmaznak [14]. Az el6karbonizalasi hémérséklet
emelésével a szénszalak atmérdje gyorsan csokken, ezt mutatja a 11. abra (a) is. 450°C-0s
értéknél a szalak atlagos atmér6je 10,67 um, mig 700°C-nal mar csak 8,67 um, ami a

grafitosodds fokozodasanak kdszonhetd.
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11. abra: Az el6karbonizalt (0), és a karbonizalt (o) szalak atmérdje (a), stirisége (b), rugalmassagi

modulusza (c) és htizészilardsaga(d) az eldkarbonizalasi hdmérséklet fiiggvényében [14].

Az el6karbonizalt és a karbonizalt szdlak stirliségének valtozasat az eldkarbonizélési
homérséklet fliggvényében a 11. abra (b) szemlélteti [14]. Megallapithato, hogy a
homérséklet novelésével az eldkarbonizalt szélak siirisége is ndvekedni fog, ami a
folyamat soran képz6dd grafitracsoknak koszonhetd. Ezt kovetden az 1300°C-on torténd
karbonizéci6 utan a 450 és 500°C-on eldkarbonizalt szdlak stirisége lényegében nem

valtozott, 550°C-nal egy kis mértékben csokkent, majd 700°C-ig emelkedett a stirliség.
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A 11. éabra (c) azt szemlélteti, hogy az el6karbonizalas homérsékletének novekedésével
mindkét hokezelési folyamat utdn novekedni fog a rugalmassagi modulusz, mivel 500 és
1000°C kozott intermolekularis reakcid 1ép fel, melynek soran HCN (ciangaz) és N2
keletkezik, amely a szén rétegek hosszabbodasahoz és szélesedéséhez vezet [14]. Lathato,
hogy a végsd szénszal rugalmassagi modulusza 450 és 600°C kozott lassan novekszik,
majd egy nagyobb értékli emelkedés kovetkezik. Ennek oka, hogy a grafitracsok 500°C

felett kezdenek kialakulni.

A huzoszilardsag az elOkarbonizalas utdn linedrisan novekszik az eldkarbonizalas
figgvényében (11. abra (d)). Ennek a rugalmassagi moduluszhoz hasonléan a szélesebb és
hosszabb szén rétegek kialakuldsa az oka. Fontos megemliteni, hogy a végsd szénszéalak
esetében nem jelentkezik ilyen szabalyszeriiség, a legnagyobb huzészilardsag 550°C-o0s

elokarbonizalasi hémérsékleten alakul ki.

2.2.5. Az elektromos szalképzéssel eldallitott szén nanoszalak jellemzoi

Zhengping ¢és tarsai elektromos szalképzéssel allitottak eldé szén nanoszalakat, és sok
szalbol allo kotegek formajaban vizsgaltak a tulajdonsagait [15].

A szén nanoszal kotegek huzoszilardsaga és rugalmassagi modulusza a karbonizalas
véghomérsékletének fliggvényeben jelentésen novekszik (12. abra) [15]. Az 1000°C-on
karbonizalt nanoszalak kotegek huzoszilardsaga 325+15 MPa, rugalmassagi modulusza
40+4 GPa nagysagu. 2200°C esetén ezek az értékek a huizoszilardsagra és rugalmassagi
moduluszra rendre 542+45 MPa ¢és 58+6 GPa, ez 67% illetve 45% javulast jelent.
Megjegyzendd, hogy a kereskedelemben kaphaté PAN-alapt hagyomanyos szénszélak
huzoszilardsaga 3-7 GPa, rugalmassagi modulusza 200-400 GPa kozott mozog, ez egy
nagysagrenddel magasabb érték mindkét jellemzore nézve, de ezek az értékek egy-egy
szénszalra vonatkoznak. Az elektromos szalképzéssel eldallitott nanoszal kotegek
mechanikai tulajdonsagait a kotegben levé egy-egy darab szal mechanikai jellemz6i és a
szalak elrendezédése is befolyasolja. Igy ezek az értékek inkabb csak az ezen
tulajdonsagoknak a karbonizalas hémérsékletétdl valod fliggésének bemutatasat szolgaljak.
A szén nanoszal kotegek elektromos vezetoképességét 1000, 1400, 1800 és 2200°C-on is
megmérték a koteg tengelyével parhuzamos €és merdleges iranyban is, ezt mutatja a 13.
abra. 1000°C-on a vezetoképessége 180+6 S/cm parhuzamos irdnyban, €s 7,7+0,8 S/cm
merdleges iranyban, igy tobb mint 20-szoros a kiilonbség a két érték kozott. Ennek az az

oka, hogy a szén nanoszalak a koteg tengelyével parhuzamosan helyezkednek el, és az
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elektronok sokkal konnyebben mozognak a szalak hossza mentén, mint ahogy
atvandorolnak egyik szalrol a madsikra, tehat merdleges irdnyban nagyobb akadalyok
tarulnak a vandorlo elektronok elé, mint parhuzamos irdnynal. 2200°C-on a szalak jobban
elszenesedtek, mint alacsonyabb hdmérsékleten ezért a vezetOképesség ndvekedett.
Pérhuzamos iranyban 840£15 S/cm, mig merdlegesen 61+5 S/cm nagysaguak lettek, ez
rendre 367% és 692% novekedést jelent [15].
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12. abra: Elektromos szalképzéssel eldallitott szén nanoszal kétegek huzoszilardsaga €s rugalmassagi

modulusza a karbonizalas végh6mérsékletének fiiggvényében [15].
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13. abra: Elektromos szalképzéssel eldallitott szén nanoszal kotegek elektromos vezetéképessége a koteg

tengelyére parhuzamos illetve meréleges iranyban a karbonizalas véghémérsékletének fiiggvényében [15].
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2.3. Szén nanocsovek bemutatasa

A szén nanocsovet Sumio Iijima 1991-ben fedezte fel Japanban [16]. Kiilonlegessége miatt
a megjelenésétdl kezdve a nanorészecskékkel kapcsolatos kutatasok kozéppontjaban all
[17].

Ezt az anyagot kompozitok erdsitdanyagaként is hasznalhatjuk. Egy polimer oldatban
egyenletesen eloszlatott nanocsévek az alapanyag tobb tulajdonsagat is megvaltoztatjak.
Javitjak tobbek kozott a mechanikai, termikus és elektromos jellemzdit is [4].

A szén nanocsovek a szén harmadik allotrép modosulatahoz, a fullerénekhez tartoznak,
lehetnek egy vagy tobbfaltiak (a két tipust a 14. abra mutatja be). Ugy lehet Sket
elképzelni, mint egy hengerszertien feltekert grafitréteget, tobbfala valtozat esetében a két

vagy tobb réteg koncentrikusan helyezkedik el [18].

A

1-2 nm 2-25 nm
14. abra: Egyfalt (A) és tobbfall (B) szén nanocsovek [19].

A grafitréteg, vagy mas néven grafén, egy minddsszesen egyetlen atom vastagsagu sik,
melyben a szénatomok hatszogletli, hexagonalis elrendezddéstiek, koztik szigma kotés
(elsérendii kémiai kotés) van, ezt szemlélteti a 15. abra is [20]. A grafit a szén egy allotrop
modosulata. Osszesen harom ilyen médosulat ismert, a mésik kettd a gyémant és a fullerén
[17].

A grafit egy rétege nagy szilardsagu, rendkiviil hajlékony, ezenkiviil az elektromos- ¢€s
hdvezeté képessége is kivald. Erdemes megemliteni, hogy bar a grafitrétegek kozott
gyenge kotés van, ezért ezek egymdson konnyen el is cstisznak, de a sikon beliil a

szénatomok kozott kisebb a tavolsag, mint a gyémantracs szénatomjai kozott. Ez azt
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jelenti, hogy a grafitrétegben erésebb kotéerd van jelen az atomok kozott, mint a
tetraéderes elrendezddésti gyémantnal, igy ez a felépités rendelkezik a legnagyobb

szilardsaggal [17].

15. abra: A grafit réteg struktaraja [20].

Az egyfalu nanocsovek koriilbelil 1-2 nm atmérdjiiek, hossziisaguk nagysagrendekkel
nagyobb, 0,2 és 5 um kozotti tartomanyban mozog. A tobbfalu valtozat nagyobb atmérdji
az elébbinél, a rétegek szamanak fliggvényében altalaban 2-50 nm kozotti az atméréje, de
ennél nagyobbat is forgalmaznak (14. abra) [19].

Ezen anyag eldnyeihez sorolhatd a rendkiviili rugalmassiga, hajlékonysaga, nagy
szakitoszilardsaga, hdstabilitasa és jo elektromos tulajdonsagai [18]. Az egyfali szén
nanocsovek kitiing mechanikai jellemzo6i annak koszonhetdek, hogy a grafénhez hasonléan
épiilnek fel. A nanocsovek végeit altalaban egy-egy fél fullerén sapka zarja le, ezt mutatja
a 16. abra is. Az egyfalu valtozat elektromos tulajdonsagait figyelembe véve viselkedhet
fémként vagy félvezetdként is, ennek koszonhetden tovabb boviil a felhasznélasi kore,
mivel a félvezetd tulajdonsaguakbol érzékeny szenzorok, vagy tranzisztorok is készithetok.
Egyfalll nanocsovek esetében az a tulajdonsag, hogy fémként, vagy félvezetoként
viselkedik, attol fiigg, hogy a szénatomok altal kifeszitett hatszogletli sikok egymashoz
képest hogyan helyezkednek el, mas szdval a grafitsik feltekerésének mikéntje hatarozza
meg. Ez alapjan harom tipust kiilonboztethetiink meg, az elsé az ugynevezett ,,karosszék”
tipust, amely fémként haszndlhat6. A masodik a ,cikk-cakk”, ahol a nanocsovek
egyharmada fémként, kétharmada félvezetdként, a harmadik pedig a kiralis tipus, amelynél

a kiralitas hatarozza meg a cs6 viselkedését (17. abra) [17, 21].
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17. abra: Az egyfala szén nanocs6 harom tipusa [17].

Erdemes még az egyfali szén nanocsévek néhany tulajdonsigéval mélyebben is
foglalkozni. Stirtiségiik kicsinek mondhato 0,8 g/cm® kériili (ez kisebb, mint a legtobb
polimer sirtisége), huzoszilardsaguk 50-500 GPa kozott mozog (az acéloké maximum 1-2
GPa), huz6 rugalmassagi moduluszuk kb. 1000 GPa (az acéloké jellemzéen 190-210 GPa).
Hovezetd képessége kb. 6000 W/(m'K), a nagy tisztasagi gyémanté, amely Kkitlind
hévezetd, 3320 W/(m'K) [17, 22]. Viszonyitasképpen érdemes megemliteni néhany
ismertebb fém hévezetd képességét, a rézé példaul 390 W/(m'K), az aluminiumé pedig
230 W/(m-K) [23].
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2.4. A hibrid nanokompozitok jellemzé6i

Az eléz6ekben kiilon-kiilon ismertetett nanoszalakat és nanocséveket ebben a fejezetben
epoxigyantat és/vagy hagyomdanyos szénszalat tartalmazé kompozitokban elért hatasuk
alapjan fogom bemutatni. Ez azért sziikséges, mert igy informéciot kaphatok arrol, hogy az
adott hibrid kompozit minden alkotdjaval egyiitt pontosan milyen tulajdonsagokkal

rendelkezik.

2.4.1. Hagyomanyos szénszal/szén nanoszal réteg erésitésii hibrid kompozitok

Chen és tarsai [24] epoxigyanta matrixi hagyomanyos szénszal és szén nanoszal réteg
erdsitésti kompozitokat készitettek és vizsgdltak. A PAN nanoszalakat az elektromos
szalképzés soran aluminium folidra vitték fel, majd miutdn levalasztottdk rdla, stabilizaltak
¢s karbonizaltdk. Ezeknek a tipust szénszdlaknak nagy elénye, hogy nem koltséges az
eléallitasuk, valamint a kompozit tdmegét csak elhanyagolhaté mértékben novelik meg
koszonhetden a rétegek kis vastagsaganak.

Az eldallitott nanoszélak 40 pm rétegvastagsaguak lettek. Ezeket a hagyomanyos
szénszalakkal szendvicsszerlien egymasra helyezve épitették fel a kompozitokat injektalés
utjan. Egy-egy minta dsszesen 6 réteg hagyomanyos szénszalat és 5 réteg szén nanoszalat
tartalmazott.

A mechanikai vizsgalatok soran megéllapitottak, hogy a nanoerdsités nélkiili kompozitok
hajlitoszilardsdga 37712 MPa, torési munkaja 11,2+0,5 kJ/m?, rétegkdzi nyiroszilardsaga
27,5+1,3 MPa. Ezzel szemben a szén nanoszalakat is tartalmazo mintak hajlitoszilardsaga
418+12 MPa, torési munkaja 13,6+0,6 kJ/m?, rétegkdzi nyirdszilardsaga 51,2+4,9 MPa
értekli. Ez rendre 11,1% ¢és 21,4% és 86% javulast jelent. Ez annak kdszonhetd, hogy a
hagyomanyos szénszalrétegeket tartalmazé kompozitban, a rétegek kozott nincs
erdsitdanyag, csak gyanta, és ez gyengiti a kompozit szerkezetét.

Szén nanoszalak alkalmazéasaval a kompozit termékek elektromos vezetdképessége is
javithato [24]. Ezt a tényt mind sikon beliili, mind sikon kiviili elektromos vezetdképességi
vizsgalatok is igazoltak (18. abra). A sikon kiviili vezetOképesség 3-4 nagysagrenddel
kisebb, mint a sikon beliili, ez annak koszonhetd, hogy a rétegek kozott elhelyezkedd epoxi
gyanta nem vezetd tulajdonsagu. Ebbdl kifolyolag a szén nanoszalak alkalmazasakor a

sikon kiviili vezetoképesség nagyobb aranyban nétt, mint a sikon beliili.
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18. abra: Sikon beliili vezetdképesség (bal oldal), sikon kiviili vezetéképesség (jobb oldal) epoxi —
hagyomanyos szénszal (CF-epoxy) és epoxi — hagyomanyos szénszal — szén nanoszal (CF/ECN-epoxy)

hibrid kompozit esetében [24].

Chen ¢és tarsai [25] egy masik kutatas sordn az el6z6hdz hasonléan epoxigyanta matrixa
hagyoményos szénszal és elektromos szalképzéssel eldallitott PAN kopolimer prekurzort
szén nanoszal erdsitésii hibridkompozitokat készitettek, illetve vizsgaltak meg mechanikai
szempontbol. Az er6sitéanyagok kiilonlegessége, hogy a PAN kopolimer szalakat a
hagyomanyos szénszdlakra gyiijtotték a szalképzés folyaman, majd ezek utan stabilizaltak,
végiil argon atmoszféraban karbonizaltak. A kompozitokat injektalas utjan készitették el.

A hagyomanyos szénszalak feliiletére 5, 10 és 20 percen keresztiil vitték fel a PAN
kopolimer nanoszalakat. A 19. dbra is mutatja, hogy az elektromos szalképzés idejének
novelésével a lerakodott nanoszal réteg vastagsaga is novekedett. Kisérletszeriien
készitettek olyan mintakat is, melyekre 30 percen at képeztek nanoszalakat, de ebben az
esetben mar lehamlott a szénszovetrdl a lerakddott nanoréteg nagy része, ezért ilyen
mintdkat nem épitettek bele a vizsgalt kompozitokba.

A mechanikai jellemzok koziil a térési munkat, valamint hajlito szilardsagot mérték harom
pontos hajlitd vizsgalattal. Megallapitottdk, hogy a szén nanoszdlakat is tartalmazo
hibridkompozitok megmért mechanikai jellemzdi jobbak, mint azoknak a mintdknak,
amelyek csak hagyomanyos szénszalakat tartalmaznak. A nanoerdsités nélkiili kompozitok
hajlitészilardsaga 37712 MPa, torési munkéja 11,2+0,5 kJ/m?, mig a szén nanoszalakat is
tartalmaz6 minték hajlitdszilardsaga 466+38 MPa, torési munkaja 16,5+1,8 kJ/m? értékii a
azoknal a daraboknal, melyeknél a szénszovetekre 10 percen keresztiil képezték a

nanoszalakat (20. abra). Ez rendre 23,5% ¢és 47,3% novekedést jelent.
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19. abra: SEM képek szénszal és szénszal/szén nanoszal rétegekrdl. (A) esetében a hagyomanyos
szénszalakra nem gy(jtéttek PAN kopolimer nanoszalakat, mig a (B), (C) és (D) mintaknal rendre 5, 10,
illetve 20 percig képeztek nanoszalakat. Az (A’), (B”), (C’) és (D) az (A), (B), (C) és (D) nagyobb

felbontast valtozatai [25].

A javulas oka, hogy a nanoszéalak atmérdje sokkal kisebb, ezért a fajlagos feliiletiik sokkal
nagyobb, mint a hagyomanyos szénszalaké. Ez azt eredményezi, hogy a hatarfeliileti
adhézids kapcsolat erdsebb lesz a szén nanoszalakat is tartalmazé mintakndl. A mérési
eredmények azt mutatjadk, hogy a feliiletre 20 percen at képzett PAN nanoszalas mintak
esetében a vizsgalt jellemzok kisebb értékiiek lettek. Ennek oka a gydngyodsodés fellépése,

mely szerkezeti hibakhoz vezet, ami pedig rontja a mechanikai tulajdonsagokat.
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A kompozitok végsé mechanikai tulajdonsagait a nanoszal réteg vastagsaga is befolyasolja
[25]. Ebben a cikkiikben a mintak vastagsaga 20 um-nél kisebb volt, és igy jobb
eredmények sziilettek, mint az el6z6 kutatasuk soran [24], amikor a nanorétegek 40 um
vastagsaguak lettek. Ezt tamasztjak ala Garcia és tarsai [26] eredményei is, miszerint a
nanorétegek 10 um mélységig impregnalddnak 4t megfeleléen, ez azt jelenti, hogy mivel

mindkét oldalrol torténik az atitatas, igy a rétegvastagsdg maximum 20 pum lehet.
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20. abra: Epoxi matrixi hagyomanyos szénszal vagy hagyomanyos szénszal és szén nanoszal erdsitéses
kompozitok hajlitoszilardsaga, és torési munkaja a PAN nanoszalak képzési idejének (0, 5, 10, 20 perc)

fliggvényében [25].

Abban az esetben, ha csak hagyomanyos szénszal erdsitést tartalmaz a vizsgalt kompozit,
akkor a rétegkozi nyirdszilardsaga és a rugalmassagi modulusza rendre 27,5+1,3 MPa,
illetve 12,1£1,0 GPa [25]. A szén nanoszalakat is tartalmazé mintdk rétegkozi
nyiroszilardsaga 88,3+5,8 MPa, rugalmassagi modulusza 24,8+3,9 GPa értékii azoknal a
probatesteknél, melyek feliiletére 10 percen keresztill képezték a szalakat. Ez rendre
221,1%, illetve 105,0% novekedést jelent. Az adott vizsgalati eredményeket a 21. abra is
szemlélteti. Itt is megfigyelhetd, hogy mindkét mechanikai jellemzo6 kisebb lett azoknal a
mintdknal, melyek feliiletére 20 percen 4t vitték fel a PAN nanoszélakat.

A szén nanoszalakat is tartalmaz6 mintak jellemzdi azért lettek nagyobbak, mivel a gyanta
dus rétegkdzi teriiletek mikrorepedéseinek szaporodasat csillapitjak ezek a rétegek. Ennek
oka, hogy a fesziiltségkoncentracié hatasara kialakuld repedés sikjdban a nanoréteg

sértetlen marad, igy gatolja a tovabbi terjeszkedését.
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10, 20 perc) fiiggvényében [25].

vorer

2.4.2. Szén nanocsé erdésitési epoxi matrixu kompozitok

Montazeri ¢és tarsai [27] tobbfalti szén nanocsé erdsitésti epoxi kompozitok mechanikai
ultrahangos rezegtetéssel két oran keresztiil keverték a matrixanyaghoz. A gyantahoz 0,1;
0,5; 1, 1,5; 2 és 3 m/m% nanorészecskét adtak hozza ¢és a kapott eredményeket
Osszehasonlitottak a referencidnak vett erdsités nélkiili epoxigyantaval.

Vizsgéltdk a mintdk rugalmassagi moduluszat, huzoszilardsagat és szakadasi nyulasat.

Ezeket az értékeket 0sszehasonlitottak, ez lathato az 1. tablazatban is.

1. tablazat: Tobbfalt szén nanocsé/epoxi kompozit mechanikai tulajdonsagai [27].

Jellemzok 0% 01% 05% 1% 15% 2% 3%
Rugalmassagi modulusz (MPa) 3430 3458 3705 3951 4138 4225 4365
Huzoszilardsag (MPa) 64 67 69 71 74 75 71
Szakadasi nyulas (%) 6,1 5 445 42 396 426 41

Megallapithatd, hogy mind a rugalmassagi modulusz és a huzdszilardsdg a koncentracid
fliggvényében novekszik. Ez aldl csak a huzoszilardsag esetében a 3 m/m%-os keverék a
kivétel. A szakadasi nyulas értékeinél pedig alapvetden csokkenés figyelheté meg, ami a

kialakul6 agglomeratumoknak kdszonhetd, melyek repedések kiinduldsaként szolgalnak.
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Egy masik kutatas [28] soran tobbfalu szén nanocsdvel, illetve ennek 20% aminnal kezelt
valtozataval erdsitett epoxi matrixti kompozitokat vizsgaltak. A nanorészecskék 0,2; 0,4;
0,6 és 1 m/m% ardnyban lettek a gyantdba keverve, referenciaként nanocsd nélkiili
valtozatot is készitettek. Mérték a mintak fajlagos iitési szilardsagat, hajlito moduluszat és

hajlité szilardsagat is, ezeket mutatja be rendre a 22. abra (a), (b) és (c).
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22. dbra: Hagyomanyos szén nanocs0 és szén nanocsé — NH2 hatasa a fajlagos iitési szilardsagra (a), a hajlitd

moduluszra (b), és a hajlito szilardsagra (c) a koncentracid fiiggvényében [28].

Lathatéan a 0,6 tomegszazalékos valtozat rendelkezik a legjobb mechanikai
tulajdonsagokkal. Ennél a koncentracional a fajlagos iitési szilardsag 8,5 kJ/m?-rél (tiszta
valtozat) az aminnal kezelt nanocsé esetében 15,5 kJ/m?-re novekedett, ez 80%-0s
emelkedést jelent. A tiszta gyantdhoz képest a 0,6 m/m% hagyomanyos nanocsovet
tartalmazé minta hajlité modulusza 1550-r6l 1920 MPa-ra, mig a hajlit6 szilardsaga 33-r6l

45 MPa-ra emelkedett, ez rendre 24%, illetve 36% javulast jelent.

35



Toth Levente Ferenc: Szénszal/szén nanocs6d/szén nanoszal erdsités hibrid
kompozitok fejlesztése repiiléstechnikai alkalmazasokhoz

2.5. Hibrid nanokompozitok alkalmazhatosaga a repiiléstechnikaban

Az irodalomkutatdsom alapjan lathato, hogy a szén nanoszalak és a szén nanocsdvek, mint
alapanyagok a repiiléstechnika elvarasainak megfeleld jellemzokkel rendelkeznek. A
kovetkezOkben egy hibrid kompozitban torténd kozds felhasznalasuk repiiléstechnikai
alkalmazhatésagarol, a felmeriild0 problémakrol fogok 1irni, példanak véve a
szakdolgozatom soran elkésziteni kivant szénszal/szén nanoszal/szén nanocsd erdsitésu

epoxi matrixu hibrid kompozitot.

A nanocsoveket tartalmazo polimer matrixnak kisebb a hdleadasi sebessége, ezaltal
elonyds az égésgatlas €és a termikus stabilitds szempontjabdl [22]. Ez a tulajdonsag igen
fontos, mivel mindegyik repililégépgyartd vallalatnal elsddleges szempont, hogy a
felhasznalt anyagok ne legyenek gyulékonyak, ellendlljanak a kialakuldé magas
hémérsékletnek, és egy esetleges tliznél a langok minél lassabban terjedjenek tovabb.

A szén nanoszal és nanocsd erdsitdanyagok és a hagyomanyos szénszalak kozotti nagy
méretkiilonbség miatt, egymastol fiiggetleniil is javitjak a kompozit tulajdonsagait. A
hagyomanyos szénszalak biztositjdk a megfeleléen nagy szakitoszilardsagot ¢és
rugalmassagi moduluszt, a nanorészecskék pedig csokkentik a repedésterjedés gyorsasagat
[22]. Ez utobbi tulajdonsag kifejezetten fontos példaul a repiil6gépek tartészerkezeténél, és
kiils6 burkolatuknal is.

Fontos viszont, hogy a nanocsovek alkalmazasakor csak abban az esetben lehet az elvart
eredményeket elérni, ha ezeket a részecskéket a lehetd legnagyobb mértékben eloszlatjak.
Ellenkez6 esetben az erdsitdanyag aggregatumokban lesz jelen, és igy a benne rejlod
lehetdségek nem hasznalhatdak ki teljes mértékben.

Erdemes ugyanakkor megemliteni, hogy végeztek kutatasokat a nanocsd eloszlasanak az
epoxigyanta matrixi kompozit végsd tulajdonsagaira tett hatdsairdl, és megallapithatod,
hogy a kedvezébtlen eloszlas ellenére is az egyfali szén nanocsévek minden esetben
javitottak a huzoszilardsagot és a rugalmassagi moduluszt [22]. Ez azt jelenti, hogy
mechanikai szempontbdl érdemes nanocsdveket tenni a repiildgépiparban alkalmazott
szénszal er6sitésit kompozitokba, mivel az eddig hasznalt epoxigyanta — hagyomanyos
szénszal parositasnal kedvezdbb tulajdonsagokat mutat.

A nanocsovek hatranyanak irhatd fel, hogy dragak, valamint por formdjaban egészségre

artalmasak, ezért nagy odafigyelés és elévigyazatossag sziikséges a felhasznalasukhoz.
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Megallapithaté tovabba, hogy az elényos hibridhatas csak akkor jelentkezik, ha a
nanocsovek csak egy bizonyos koncentracid tartomanyban vannak jelen, ez az érték
1 m/m%-nal kisebb, és fiigg a nanocsé tipusatol [22]. Ha ennél tovabb néveljiik ezen
tulajdonsagok, és a hibridhatas sem lesz teljesen kihasznalva. Ennek oka, hogy a nagyobb
nanocsd tartalom noveli a viszkozitast, és igy a szalak impregndldsa rosszabb hatasfokkal
fog végbemenni.
Gondos odafigyelést igényel tovabba, hogy a legyartott hibrid kompozit, ténylegesen az
eloirt tulajdonsagokkal rendelkezzen, valamint hogy a tomeggyartas szintjén az elkésziilt
darabok reprodukalhatoak legyenek. Ez azt jelenti, hogy az anyagjellemzdk szorasanak is
meg kell felelni a repiil6gépgyartd vallalatok szigoru eldirasainak, tliréseinek.
A kivant eredmények eléréséhez a teljes gyartasi folyamatot szabalyozni kell, kezdve a
nanoszalak esetében a szalképzés modjanak, paramétereinek, a stabilizalas és karbonizalas
hémérsékletének, idejének pontos bedllitasaval. Karbonizalds esetében a nitrogén
figyelemmel kisérni. Nem mindegy, hogy milyen a matrix és a nanoszalak esetében az
alapanyagok koncentracioja, a nanocsovek mennyisége, valamint hogy milyen modszerrel,
milyen bedllitasok mellett, és mennyi ideig oszlatjadk el a nanocsoveket az oldatokban,
hiszen ez is igen nagy szorast adhat a kialakuld végsé tulajdonsagoknak. A kompozit
rétegek gondos felépitése, a megfeleld impregnalés és az alkotok kozotti kivald adhézio is
elengedhetetlen ahhoz, hogy teljes mértékben ki lehessen hasznélni ezen anyag elonyeit.
Lathat6, hogy a felhasznalasaval kapcsolatos problémék dontd részét a megfeleld
gyartastechnoldgia megtervezése jelenti, de ha ez sikerrel jar, akkor egy kivalé mindségii

szerkezeti anyag hozhato létre.
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3. Célkitiizés

Szakdolgozatomban hagyomanyos szénszal/szén nanoszal/szén nanocsé erdsitési
epoxigyanta matrixa hibrid kompozit elkészitését és vizsgalatat tliztem ki célul.

Az er6sitbanyagok koziil a szén nanoszalakat magam fogom elkésziteni poliakrilnitril
prekurzor anyagbol, elektromos szalképzés utjan. A nanoszalak alapanyagahoz minden
esetben nanocsoveket is fogok keverni, ezt kiilon nem jelolom, a tablazatban szerepld szén
nanocs® kifejezés a matrixba kevert nanorészecskékre vonatkozik. A 1étrehozott,
nanométeres nagysagrendbe esé atmérdji, szalakat stabilizalom, majd karbonizalom.
Osszesen négy mintat kivanok létrehozni kézi laminalas utjan. Az elsd viszonyitisképpen
hagyoményos szénszal erdsitésii epoxi matrixa kompozit lesz. A masodik tipus az
el6z6hoz hasonld, de ennél a matrixanyaghoz 0,3 m/m% nanocsovet keverek. A harmadik
esetében az epoxigyantdba hagyomanyos szénszalrétegeket és nanocsdveket tartalmazo
szén nanoszalrétegeket helyezek, a negyedik valtozat a harmadik tipuson alapszik, de itt az
epoxigyantaba 0,3 m/m% nanocsovet teszek. A konnyebb attekinthetdség kedvéért

tablazatban is 6sszefoglaltam az elkésziteni kivant négy kiilonboz6 mintat (2. tablazat).

2. tablazat: Vizsgalatra szant hibrid nanokompozit mintak.

Ssz. Minta jeldlése Kompozit alkotoi

1. EH epoxi + hagyomanyos szénszal

2. EHC epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanocsd

3. EHS_R epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanoszal (rétegek kozott)

epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanocsd + szén nanoszal

4. EHCS R (rétegek kozott)

Mind a négy valtozaton mechanikai, termikus és égésgatlassal kapcsolatos vizsgalatokat
végzek, és a kiilonb6z6 mintak eredményeit Gsszehasonlitom. A mechanikai és termikus
vizsgalathoz hat hagyomanyos szénszalrétegbdl allo mintdkat készitek, az égésgatlassal
kapcsolatos vizsgalatokat pedig nyolc rétegii mintakon hajtom végre. A nanoszal rétegeket
a hagyomanyos szénszalrétegek kozé helyezem el, ez hat rétegli kompozit esetén Ot
nanoszal réteget fog jelenteni.

A mechanikai vizsgalatokon beliil dinamikai méréseket végzek. A hd vezetoképességet
erdsitd rétegekre merdleges iranyban fogom megmérni. Az égésgatlasos mérések soran az

¢ghetdséget, a gyulladast és a langterjedési sebességet kivanom megvizsgalni.
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4. Felhasznalt anyagok

Az eléallitott kompozit mintdk matrixanyaganak MR-3012 tipusi epoxi gyantat
hasznaltam, melyhez MH-3111-¢s térhalositoszert kevertem 100:116 tomegaranyban, ami
egy kis viszkozitasti matrixot eredményezett. Az elkésziilt mintakat 4 6ran keresztiil 80°C-

on térhalositottam. Mind a gyanta, mind a térhaldsitoszer az ipox chemicals Kft. terméke.

Hagyomanyos szénszalként Zoltek Panex 35 UD300 tipusu kotott kelmét alkalmaztam (23.
abra). Ez egy egyiranyu, vagyis unidirekcionalis erésitGanyag, mely 333 g/m? tomeg(,

1449 MPa htzoszilardsagh és 126 GPa rugalmassagi moduluszu [29].

23. abra: Zoltek Panex 35 UD300 tipust kotott kelme [29].

Tovéabbi erdsitdanyagként Baytubes C 150 HP tipusi tobbfali szén nanocsovet
valasztottam, mely allagat tekintve finom mindségii fekete porhoz hasonlithat6. A gyartd
adatai szerint a széntartalmat tekintve tobb mint 95 térfogat-szazalékos tisztasagu, siirlisége
130-150 kg/m® kozé tehetd. A nanocsdvek atlagos belsd atmérdje 4 nm, atlagos kiilsd

atmérdje pedig 13 nm koriili, hosszuk az egy mikrométeres tartomanyba esik [30].

Az ugyancsak erdsitdanyagként hasznalt szén nanoszal rétegeket magam allitottam eld
elektrosztatikus szalképzés, stabilizalas, illetve karbonizalas 1tjan. A nanoszalak
eloallitasanak folyamatat részletesen az 5. fejezet mutatja be.

A nanoszalak alapanyagaul poliakrilnitrilt (PAN) valasztottam, mivel ez megfeleld
szerkezetli a szénszalgyartdshoz, ¢és jO mechanikai tulajdonsdgokkal rendelkezd
végterméket biztosit. Allagat tekintve leginkabb fehér szinti krétahoz hasonlithaté, de ez
kénnyen morzsolhato.

Dimetil-formamid (DMF), ebben oldottam fel a PAN-t. Gyartoja a Molar Chemicals Kft.
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5. Szén nanoszal rétegek eloallitasanak folyamata

Ebben a fejezetben a szén nanoszal rétegek elkészitésének négy {6 1€pését mutatom be
részletesebben is. Korabbi tanszéki fejlesztések eredményeként a nanoszalakat magam

allitottam eld az oldat kikeverésétdl kezdve egészen a karbonizalasig.

5.1. Az alapanyag eléallitasa

Elsé 1épésként a szén nanoszalak alapanyagat allitottam el6. Egy ezer grammos
mennyiséget véve példanak 6sszesen 880 g dimetil-formamidban 117,6 g poliakrilnitrilt
oldottam fel és ehhez 2,4 g nanocsovet kevertem, tehat 12 m/m%-os oldatot készitettem el,
mely a PAN-ra vonatkoztatva 2 m/m% nanocsovet tartalmaz.

A nanocsdvek egyenletes eloszlatdsa és az agglomerdtumok méretének minimalizalasa
érdekében az oldatot a kovetkez6 modon készitettem el. El6szor is DMF-be ultrahangos
keverdkésziilék (Bandelin electronic UW 2200, 24. abra) segitségével belekevertem a szén
nanocsOveket, ezt a miiveletet fél 6rdan keresztiil folytattam, majd belemorzsoltam a
megfeleld mennyiségi krétapor allagi PAN prekurzor anyagot (25. abra). Aprobb
darabokra tordelése azért fontos, mert igy hamarabb fel tud oldédni a dimetil-
formamidban. A bekeverés utdn egy nap elteltével, amikorra a poliakrilnitril feloldodott a
nanocsoves DMF-ben, ujra ultrahangos keverésnek vetettem ald 20 percen keresztiil. Az

igy elkészitett oldat mar hasznélhato lett a szalképzésre.

{

N

24. abra: Bandelin electronic UW 2200 ultrahangos kever6késziilék [31].
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25. abra: Nanoszal képzéshez hasznalt PAN prekurzor anyag.

5.2. Elektrosztatikus szalképzés

A masodik 1épés, hogy az elkészitett oldatbol nanoszalakat allitsak el6. Ehhez egy —
korabban a tanszéken kifejlesztett — elektrosztatikus szalképzd berendezést hasznaltam,
melynek alapjat egy elektromos motorral hajtott forgd fe; adja. Ebbe a fejbe egy
elektromos szempontbol szigetelt csovon keresztiil érkezik a PAN oldat egy fecskend6bol,
amit egy adagold késziilékben helyeziink el. Ez a késziilék képes felismerni azt, hogy
mekkora fecskenddt tettiink bele, ezaltal tudja a rendelkezésre 4ll6 oldat térfogatat, és igy
be lehet allitani az adagoldsi sebességet is. A hengerszimmetrikus, kiils§ atmérdjénél
peremmel rendelkezé fejre egy hasonld méretii fedél illeszthetd, igy az érkezd oldat csak a
perem és a tanyér kozotti résen tud kiaramlani (26. abra (a) és (b)). Egy tapegység
segitségével két elektroda kozott elektrosztatikus teret tudunk létrehozni, melynek
fesziiltségét ugyszintén beallithatjuk. Az egyik elektroda a fej folé elhelyezett allithato
magassagu fém lap, mig a masik maga a fej, ezek kozott — a tapegység kivezetéseit
hozzajuk kotve — elektromos tér alakul ki. Ennek koszonhetéen a mar a szakirodalmi
elemzésben attekintet hatasok alapjan a résen kiaramld oldat tolesér alakl palyan
végighaladva a fémlemez felé indul meg. A fém lap elé polipropilén (PP) szovetet
helyezek, erre csapodik le elektromos tér hatasara az oldat nanoszal formajaban még
miel6tt a fémlaphoz érne. A PP két oldalrdl egy-egy hengerre van felcsavarva az egyik
hengerrel lehet adagolni a szdvetet, a masikra pedig a mar nanoszal réteget tartalmazo
anyag tekeredik fel. Ez a megoldas biztositja a folyamatos szalképzés lehetoségét. A két

forgd henger sebessége egy elektromos motorral allithato.
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A bemutatott berendezéssel 35 ml/h adagolasi sebességgel aramoltatott oldatot, 55 kV
fesziiltségli elektromos térbe juttattam. A fej és a gylijtélemez kozotti tavolsagot 20 cm-

o

nek vettem, ez koriilbeliil 2,5 kV/cm toltésstlirliséget jelent, a korabbi kutatasok is ezt az

érteket tartjak megfeleldnek a toltéssiirliség szempontjabol.

(a) (b)

26. abra: Elektrosztatikus szalképzo berendezés peremes feje (a) és a ra illesztett fedél (b).

Ezzel az eljarassal olyan nanoszalrétegeket lehet gyartani, melyben a nanoszalak
folytonosak, nem rendelkeznek Kkitlintetett irannyal, tehat elhelyezkedésiik teljesen

véletlenszert, ezt mutatja be a 27. abra.

27. abra: PAN nanoszalakrol készitett SEM kép.
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5.3. Stabilizalas

Harmadik 1épés a stabilizalas, amit 280°C-on, 17 percig, levegd atmoszféran végeztem egy
Nabertherm tipust laborkemencében (L9/11/C6), melynek hoéntartasi pontossaga +10°C,
hémérséklet tartoméanya 50-1100°C kozotti.

Miel6tt a PAN nanoszal rétegeket a kemencébe raktam, koriilbeliil 10 cm szélességli 80-90
cm hosszusagu csikokra vagtam a hordozoanyagukkal egyiitt, majd eltavolitottam ezeket a
PP-r6l. Ezutan 1-2 cm-rel szélesebb 10-15 cm-rel hosszabb PTFE (Teflon) filmekre
fektettem a nanoszalakat, majd a kettdt egyiitt feltekertem, és ily modon tettem a
kemencébe. Igy nem tud a nanoszal réteg deformalédni a folyamat soran, hanem megtartja
eredeti formajat, tehat sikszerli marad. Ennek az oka, hogy egyrészt egy kis mértékben a
PTFE tekercs Osszeszoritja a benne elhelyezett réteget, masrészt ezek a nanoszalak az
elektrosztatikus feltoltédottségiik révén hozzatapadnak, hozzasimulnak a PTFE csikokhoz,

ami jelen esetben kedvezd hatassal bir.

5.4. Karbonizalas

Negyedik, és egyben utolsé 1épés a karbonizalas, amit egy BTU Engineering alagut
kemencében végeztem. Ez négy elszigetelt fiit6zonabol all, mindegyiknek egyesével
allithato a hdmérséklete. A kemence teljes hosszan egy futdszalag megy végig, a stabilizalt
mintdkat erre kell elhelyezni, a szalag haladési iranyaval megegyezOen a fiit6zonakat a
kovetkezd homérsékletekre allitottam: 200°C, 650°C, 830°C és 200°C. A szalag athaladasi
ideje leggyorsabb esetet valasztva 25 perc, ami azt jelenti, hogy ennyi ideig tartott a mintak
karbonizalasa.

A karbonizalast nitrogén atmoszféraban végeztem, a gazaram mértéke mind a négy
kamraban allithatd. A végtermék mindségét €s a nitrogénfogyasztast tekintve azt tartottam
idedlisnak, ha a gazaramot a szalag haladési iranyanak megfeleléen a masodik és a
harmadik fitézonaban rendre 15 és 25 1/min értékiire allitom. Mivel a gaz szdmara van
atjaras a kamrak kozott, igy jut elegendd nitrogén az elsd, illetve a negyedik kamraba is.

A szén nanoszélak megfeleld mindségének eléréséért ennél az eljarasnal is figyelni kell a
deformaci6 elkeriilésére. Emiatt a nanoszal rétegeket 20-25 cm hosszi 10-12 cm széles
acél lapok koz¢ helyeztem, és igy raktam a szalagra. Ezzel a modszerrel a nitrogén szamara
tovabbra is konnyedén elérhetévé valtak a mintdk az acél lapok kozotti rések jelenléte

miatt.
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6. Suruség és szaltartalom vizsgalat

Az elkészitett kompozitok striisége kulcsfontossagi a jovObeni repiiléstechnikai
felhasznalasukat tekintve, ezért mind a négy tipus 3-3 mintajan végeztem siirtiségmérést.
Ehhez a vizsgélathoz Ohaus Explorer tipusu mérleget hasznaltam, mellyel megmértem a
mintak tOmegét levegében és etanolban is. A mérleg mérési pontossaga 0,0001 gramm. Az
eredményeket a 3. tablazat mutatja be.

A stirliség meghatarozasahoz a kovetkezod egyenleteket hasznaltam fel:

6’( = —m‘l;;ev (2)
V = et 3)
et = —0,0008544 - T, + 0,80641 (4)

Az eloz6 képletekben &, az adott kompozit strtiségét, my;.,, a kompozit levegében mért
tomegét, V;, a kompozit minta térfogatat, és ezaltal a kiszoritott etanol térfogatat, m,, a
kompozit etanolban mért tomegét, S, az etanol siuriiségét, T,, pedig az etanol

hémérsékletét jeloli, amelyet 23,8°C értékiinek mértem.

3. tablazat: EH, EHC, EHS R, EHCS R tipust mintak tomege, illetve siirisége.

Tomeg levegdben Tomeg etanolban  Tomegek kiillonbsége Stirtiség

Tipus Mydev (0) Myt (0) @) 5 (glem’)
2,1974 1,0657 1,1317 1,526
EH 2,2608 1,1051 1,1557 1,538
2,1993 1,0586 1,1407 1,516
2,3084 1,1269 1,1815 1,536
EHC 2,2190 1,0812 1,1378 1,533
2,3577 1,1602 1,1975 1,548
2,5119 1,1631 1,3488 1,464
EHS R 2,5133 1,1804 1,3329 1,482
2,4907 1,1692 1,3215 1,482
2,2242 1,0625 1,1617 1,505
EHCS R 2,5041 1,1977 1,3064 1,507
2,5781 1,2371 1,3410 1,511

Az EH tipusu mintaknal 1,527 g/em®, EHC, EHS R, EHCS_R tipusi mintiknal pedig
rendre 1,539; 1,476; 1,508 g/cm® nagysagu atlagos siirliséget allapitottam meg (28. abra).
Ez a legnagyobb (EHC) és a legkisebb (EHS R) érték kozott is csak 4,27% eltérést jelent.
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Ezt a minimalis kiilonbséget nem érdemes figyelembe venni, mivel az altalam alkalmazott
vakuumzsakos technologianal a gyantat ecsettel juttatom az erdsitbanyag kozé, igy a
felhasznalt epoxi mennyiségétél szarmazhat ez a kiilonbség. Mindazonaltal az a tendencia
megfigyelhetd, hogy a nanoszalak alkalmazasa nem noveli a siirliséget, mig a nanocsdvek
hasznalata igen. Ez annak koszonhetd, hogy nanocsd noveli a matrixanyag viszkozitasat,
ezért az adott kompozit elkészitése folyaméan tobb gyantat hasznaltam fel a megfeleld

atitatddas elérésének érdekében.

Mintik siirlisége (g/cm?)
1,6
I
1,5
1,4
1,3
1,2
1,1
1,539
1,0
"EH EHC ®mEHS R mEHCS R

28. abra: EH, EHC, EHS R és EHCS R mintak strtiségének dsszehasonlitasa.

Egy szélerdsitéses kompozit masik fontos jellemzdje a szaltartalom, melynek novelésével a
termék mindsége fokozatosan javul, értékét a gyartastechnologia nagyban befolyasolja. A
stiriségméréshez hasonléan ennél a vizsgalatnal is 3-3 mintat hasznaltam fel. Az elébbi
Ohaus Explorer mérleggel lemértem a kompozitok tomegét, majd Bunsen-ég6 f6lé tartva
kiégettem a mintdkat, melyeket utoégetésnek 1is aldvetettem Nabertherm tipust
kemencében 450°C-on, két oran keresztiil. A kiégetés folyaman a gyanta elégett, és igy a
megmaradt szénszal erdsitdanyagot le tudtam mérni. Ahhoz, hogy pontos eredményekhez
jussak, a mintakat csészékbe tettem, és a csészékkel egyiitt mértem le, igy az égetés utan
megmaradt szénszalakat maradéktalanul le tudtam mérni. A vizsgalat eredményeit a 4.
tablazat mutatja be.

A szaltartalmat a kovetkez6 mddon szamitottam ki:

Vim/mos = 100 Z—k (5)
Sk
Vv /v = Vim/mos "5 (6)
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Az el6bbi egyenletekben vy, e, a tomegszazalékban kifejezett szaltartalmat, vy /o, a

térfogatszazalékban kifejezett szaltartalmat, m, az erésitGanyag tomegét, m; a kompozit

teljes tomegét, &, a kompozit stiriségét, mig 8, az erdsitdanyag siriségét jeloli, melyet

2 g/lcm? értékiinek vettem.

4. tablazat: EH, EHC, EHS R, EHCS R tipusu mintak tomege égetés el6tt és utan , illetve szaltartalmuk.

Wi Kompozit tomege Erdsitéanyag tomege Szaltartalom  Szaltartalom
mi (9) me (Q) v (m/m%) v (VIV%)

2,1974 1,4292 65,04 49,64
EH 2,2608 1,4797 65,45 50,32
2,1993 1,4143 64,31 48,73
2,3084 1,4800 64,11 49,23
EHC 2,2190 1,3874 62,52 47,93
2,3577 1,4827 62,89 48,66
2,5119 1,4106 56,16 41,10
EHS R 2,5133 1,4333 57,03 42,26
2,4907 1,4127 56,72 42,02
2,2242 1,3749 61,82 46,52
EHCS_R 2,5041 1,5630 62,42 47,02
2,5781 1,5865 61,54 46,50

A térfogatszazalékban kifejezett szaltartalom atlagos értéke EH, EHC, EHS R és EHCS R
mintaknal rendre 49,56; 48,61; 41,80 és 46,68 V/V% (29. abra), ezek az értékek

vakuumzsakos technologianal jonak mondhatoak.

60
50
40
30
20
10

Szaltartalom (V/V%)

48,601

mEH EHC ®EHS R ®EHCS R

29. abra: EH, EHC, EHS R ¢és EHCS R mintéak szaltartalmanak 6sszehasonlitasa.
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7. Dinamikus vizsgalatok

A szerkezeti anyagokkal szembeni egyik legfontosabb elvaras, hogy a mechanikai
jellemzoiket pontosan megismerjiik, mert a késObbiekben csak igy lesz lehetséges egy
adott szerkezetbe torténd beépitésiik. Kompozit alkatrészek felhasznalasa soran gyakoriak
¢s kritikusak a dinamikus, titésszerl terhelések. Ezért az elkészitett anyagokon dinamikus,

ezen beliil Charpy-féle litvehajlito és ejtddardas vizsgalatokat végeztem.

7.1. Charpy-féle iitvehajlité vizsgalat

7.1.1. Mérés menete

A méréseket Ceast Resil Impactor Junior tipust szamitdégép vezérlést litdmiivel végeztem
el. Az EH, EHC, EHS R és EHCS R jelti kompozitokbdl rendre 12, 11, 12 és 10 darab
80x10 mm-es, 2 mm vastagsagu, hat rétegli probatestet vagtam ki, és vizsgaltam meg.

Az eljaras folyaman a berendezés egy specialisan kiképzett kalapacsot ejt le, melynek itési
sebessége 3,7 m/s. A kalapacs fentrdl lefelé torténd mozgasa soran koriv alaku palyan
lett beallitva. A mintdkat Gigy helyeztem el, hogy a rétegek sikjara merdlegesen érkezzen a
kalapacs, hiszen a valosadgban is kozel ilyen jellegli terhelésekre lehet szamitani. A
probatestek alatamasztasi hosszat 62 mme-re allitottam be. A miiszerezetlen energia 15 J, a

surlodasi veszteség 0,23 J értéki.

7.1.2. Mérési eredmények és kiértékelésiik

A négy tipusi kompoziton végzett mérések eredményeit az 5. és a 6. tablazat mutatja be. A
1étrejovo maximalis er6rdl a miiszer ad tdjékoztatast, a deformdaciot az iitk6zés kezdd- €s
végpont koordinatajanak kivonasaval allapitottam meg, vagyis azt az Utszakaszt vettem
figyelembe, ahol az iitkzési erd pozitiv tartomanyban van jelen.

A keresztmetszetre vonatkoztatott {itve hajlito szilardsagot a maximalis értékénél, az
itkozés befejezddésénél vizsgaltam, vagyis ott, ahol az {itk6zEsbol szarmazd erd ujra eléri

a nullat, ezt pontot neveztem el végpontnak. Ertékét a kovetkezd modon szamitottam ki:

E
Oitvég = N (7)

Ebben a kifejezésben oy¢q az litkozés végpontjanal mért iitve hajlitd szilardsag, E a

végpontban mért energia, A pedig a probatest keresztmetszete.
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5. tablazat: EH és EHC jelli mintakra haté maximalis er6, keresztmetszetre vonatkoztatott iitve hajlito

szilardsaguk és az elszenvedett deformacio.

EH EHC

Max. er6 [i;\;falrlczlus g;é Def. | Max. erd [i;\;fa?gjs 1;;(') Def.

(N) végpontnal (kJ/m?) (mm) (N) végpontnal (kJ/m?) (mm)
623,09 75,48 6,32 479,87 75,83 6,77
629,79 80,33 531 467,82 76,10 7,63
646,52 78,44 5,65 406,25 71,35 7,62
704,74 79,73 6,22 718,80 100,0 6,59
603,68 60,39 5,19 600,34 75,24 5,94
581,60 67,55 5,66 635,81 80,68 6,72
562,86 77,39 6,66 645,18 101,80 7,96
688,01 83,65 7,03 565,53 72,06 5,93
675,96 89,88 6,34 684,0 93,32 6,37
539,43 73,72 6,53 670,61 82,71 6,09
644,51 82,51 7,24 637,15 80,18 6,67
766,99 90,54 6,98

6. tablazat: EHS R és EHCS R jelii mintakra hat6 maximalis erd, keresztmetszetre vonatkoztatott iitve

hajlit6 szilardsaguk és az elszenvedett deformacio.

EHS_R EHCS_R
Max. erd [iltlea?gjs gté Def. | Max. erd [i;tlea?(?; gté Def.
(N) Jegpontnal (ng/mZ) (mm) | (N} egpontnal (ng/mZ) (mm)
892,82 104,86 754 | 625,10 84,01 7,55
811,16 78,99 579 | 718,80 118,90 8,90
853,32 82,11 556 | 809,15 92,35 6,28
797,77 89,89 6,38 | 736,87 94,63 6,77
797,77 86,45 6,71 | 701,40 73,33 6,25
860,01 88,07 6,33 | 724,15 102,37 8,55
833,24 91,09 6,57 | 785,06 91,05 7,17
779,7 87,67 6,14 | 775,69 108,66 7,48
691,36 70,07 570 | 636,48 77,31 6,97
830,57 80,97 572 | 762,97 81,48 6,01
803,80 85,40 6,14
935,64 93,23 5,33
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Az litve hajlito szilardsagot a nanocsovek és a nanoszalak jelenléte is novelte (30. abra (a)).
Az EH jelii minta atlagos itve hajlitd szilardsaga 78,3 kJ/m?, mig az EHC és EHS R
tipustiaké 82,7 és 86,4 kd/m? értekd, ez azt jelenti, hogy nanocsd erdsitéssel 5,6%, nanoszal
erdsitéssel pedig 10,3% javulast érhetiink el. A nanoszalakat tartalmaz6 EHS R mintahoz
képest ennek nanocséves valtozata, melynek 92,4 kJ/m? az iitve hajlito szilardsaga, 6,9%
novekedést eredményez, mig az EHC ¢s EHSC R esetében 11,7% javulés figyelhetd meg.
Ez azt jelenti, hogy a nanocsdvek koriilbeliil 6-7%-kal ndvelik az iitve hajlito szilardsagot,
mig a nanoszalak 10-12%-Kkal.

A maximalis eréket nézve megallapithatd, hogy a szén nanocsoves mintak tonkretételéhez
kisebb erd sziikséges, mint a nanocs6 nélkiili valtozatukhoz. A nanoszalak viszont novelik
a maximalis erét, EH esetében 638,9 N, mig EHS R jelli mintanal 823,9 N a torés sordn
felléepd maximalis erd, ez 29,0% novekedést jelent. Az EHC és EHCS R tipusoknal a
maximalis er6 rendre 591,9 és 727,6 N, ami 22,9% javulast mutat (30. abra (b)).

A deformaciot figyelve (30. abra (c)) megallapithatd, hogy az EH-EHC, illetve az EHS_R-
EHCS_R parositasndl a nanocsovek 7,9 és 18,0%-kal novelik a deforméciot. Ebbdl az a

kovetkeztetés vonhato le, hogy a nanocsovek szivosabba teszik a kompozitokat.

Utve hajlito szilardsig Maximalis erd (N)
(kJ/m?) 1000
120
800
100
&0 I 600 I
o 400
40
¥,
20 200
827 5919
0 i
®EH  FHC ®WEHS R ®EHSC R BEH EHC ®EHS R WEHSC R

(@) (b)

Deformacié (mm)

1 . I '
6,3 .
L]

=EEH EHC ®mEHS5 R ®mEHSC R

(©)

30. abra: EH, EHC, EHS R ¢és EHCS R tipust mintak &sszehasonlitasa az {itve hajlito szilardsag (a), a

-

&

L]

maximalis er6 (b), és az elszenvedett deformacio alapjan (c).
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A Charpy vizsgalatok elvégzése utdn mind a négyféle kompozit probatesteibdl
kivalasztottam egy-egy darabot, ¢és JEOL JSM-6380LA tipusi  pasztazod
elektronmikroszkoppal megvizsgaltam a toretfeliiletiiket (31. abra). Mind a négy mintat
30-szoros nagyitassal elemeztem. A képek aljan lathatd nagyobb feliileti érdességii
tartomanyok a huzott oldalon keletkeztek, mig a kevésbé durva feliilet a nyomott oldalt
jellemzi. Ennek az oka, hogy repedések a huzott oldalon indulnak meg, a kezdeti
szakaszon a terjedésiiknek nagyobb az energia igénye, ennek koszonhet6 az érdesebb
feliilet, a torési fesziiltség elérése utan a repedésterjedés felgyorsul, kisebb energiat

igényel, simabb feliiletet eredményezve ezzel.

EME-FT S8E mm EME-FT

EME-FT X338 S5S88mm EME-FT

31. 4bra: EH (a), EHC (b), EHS R (c) és EHCS R (d) tipusti minta toretfeliiletérdl készitett SEM képek 30X

nagyitasban.

A megfeleld mechanikai tulajdonsagok eléréséhez elengedhetetlen a kivalo adhézios kotés
jelenléte. Ennek hianydban a kompozit tonkremenetelét szalkihtzodasok és/vagy
rétegelvalasok fogjak kisérni, ami azt eredményezi, hogy a kompozit a ra jellemzd

megengedhetd fesziiltségnél kisebb terhelés hatdsara is hasznalhatatlanna valik.
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Az adhéziés kapcsolat ilyen mértékli fontossdga miatt, elektronmikroszkoppal kiilon
megvizsgaltam a mindségét, melyet a 32. dbra (a), (b) €s (c) képe mutat be. Az (a) kép azt
mutatja, hogy a szénszalon nagy mennyiségili matrixanyag talalhatd, mig a (b) ¢és (c) képek

arrol tanuskodnak, hogy nem jellemz6 a szalkihtzodas.

15kU X2, 808" 10mMm 1SKU  X2,008  1868m

32. abra: A megfeleld adhézios kotést szemléltetésére készitett SEM képek 2000x (a) és (b), illetve 800x

nagyitasban.
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7.2. Ejtodardas vizsgalat

7.2.1. Mérés menete

Ezzel a modszerrel a Charpy-féle vizsgalathoz hasonldéan dinamikus paramétereket lehet
mérni, de itt a terhelés nem tiszta hajlitas, hanem dinamikus atlyukasztas. Ceast Fractovis
tipust szamitogép vezérlésl iitdmiivel 0,987 m magassagbol 23,62 kg tomegi, 20 mm
atméroji dardat ejtettem a mintadarabra. A becsapddasi sebesség 4,4 m/s, az aldtamasztas
atmérdje 40 mm. A 70x70 mm-es probatestek, 2 mm vastagsaguak és hat hagyomanyos

szénszalréteget tartalmaznak. Mindegyik anyagtipusbol 5-5 probatestet vizsgaltam meg.

7.2.2. Mérési eredmények és kiértékelésiik

A maximalis erd, a vastagsagra vonatkoztatott perforacidos energia, deformacio és

duktilitasi tényez0 értékei a 7. tablazatban lathatoak.

7. tablazat: EH, EHC, EHS R és EHCS R jelii mintdkra haté maximalis erd, vastagsagra vonatkoztatott

perforacios energia, elszenvedett deformacio, és duktilitasi tényezojiik.

Szénszal/szén nanocs6d/szén nanoszal erdsités hibrid
kompozitok fejlesztése repiiléstechnikai alkalmazasokhoz

MRt ouse Max. er6  Perforacios energia  Deformacié  Duktilitasi tényezo
(N) (kd/m) (mm) (%)
3067,01 8,90 16,35 61,5
2839,26 10,39 18,52 73,5
EH 2565,96 10,45 19,61 68,0
3046,76 9,40 17,25 69,0
2808,89 11,10 18,22 72,5
2935,42 9,26 16,98 64,5
3001,21 9,35 16,71 59,7
EHC 2980,97 10,60 17,45 71,0
3021,46 10,63 19,25 72,7
2540,65 9,62 16,65 67,5
2980,97 8,76 16,09 71,3
3168,23 9,90 17,64 72,0
EHS R 2808,89 9,65 22,52 69,3
2717,79 9,43 19,43 73,9
3061,94 8,54 15,58 63,8
2950,60 10,52 19,40 76,1
3046,76 8,45 17,67 64,1
EHCS_R 2697,55 9,38 18,08 73,6
2935,42 11,29 18,08 77,6
3097,37 10,08 18,70 73,0
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A maximalis er6t a miszer méri, a deformacidt a Charpy vizsgalathoz hasonlé médon
adtam meg, a perforacios energiat pedig az titve hajlitd szilardsaghoz hasonléan szamoltam
ki, de itt a probatest vastagsagaval osztottam, igy annak a mértékegysége kJ/m lesz.
A duktilitasi tényezot a kovetkezOképpen hataroztam meg:

Eppeg—E:
op = 100 - 222 P2 (8)

Epvég

Ebben a kifejezésben op a duktilitasi tényezd, E,,¢y az litkdzés végpontjanal mért

perforacios energia, E,,, a maximalis er6 megjelenésekor mért perforacios energia.

A perforacids energia nem valtozott jelentdsen a mintdknal (33. 4bra (a)), a maximalis erd
a Charpy vizsgélathoz hasonléan a nanoszdlas valtozatoknal nagyobb lett, de ez a
novekedés sem tal jelentds (33. abra (b)). A deformacio (33. abra (c)) és a duktilitasi

tényez6 (33. abra (d)) sem mutatott nagy kiilonbséget a megvizsgalt négy mintanal.

Perforacios energia Maximalis erd (N)
(kJ/m) 3500
12 3000 I
10 I 2500
& 2000
@ 1500
4 1000
2 200
989 2896
0 0
®EH  EHC ®mEHS R ®EHSC R =EH  EHC ®EHS R mEHSC R
@) (b)
Deformécio (mm) Duktilitdsi tényezd (%)
&0
20
1 o 1
15
10 an
5 20
174 67,1
0 [1]
®EH EHC ®EHS R mEHSC R ®EH EHC ®EHS R ®EHSC R
(c) (d)

33. abra: EH, EHC, EHS R és EHCS R tipusu mintak dsszehasonlitasa az iitve hajlito szilardsag (a), a

maximalis er6 (b), az elszenvedett deformacié (c) és a duktilitasi tényezo (d) alapjan.
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8. Hovezeto képesség mérése

8.1. Mérés menete

A hévezetd képességet egyedi gyartasu berendezéssel mértem meg EH, EHC, EHS R ¢és
EHCS_R tipust mintanal a rétegekre merbleges iranyban (34. abra). A késziilékben két réz
lap talalhato, az egyik a vizsgdlni kivant mintadarab felett, a masik alatta helyezkedik el.
AlCr fitdszalak segitségével melegithetd a felso lap, mig az alsot négy Peltier elem hiiti. A

hémérséklet termisztorok segitségével mérhetd.

Futoszal
Termisztor
Réz lap
T~ 3
Mintadarab
Peltier cella
Hutéborda

34. dbra: Hovezetd képesség mérésére szolgald berendezés vazlata [32].

8.2. Mérési eredmények és kiértékelésiik

A mérési eredményeket részadatokkal egyiitt az 8. tablazat foglalja Ossze, a mintak
hévezetési tényezdjét a 35. dbra szemlélteti.

A probatestek hdvezetési tényezdje a kovetkezd egyenlet felhasznalasaval szdmolhato ki:
0=-1-F2 ©)

Ebben a kifejezésben Q a héaram, tehat az F feliileten idéegységenként ataramlott energia

,, L ,, ; ,, dar
(W). 1 a hovezetési tényez6 (W/mK), F a hévezetdé keresztmetszet (m?), — 2

hosszegységenkénti hémérséklet-valtozas (K/m).
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8. tablazat: EH, EHC, EHS R ¢és EHCS R mintak hdvezetési tényez6 szamitasahoz sziikséges adatai.

. x Hoémérséklet Minta Hovezetd Hoévezetési
Minta Hoéaram et 1 , , .
tipusa 0 (W) kiilonbség vastagsaga keresztmtzatszet tényezo

dT (K) dx (m) F (m?) A (W/mK)

EH 7,37 8,1 0,004108 0,0062 0,607
EHC 10,28 8 0,003855 0,0065 0,764
EHS R 8,81 11,6 0,004735 0,0064 0,565

EHCS_R 8,81 8,6 0,004240 0,0065 0,670

A 35. abra is mutatja, hogy a szén nanocsovek javitjak a hovezetést. Az EH jelii mintanak
0,607 W/mK a hévezetési tényezoje, mig az EHC jelti mintanak 0,764 W/mK, ez 25,9%-0s
novekedést jelent. Az EHS R és EHCS R mintaknal a hdévezetési tényezdé 0,565-r6l
0,670 W/mK értékiire emelkedik, ez ebben az esetben 18,6%-0s ndvekedést mutat. Ez
alatdmasztja a kordbbi szakirodalmak allitdsat, miszerint a nanocsé kivaldo hdvezetd, és
ennek hatasa a kompozitokban is megjelenik.

A szén nanoszalak csokkentik a hovezetést, de ennek hatdsa nem olyan szamottevd, mint a
nanocsovek esetében. Az EH ¢s EHC mintakhoz képest a nanoszalas valtozataik rendre 6,9

¢és 12,3% csokkenést eredményeztek.

Mintak hévezetési tényezdje (W/mK)
1,0
0,8
0,6
0,4
0,2
0,764
0,0
mEH  EHC mEHS R ®mEHCS R

35. abra: EH, EHC, EHS R és EHCS R minta hévezet6 képességét dsszehasonlitd diagram.
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9. Egésgatlassal kapcsolatos vizsgalatok

Az eddigiekkel ellentétben az éghetdségi vizsgalatokat dsszesen 10 féle mintan végeztem
el, ezek koziil kett6 csak epoxi, illetve epoxi — nanocs6 keverékbdl all, ezek referenciaként
szolgalnak. A tovabbi nyolc tipus mindegyike nyolc réteg hagyomanyos szénszal szovetet
is tartalmaz. A mass loss kaloriméteres vizsgalat folyaman a 10 kompoziton feliil tovabbi
két anyagtipust is megvizsgaltam. Az egyik alul és feliil nanoszal réteggel ellatott epoxi, a
masik ennek nanocsOvet tartalmazo valtozata. A mintdkat a 9. tdblazat és a 36. abra
mutatja be. Ezeknél a méréseknél is csak olyan nanoszalakat hasznaltam fel, amelyek 2
m/m% nanocsovet tartalmaznak, ezért ezt kiilon a tablazatban nem jeloltem. Azokndl a
mintaknal, ahol felhasznalt anyagok oszlopaban a szén nanocsé kifejezés is szerepel az
minden esetben a matrix anyagba kevert 0,3 m/m% nanocsére vonatkozik.

A felhasznalt mintdk szamat azért ndveltem meg, mert véleményem szerint az éghetdségi
tulajdonsagokra a szén nanoszal rétegek elrendez6désének is hatasa van. A nanoszalakat
harom kiilonb6z6 modon helyeztem el a kompozitokban, két mintanal csak a hagyomanyos
szénszalrétegek kozé tettem, ez Osszesen hét réteget jelent. A mésik két-két mintanal pedig
csak alulra és feliilre (ez két réteget jelent), illetve a harmadik esetben a rétegek kozé,
valamint alulra és feliilre is raktam, tehat kilenc réteget laminaltam bele, ezt a mindenhol
kifejezéssel jelolom a tablazatban. A masodik oszlopban lathatd a mintdk tipusanak

roviditése, a tovabbiakban ezekkel fogom megadni az adott kompozitokat.

36. abra: Az éghetdségi vizsgalatokra elkészitett 12 minta.
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9. tablazat: Eghetéség szempontjabol vizsgalni kivant kompozit mintak.

Ssz.  Minta jeldlése Felhasznalt anyagok
1 E epoxi
2 EC epoxi + szén nanocsd
3 ES_AF epoxi + szén nanoszal (csak alul és feliil)
4 ECS_AF epoxi + szén nanocsd + szén nanoszal (csak alul és feliil)
5 EH epoxi + hagyomanyos szénszal
6 EHC epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanocsd
7 EHS R epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanoszal
- (rétegek kozott)
8 EHCS R epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanocsd + szén nanoszal
— (rétegek kozott)
9  EHS AF epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanoszal
- (csak alul és feliil)
10 EHCS AF epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanocsd + szén nanoszal
- (csak alul és feliil)
11 EHS M epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanoszal
- (mindenhol)
12 EHCS M epoxi + hagyomanyos szénszal + szén nanocsd + szén nanoszal
- (mindenhol)

9.1. Mass loss kaloriméteres vizsgalat

9.1.1. Mérés menete

Az eljaras soran hasznalt mass loss tipust cone kaloriméterrel az adott anyagot elégetve
vizsgalni tudjuk a hékibocsatasat, valamint az €gés soran fellépd tomegveszteséget, ezen
kiviil a minta begyulladasahoz sziikséges 1d6t €s a teljes €gési idot.

A mérések megkezdése eldtt a berendezést ismert térfogataramu és égéshdjli metan gazzal
kalibraljuk. A 100x100 mm-es 3-4 mm vastagsagu mintdkat egy erre a célra kialakitott
tartoba helyezziik el, miutan a minta €s a minta nélkiili tarté tomegét megmeértiik. A
késziilékbe beépitett mérleg az €gés soran fellépd tomegveszteséget folyamatosan nyomon
koveti, a megfeleld6 eredményekhez ezt a mérleget, a mintdt nem tartalmazd tartod
elhelyezése utan, nullazni kell. A tartot egy csonka kup alaka hésugarzo ala rakjuk, és
50 kW/m? sugéarzé hének tessziik ki a mintat 780°C-on. A meggyulladas eldsegitéséhez

szikraztatot hasznalunk.
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9.1.2. Mérési eredmények és kiértékelésiik

A tizféle minta elégetésébdl szarmazo eredményeket a 10. és a 11. tablazat szemlélteti.

10. tablazat: Mass loss tipust cone kaloriméterrel vizsgalt mintak égetés el6tti és utani tomege, teljes és

maximalis hékibocsatasa.

Vi dpuss M omege S i et Tolls - Ml
) (%) (MJ/m?g) (kW/m?)

E 45,87 0 2,100 682,3
EC 62,66 0 1,982 658,6
ES_AF 43,38 0 1,938 448,7
ECS_AF 60,63 0 1,747 363,9
EH 36,16 60,26 0,469 162,3
EHC 38,03 61,60 0,486 174,2
EHS R 42,81 56,96 0,546 164,2
EHCS R 42,32 56,50 0,591 189,0
EHS_AF 38,54 58,41 0,493 168,1
EHCS_AF 38,26 58,75 0,516 181,5
EHS M 38,96 61,31 0,485 162,8
EHCS M 41,01 54,31 0,633 200,9

11. tdblazat: Mass loss tipust cone kaloriméterrel vizsgalt mintak égési és meggyulladasi ideje, maximalis

hékibocsatas ideje és égési sebessége.

Minta tipusa Egésiidé Meggyulladas ideje h(’ik?t/)lc?:slgtlz;lis e Egési sebesség
(s) (s) (s) (9/s)
E 175 22 96 0,262
EC 321 24 146 0,195
ES_AF 234 22 102 0,185
ECS_AF 374 27 192 0,162
EH 145 44 48 0,099
EHC 137 44 51 0,107
EHS R 167 51 71 0,110
EHCS_R 169 40 76 0,109
EHS_AF 130 40 63 0,123
EHCS_AF 120 45 55 0,132
EHS M 129 51 57 0,117
EHCS_M 164 43 74 0,114
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A 10. tablazatbol lathatéoan a hagyomanyos szénszalakat nem tartalmazoé elsé négy minta
teljes egészében elégett, hiszen a nem éghetd két szén nanoszal réteg és/vagy a szén
nanocsé erdsités tomege elhanyagolhatd. Ez a négy minta tehat nagyobb tomegli éghetd
anyagot, vagyis gyantat tartalmaz, ebbdl kifolyolag tobb idére van sziikség az elégéséhez.
fgy attekinthetdbb eredményt adhat, ha a masodpercenként elégett tomeget vessziik

figyelembe, ezért a probatestek ¢gési sebességét is feltiintettem (11. tablazat).

Lathatéan a szén nanocsdvek csOkkentik az EC és ECS AF mintdknal a maximalis €és a
teljes hokibocsatast a nanocsdvet nem tartalmazé valtozatukhoz képest. Ugyanakkor a
nanocsovek a négy hagyomanyos szénszalat is tartalmazod tipusndl az el6z6tdl eltérd
eredményt mutattak, novelték a maximalis (37. abra) és a teljes hokibocsatast is (10.
tablazat). Az EH, EHS R, EHS AF, EHS M tipusokhoz képest a nanocsdves valtozataik
rendre 3,6; 8,2; 4,7 és 30,5% novekedést eredményeztek a tomegre normalt teljes
hdkibocsatasnal.

Ezekbdl az allapithatd meg, hogy a nanocsé csak epoxi, illetve alul és feliil nanoszalat
tartalmazé epoxi mintanal eldnyds, hagyomanyos szénszélat tartalmazoé kompozitoknal
viszont hatranyos €gésgatlasi szempontbol. A szakdolgozat témajat tekintve viszont fontos
megemliteni, hogy a repiilégépiparban varhatéan csak olyan valtozatokat fognak
alkalmazni, amelyek tartalmaznak hagyomanyos szénszalakat, igy az ilyen mintékra

gyakorolt hatasokat kell elsédlegesen figyelembe venni.

A hagyomdanyos szénszalakat nem tartalmazé mintdk teljes-, és maximalis hokibocsatasa
jelentdsen nagyobb, mint a hagyomanyos erdsitéssel rendelkezOké. Megfigyelhetd
azonban, hogy az alulra és feliilre helyezett nanoszal rétegek mind a nanocsoves, és
nanocsé nélkiili epoxigyanta teljes- és maximalis hokibocsatasat csokkentik a nanoszal
rétegek nélkiili valtozatukhoz képest (10. tablazat).

A hagyomanyos szénszalakat is tartalmazd mintdknal mind a teljes és a maximalis
hokibocsatast kis mértékben novelték a szén nanoszalak, bar a nanocso nélkiili mintak
esetében ez a valtozas szorason beliil van. A nanocsoves tipusoknal viszont mar jelentds a
nanoszalak altal okozott hdkibocsatas novekedés. Fontos azonban arra felhivni a figyelmet,
hogy ezek a nanoszal rétegek mind tartalmaznak szén nanocsoveket is. Igy ezen mérések
alapjan csak az mondhato Ki, hogy a nanocsovet tartalmazé szén nanoszalak kedvezotlenek

égésgatlas szempontjabol.
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Az eldbbieket alatamasztva a hagyomanyos szénszal erdsitésii mintak koziil a legnagyobb
teljes- és maximalis hokibocsatassal azok a mintak rendelkeznek, amelyek tartalmaznak
nanocsoveket és a rétegek kozott vagy mindenhol nanocséves nanoszal rétegeket is (10.
tablazat). Az EHC jelii mintahoz képest a teljes hokibocsatas az EHCS_AF, EHCS R,
EHCS_M mintaknal rendre 6,2; 21,6 és 30,2%-kal novekedett.

200 200
i 290 g
z z
£150 £ 150 = 7
P —EH =—EHC o ==EHS_R ===EHCS R
2100 2100
2 2
% 50 % 50
§ 0 E 0
20 100 200 300 4000 | & 0 100 200 300 400|
1d6 (s) 1dé6 (s)
(@) (b)
200 i~
“ ‘& 200
E 2 ~—FEHS M —EHCS M
éISO . . R . cr2«]*0 - =
P —EHS_AF —EHCS_AF P
% 100 E 100
g 50 8 50
§ 0 E 0
20 100 200 300 400 |2 0 100 200 300 400,
1d6 (s) Ida (s)
(c) (d)

37. 4bra: EH és EHC (a), EHS_R és EHCS_R (b), EHS_AF és EHCS_AF (c), EHS M és EHCS_M (d) jelti

mintakat az id6 fliggvényében a maximalis hkibocsatas szempontjabol 6sszehasonlitd diagramok.

9.2. UL 94 éghetoségi vizsgalat

9.2.1. Mérés menete

A vizsgalat két részbol all, el6szor egy 25 és 105 mm-nél egy-egy vonallal bejeldlt 120
mm-es probatestet vizszintesen fogunk be. A szabad végénél 45°-os szogben Bunsen-
¢gdvel 30 masodpercig gyujtjuk, ha a lang eléri az elsd, illetve a masodik vonalat, akkor
kiszamolhato a langterjedés sebessége. Abban az esetben, ha nem éri el a masodik jeldlést,
akkor fliggdleges helyzetben kell a probatestet megvizsgalni. Ekkor alulrél 10 masodpercig
45°-ban gyujtjuk a darabot, ha nem gyullad meg a minta, akkor még egyszer ennyi ideig

lang ala helyezziik.
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9.2.2. Mérési eredmények és kiértékelésiik

Mind a 10 mintabol 2-2 probatesten végeztem el a vizsgélatot. Csak az E és EC jelii mintdk
égtek vizszintesen, ezeknek kiszamoltam a langterjedés sebességét (12. tablazat). A tobbi
probatest esetében sziikséges volt fliggdleges vizsgalatokat is végezni, ezek eredményeit a

13. tablazat szemlélteti.

12. tablazat: UL 94-es vizszintes vizsgalat eredményei.

Minta tipusa  Langterjedés sebessége (mm/min) UL 94 fokozat
E 13,9+6,5 HB
EC 23,6£3,0 HB

13. tablazat: UL 94-es fligg6leges vizsgalat eredményei.

Minta tipusa ~ Befogasig égett? Vattat meggyujtotta? UL 94 fokozat

EH Igen Nem HB
EHC Igen Nem HB
EHS R Igen Nem HB
EHCS R Igen Nem HB
EHS_AF Igen Nem HB
EHCS_AF Igen Nem HB
EHS M Igen Nem HB
EHCS M Igen Nem HB

A 12. tablazatbol lathatoan a szén nanocso tartalmu epoxi gyanta langterjedési sebessége
nagyobb, mint az egyszerii epoxi probatesté. Az elébbi atlagos langterjedési sebessége
13,9 mm/min, az utdbbié 23,6 mm/min nagysagu.

A vizszintes vizsgalat sordn az E és EC jeli minta elégett, valamint a fiiggdleges
vizsgalatok folyamén a tovabbi 16 probatest (mind a nyolc tipusti anyagbdl 2-2 probatest)
a befogasig égett, ez azt jelenti, hogy mind a tiz fajta kompozit HB besorolast kapott.
Elénylik viszont, hogy az alattuk elhelyezett vattat nem gyUjtottdk meg, tehat nem

csOpogve égnek, ez a vizsgalatok sordn is lathato volt.
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9.3. Limitalt Oxigén Index (LOI) vizsgalat

9.3.1. Mérés menete

Ezzel az cljarassal azt vizsgaljuk, hogy O,/N, gazelegyben mi az a legkisebb oxigén
koncentraci6é, amikor a minta tetején meggyujtott lang folyamatosan képes égni. Ha a
levegd 21 V/V%-os értékénél kisebb lesz az adott anyag oxigén indexe, akkor az kdnnyen

éghetdnek tekinthetd. A vizsgalatot MUKI OXINDEX berendezéssel végeztem.

9.3.2. Mérési eredmények és kiértékelésiik

A 10 mintan végzett mérések eredményeit a 14. tablazat foglalja 6ssze.

14. tablazat: A vizsgalt mintak oxigén indexe.

Minta tipusa Oxigén index (V/V%)

E 23
EC 22
EH 33
EHC 30

EHS_R 31

EHCS_R 30

EHS_AF 30

EHCS_AF 30

EHS_M 29

EHCS M 30

Lathato, LOI vizsgélatnal a hagyomanyos szénszalakat tartalmaz6é mintaknal nincs jelentds
kiilonbség, mindegyiknél 29-31 V/V% kozotti oxigén indexet mértem. Ez aldl csak az EH
jelli minta a kivétel, melyre magasabb, 33 V/V% jott ki, ami a 9.1.2. alfejezetben leirtakkal
Osszhangban van, miszerint mind a nanocsdvet tartalmazé nanoszalak, mind a matrixba

kevert nanocsovek kedvezdtlenek égésgatlasi szempontbol.

Ennél a vizsgalatndl is a referenciaként hasznalt E ¢és EC jeli minta szerepelt a

legrosszabbul, ezeknek rendre 23 és 22 V/V% oxigén indexet mértem ki.
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10. Gazdasagossagi elemzés

A részletek ismertetése elott fontos megemliteni, hogy ez az elemzés csak tajékoztatd
jellegti. Ennek oka, hogy nem vehetéek figyelembe a géphasznalasi koltségek, valamint a
technologia kezdetleges jellege miatt a nanoszéalak eldallitdsahoz sziikséges munkadrak
szama.

A 15. tiblazatban lathatoak a felhasznalt anyagok kilogrammra, illetve m?-re
vonatkoztatott koltségei. A nanocsovek arat tekintve nagy szoras tapasztalhatd, mivel

ezeket egyre gazdasagosabban allitjak el6, igy aruk folyamatosan csokken.

15. tablazat: A felhasznalt anyagok beszerzési koltségei kilogrammra, illetve m?-re vonatkoztatva.

Alapanyag Koltség
MR-3012 — Epoxigyanta 3 025 Ft/kg
MH-3111 — Térhalositoszer 4 595 Ft/kg
Panex 35 UD300 — Szénszovet 6800 Ft/m’
Baytubes C 150 HP — Nanocs6 300 000 Ft/kg

A nanocsdvet nem tartalmazo epoxi koltsége az eldallitasdhoz sziikséges (100:116)

keverési aranyt figyelembe véve:

100-3025+116-4595 Ft
Kg = = = 3868 (10)

A hengerszékes keverés koltsége 3000 Ft/kg, igy a 0,3 m/m% nanocsovet tartalmazo

epoxigyanta eléallitasi koltsége a kovetkezo:
Kgc = 0,997 - Kz + 0,003 - 300000 + 3000 = 7756 % (11)

A hagyomanyos szénszal feliileti tomege 300 g/m?, igy a tomegre vonatkoztatott fajlagos

koltsége:
Ky = =2 = 22667 If—; (12)
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Az elkészitett mintak atlagos széltartalma 62 m/m%, ezzel az értékkel szamolva a tomegre

vonatkoztatott fajlagos koltségiik:

Kgy = 0,38 K + 0,62 - Ky = 15523 l’:—; (13)

Kenc = 0,38 Kpc + 0,62 - Ky = 17001 = (14)

Az el6zbéek alapjan megallapithatd, hogy a kompozitok tomegre vonatkoztatott fajlagos
koltségét a nanocso toltés 9,5%-kal novelte.

A szén nanoszal erésitésit kompozitok fajlagos koltségének meghatarozasa ennél
bonyolultabb lett volna, ennek oka, hogy a szalgyartis egy, korabban a tanszéken
kifejlesztett, Kisérleti berendezéssel tortént. Megjegyzendé azonban, hogy a nanoszal
gyartas rendkivill termelékeny, a folyamat kevés alapanyagot felhasznélasat kivanja meg

(35 ml/h), igy ez nem befolyasolja 1ényegesen a kompozitok eldallitasi koltségeit.
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11. Osszefoglalas

Kutatdsom sordn szénszal/szén nanocsd/sz€én nanoszal erdsitésii hibrid kompozitokat
készitettem el, melyeknek megmértem a striiségét ¢és a szaltartalmat, majd mechanikai,
termikus és éghetdségi szempontbol is megvizsgaltam a mintdkat. A kompozitok
éghetdségének Osszehasonlitasahoz Gsszesen 12 kiilonbozd fajtat készitettem el, a tobbi

mérésnél négy tipust vizsgaltam meg.

A nanoszal rétegeket magam allitottam elé6 PAN prekurzor anyagbdl elektrosztatikus
szalképzés, stabilizalas €s karbonizalas utjan.

Az eddigi vizsgalataim alapjan az elkészitett mintdkra a kovetkezd megallapitasok
tehetdek:

e A siiriség 1,45-1,55 g/cm® kozotti tartomanyban mozgott minden egyes probatest
esetében, szaltartalmuk 40-50 V/V% koriiliek.

e Keresztmetszetiikre vonatkoztatott iitve hajlitd szilardsaguk 80-90 kJ/m? a szén
nanocsdvek 6-7%-kal, a szén nanoszalak 10-12%-Kkal javitottak az eredményeket.

e Vastagsagukra vonatkoztatott perforacios energiajuk 9-10 kJ/m, a mintak kozott
jelentds kiillonbség nem tapasztalhato.

e A nanocsoves mintdk szivosabbnak bizonyultak, mint a nanocsdvet nem tartalmazo
valtozatuk.

e A hdvezetési tényez6t tekintve egyértelmiien megallapithatd, hogy a nanocsdves
kompozitok javitjdk a hdvezetést. A nanocsé nélkiili valtozatok hdvezetési
tényezdje 0,565, illetve 0,607 W/mK, mig szén nanocsovet tartalmazokeé 0,670 és
0,764 W/mK.

o FEgésgatlss szempontjabol a hagyomanyos szénerdsitést is tartalmazé mintdk
esetében a nanocsovek, illetve egylittes alkalmazasuk nanocsd tartalmu nanoszal
rétegekkel kedvezotlen. Novelik a teljes és a maximalis hékibocsatast, valamint

kisebb oxigén indexet eredményeznek.

A tovabbi céljaim koz¢ tartozik hasonld égésgatlassal kapcsolatos vizsgalatokat elvégezni,
olyan hibrid kompozitokkal, melyeket égésgatolt térhalositoszerrel készitenék el, illetve
olyanokat, amikben a nanoszal rétegek nem tartalmazninak nanocsoveket. Ezeket a

méréseket TDK munka keretében folytatni kivanom.
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12. Summary

During my research 1 made carbon fiber/carbon nanotube/carbon nanofiber reinforced
hybrid composites. Their densities and carbon fiber content were measured, after that the
samples were inspected in the aspect of mechanical, thermal properties and flame
retardancy. To be able to compare the flame retardant properties twelve different types of
composite were made, in the case of the other measurements four kind of samples were
examined.

The carbon nanofiber layers were made from PAN precursor material by electrospinning
method, followed by stabilization and carbonization.

Till this point the followings can be stated about my investigations:

e The density was in the interval of 1,45-1,55 g/cm® in every specimen, the fiber
content was around 40-50 V/V%.

e To their cross section the impact strength was 80-90 kJ/m?, the carbon nanotubes
improved the results by 6-7%, and the carbon nanofibers by 10-12%.

e The perforation energy was 9-10 kJ/m (normalized to specimen thickness), among
the samples significant differences cannot be noticed.

e The samples containing nanotubes were more stiff, then the ones without them.

e Considering the heat conductivity it can be exactly stated that the nanotubes
improved the heat conductivity of composites. The heat conductivity of the variants
without nanotubes were 0,565 and 0,607 W/mK, while the ones containing
nanotubes 0,670 and 0,764 W/mK.

e From the viewpoint of flame retardancy in the case of common carbon reinforced
samples the nanotubes and their common application with nanofiber layers
containing nanotubes were unfavourable. They increase the total and maximal heat
emission, and decrease the oxygen index.

My further aims are to perform more, similar fire retardancy-related experiments, with
such hybrid composites that will be made with fire retarded crosslinking agent, and ones in
which the nanofiber layers do not contain nanotubes. I would like to continue these

experiments in the frame of students’ scientific conference work.
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