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1 Bevezetés

Napjainkban szamos égetd kornyezeti és gazdasagi problémaval kell szembenézniink. A
légkorben novekvd iiveghdzhatdsu gazok altal eldidézett globalis felmelegedés, az
¢ghajlatvaltozds, a Fold elsddleges nyersanyagkészleteinek folyamatos fogyatkozasa, a
hulladék egyre novekvé mennyisége... mind olyan problémak, melyek ellen hatasos
megoldasokkal kell fellépniink. Az els6 1épéseket mar megtettiik, hiszen globalis szintii a CO2
kibocsatas korlatozasa. Az Europai Unio klimarendeletet alkotott a karbonsemlegesség elérés
érdekében. Egyre nagyobb mértékben hasznositjuk alternativ energiaforrdsainkat. A
korforgasos gazdasag jegyében egyre tobb hulladékot, masodnyersanyagot hasznositunk jra,
amely kedvezd mind koérnyezeti, mind gazdasagi szempontbdl. Masodnyersanyagnak szdmit
minden olyan hulladék, ipari melléktermék, amely az adott gyartasi folyamat soran tobbé mar
nem felhasznalhatd. Ilyen masodnyersanyag példaul a széntiizelésti erOmiivek altal termelt
erdmiii pernye is, amelynek egy részét még friss allapotban a cement-, betonipar
cementkiegészitoként képes hasznositani, de a keletkezett pernye nagy része depondldsra keriil,
amely biztonsagos koriilmények kozott rendkiviil koltséges a tarozok rendszeres karbantartasa,
¢s az elfoglalt foldteriiletek miatt. Tovabba komoly kornyezeti kockazatokkal (talaj-, és
1égszennyezés, esetleges kornyezeti katasztrofak) is jar a deponalt pernye tarolasa (Mucsi, et
al., 2014). A huzamosabb ideig tarolt, és kiilonboz6 kornyezeti tényezoknek kitett, kevéssé
reaktiv pernye hasznositasa komoly mérnoki feladat, azonban eljarastechnikai folyamatok
alkalmazaséval, mint példaul a mechanikai aktivalas, azaz kiilonb6z6 6rlési technikék Utjan, a
geopolimer kotdanyagok remek alapanyagaul szolgél. A geopolimerek, vagy mas néven alkali
aktivalt anyagok alternativ, kornyezetbarat, szervetlen kotéanyagok, melyek az utdbbi
évtizedekben egyre nagyobb teret hdditanak az épitdiparban. A remek mechanikai jellemzdkkel
rendelkez0 geopolimerek eldallitisa egyszerlien, gyorsan ¢€s kedvezd aron kivitelezhetd.
Szalerésitéssel a geopolimerek tulajdonsagai pedig tovabb javithatok, viszont ehhez is

szlikséges az el0készitéstechnikai folyamatok optimalizalasa.

TDK dolgozatom célja egyrészt pernye alapi geopolimerek mechanikai tulajdonsagainak
javitasa, illetve az optimalizalt keverék szalerdsitési lehetdségének vizsgélata eljarastechnikai
szempontbol. Egy szisztematikus kisérletsorozat keretin beliil tiszatujvarosi deponalt erdmiii
pernyébdl és metakaolinbol, NaOH ¢és viziiveg oldattal késziilt geopolimerek tulajdonsagait,
valamint szalerdsitett geopolimer kompozitok keverési, homogenizalasi modszereit, és a
kiilonbozé metddusok szilardsagra gyakorolt hatdsait vizsgaltam meg. Munkam soran nagy

hangsulyt fektettem a pernye alapos elOkészitésére, és az alapanyagaim tulajdonsagainak
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vizsgalatara is. Minden kisérletet és mérést a Miskolci Egyetem NyersanyagelOkészitési ¢és

Kornyezeti Eljarastechnikai laboratoriumaiban végeztem.



2 Szakirodalmi 6sszefoglalé

Ebben a fejezetben szakirodalomkutatisom alapjan részletesen bemutatom a
geopolimereket, a szalerdsitett geopolimer kompozitokat, valamint az eléallitasukhoz

sziikséges nyersanyagokat.

2.1 Geopolimerek

A geopolimerek (vagy masik neviikon alkali aktivalt anyagok) olyan szervetlen polimerek,
melyek szilard aluminium-szilikat-oxidok, aktivaloé oldattal (amely kémhatasa lehet lagos,
illetve savas egyarant) szobahdmérsékleten végbemend reakcidjaval, az Gn. geopolimer
szintézissel allithatok eld. A folyamat soran keletkezd haromdimenzids poli-szialat szerkezetli
anyagot el6szor Joseph Davidovits irta le 1972-ban. Davidovits tekinthet6 a geopolimer kémia

atyjanak; a geopolimer kifejezés is t6le szarmazik (Davidovits, 2017; Mucsi, et al., 2014).

A szialatok SiOs4 és AlOs4 tetraéderekbdl felépiild halds szerkezetét a tetraéderek kozé
kapcsolodé O atomok biztositjak. A szerkezetben a Si** és az Al ionok 4ltal eldidézett negativ
toltéstobbletet a szerkezeti lyukakba beépiild pozitiv toltésti ionok (Na*, K*, Ca®") egyenlitik
Ki. A poli-szialatok lanc vagy gytirti alakti polimer szerkezetében az AIP* és Si** ionokat négy

oxigénatom veszi kortil, ezért koordinacios szamuk is négy lesz (Mucsi, et al., 2012).
A poli-szialatok a kovetkezd, 1. egyenlettel irhatok le:
M, (=(8i0;), — AlO;), - wH,0 )
ahol:

o M: egyértékii kation (Na*, K*)
o z:sztochiometriai egyiitthatd, amely a Si és az Al aranyat fejezi ki; értéke lehet: 1, 2,3,
vagy >3

o n: polikondenzacios fok

A geopolimer kutatok az elsé sikereket kaolinit agyagasvany alkalmazasaval érték el,
azonban napjainkra jelentésen kiboviilt a lehetséges nyersanyagok listaja. A geopolimerek
szilard alapanyagai ma szarmazhatnak természetes agyagasvanyokbol, ¢és kalcinalt
valtozatukbol (metakaolin) illetve ipari hulladékokbdl is, mint példaul erOmiii pernye,
kohosalak, vordsiszap és tiveghulladékok (Nergis, et al., 2018). Tekintve, hogy a felsorolt

alapanyagok tulnyomo6 része valamilyen ipari hulladék, a geopolimerek viszonylag olcson



eldallithatok, valamint megoldast kinalnak a nagymértékben felhalmozodott ipari hulladékok

ujrahasznositasara.

Geopolimerek eléallitasahoz leggyakrabban valamilyen alkali aktivalo oldatot hasznalunk
(lagos), amely lehet NaOH, Na»SiO3 (natrium-szilikat, viziiveg) illetve KOH, K2SiO3, és ezek
kiilonb6z6é aranyt keverékei (Nergis, et al., 2018). Savas aktivalo oldatok, mint a H3POs-
foszforsav, AIPO4 -aluminium-foszfat, valamint a természetes eredetii humin sav (humic acid)

hasznalata is lehetséges, de kevésbé jellemz6 (Krishna, et al., 2021).

A szilard anyagokat az aktivalo oldattal Gsszekeverve egy rendkiviil gyorsan kotd
geopolimer pasztat kapunk, amely a keverést koveté 4 ora elteltével mar végleges
nyomoszilardsaganak 70%-aval rendelkezik (Nergis, et al., 2018). A kiemelked6 mechanikai
tulajdonsagokon tal a geopolimerek hé-, és tiizalldak, ezen feliil a kémiai behatasoknak is
remekiil ellenallnak. Emiatt az épitéipar elOszeretettel hasznalja kiilonboz6 cementek,

burkolatok, téglak, szigeteldanyagok, ut-, és jardarétegek gyartasahoz (Mucsi, et al., 2012).

2.1.1 Eromiii pernye

Az erémiii pernye puccolanos tulajdonsagi, porszeri, amorf anyag, mely a széntiizelésii
héerémiivekben keletkez6 melléktermék. A geopolimerek legyakrabban tanulmanyozott
alapanyaga, mert hatalmas mennyiségben all rendelkezésre, ebbdl addddan konnyen
hozzaférhetd, és kémiai, dsvanytani dsszetétele is idedlis, de ugyanakkor rendkiviil heterogén a
kiils6 szennyezOk miatt. (Nath & Kumar, 2019) Az erdmiii pernyéket tobb szempontbol is
csoportosithatjuk. Lehetséges a tiizeléanyag szerinti csoportositas, ebben az esetben
megkiilonboztetiink egymastol lignit-, barnaszén-, valamint készénpernyét. A kinyerési mod
alapjan kiilonbséget tesziink ciklon, illetve filter pernye kozott, de leggyakrabban kémiai
Osszetétel alapjan osztalyozzuk a pernyéket. A pernye SiO; tartalma alapjan lehet savanyu (F)
pernye (SiO2: 45-60%; CaO: <15%; CaCOs: <10%), illetve bazikus (C) pernye (SiO2: 20-25%;
Ca0: 30-40%; CaCOs: >10%). Fontos Osszetevd tovabba az AloOsz (15-30%) és a FeoO3 (7-
15%). Geopolimerizacié szempontjabdl a legfontosabb alkotok a SiO2 és az Al.Oz, ugyanis

ezek biztositjak a geopolimerizacios reakciok lejatszodasat (Mucsi, et al., 2014).

A pernye szemcseméretét osztalyozhatjuk 1€égaramt, és elektrosztatikus szeparatorokkal,
levalaszthatjuk a magneses komponenseket, illetve kiilonb6zé6 malmokban torténd
finomdrléssel (mechanikai aktivalassal) optimalizalhatjuk a pernye szemcséinek méretét.
Finomdrlés sordn a szemcsék méretét jelentdsen lecsokkentjiik, és noveljiik a fajlagos feliiletet,

ami reakcioképesség novekedését eredményezi. Minél finomabb a pernyék szemcsemérete
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annal tomorebb szerkezetli, ebbdl kovetkezéen jobb mechanikai tulajdonsadgokkal bird
geopolimert éllithatunk el. Orlés soran a szemcsék feliiletén és belsejében végbemend
mechanokémiai reakcidkat idéziink eld, amelyek megvaltoztatjak annak szerkezetét. Ezek a
mechanokémiai folyamatok lehetnek elsddleges és masodlagos folyamatok. Az elsddleges
folyamatok sordn nd a vizsgalt rendszer szabadenergidja, ezzel tudjuk novelni a
reakcioképességet. Azonban a masodlagos folyamatok megjelenése csokkenti a szabadenergiat,
tehat csokken az anyag reaktivitasa. Ez azt jelenti, hogy minden esetben fontos az optimalis
Orlési 1d6 megtalalasa, ami a szemcseméret csokkenését eredményezi, mert azt tullépve a
masodlagos mechanokémiai folyamatok miatt elkezddédhet a szemcseméret ndvekedése, a
szemcsék agglomeracioja, ami rontja az drlemény geopolimerizacids potencialjat (Juhasz &
Opoczky, 2003). A folyamat termékeként egy rendezetlen, metastabil szerkezeti,

geopolimerizaciora alkalmas anyagot kapunk (Mucsi, 2016).

2.1.2 Metakaolin

A metakaolint a természetben is eléforduld puha, fehér, porézus kaolin (AlsSisO10(OH)g)
agyagasvanybol allitjak el legyakrabban kalcinaléssal (termikus aktivalassal), de mechanikai
aktivalas is hasznéalhatd ebbdl a célbol, mely eljards kutatdsanak, tanulményozasanak magyar
vonatkozasai is vannak. A kaolin els@sorban a porcelangyartés (kaolin + kvarc + foldpat) egyik
alapanyagaként ismert, de a keramia-, festék-, élelmiszer-, papir- és kozmetikai ipar szdmara is
fontos nyersanyag. A kaolin kalcinalasanak (2. egyenlet) célja, hogy a folyamat soran tavozzon
az anyag szerkezetében talalhat6 viz. A kalcinélas elsd részfolyamataban a kaolin 100-200 °C
kozott elvesziti az adszorbedlt — a feliiletén megkotott — viz tobbségét. A masodik 1épésben 500-
800 °C kozott tavoznak a rétegkozi — SiO2 és Al2O3 rétegek kozott — hidroxil-csoportok (-OH)
1s, azaz dehidratacido megy végbe. Ekkor a kaolin szerkezete 6sszeomlik, és keletkezik beldle
az amorf allapotu, kétdimenzids, lemezes szerkezetli, puccoldnos (kotoképes), hidrofil
tulajdonsagi metakaolin (szilikatkémiai képlete: AS», sztochiometriai képlete: Al2Si>O7 vagy
Al>03*S10;) (Mlinarik & Kopecsko, 2011).

Al,Si,0,0(0H)g » Al,05- SiO, + 2H,0 1 )

Lényeges, hogy a folyamat soran a hémérséklet ne haladja meg a 900 °C-ot, mert afelett az
agyagasvanyokbol, illetve az aluminium-tartalmt szilikatokbdl, igy a kaolinbol is, tiizallo
mullit keletkezik. A metakaolint a kalcindlast kovetéen poritjak, €s ezutan igény szerint
csomagoljék vagy silokban raktarozzak. A metakaolin fajlagos feliilete nagyjabél 15000 m?/kg,

szemcsemérete, amely atlagosan 3-6 um, a cement és a mikroszilika mérete kozé esik. A
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metakaolin legnagyobb felvevdipara a betonipar, nagy teljesitoképességii betonok (HPC — high
performance concrete) gyartdsdhoz hasznositjak, ugyanis puccoldnos tulajdonsaganak, ¢és
idedlis szemcseméretének koszonhetden kivald cement kiegészitd anyag; eldsegiti a tomdrebb
szovetszerkezet kialakulasat, ezaltal javitja a beton idotallosagat, kémiai ellenallosagat
(Borosnyoi & Szijartd, 2016). Ezen kedvezé tulajdonsagainak koszonhetéen a metakaolin a

geopolimer kompozitok gyakran hasznalt természetes aluminium-szilikat forrasa.

2.2 Szalerositett geopolimerek

A geopolimerek énmagukban is remek mechanikai tulajdonsagait kiilonb6z6 mindségii és
mennyiségli szdlak hozzdadasaval tovabb fejleszthetjiik. A szalerdsitéssel elsésorban a
geopolimerek nyomo-, és hajlitoszilardsagat kivanjuk novelni. Az adott test szerkezetét
egyenletesen behalozo szalak eldsegitik a testre nehezedd nyomast szétoszlatni. A szalak a
jellemz6 gyenge pontokbdl kiindulé mikrorepedésekrodl elvezetik a terhelés egy részét, ezzel
megakaddlyozva annak nodvekedését (ami az anyag eltorését okozza), illetve a tovabbi
repedések kialakulasat (1. abra) (Abbas, et al., 2022).

Toughening mechanisms

Matnx mocro-cracking  Crack
Crack branchang  Debonding deflection

Sty

L'\\

St B\ 2

/_____\/
\/
/
\/

g —"

Fiber rupture/breaking Fiber
Crack bradging Cementitious matrix
Crack Iiber pull out

1. ébra Szalak szilarditd6 mechanizmusa (Ranjbar & Zhang, 2020)

Ez a jelenség a gyakorlatban a test eredeti szilardsaganak akar megtobbszorozodését is
eredményezheti. A hatasos szalerdsités érdekében szamos faktort sziikséges szem el6tt tartani.
Fontos a kivant hatas eléréséhez a szalak megfeleld anyaganak, mennyiségének, hosszanak,
atmérdjének megvalasztasa, de még a szalak alakja is befolyasold tényezd lehet. Kordbbi
kutatasok tapasztalatai alapjan a rovidebb szalak a nyomoszilardsagra, mig a hosszabb széalak

inkabb a hajlitoszilardsagra vannak pozitiv hatassal (Abbas, et al., 2022).



A szélerdsités soran keriilendd, de mégis sokszor eléfordulo jelenség a porusképzodés. A
szalak nem megfelel6 anyagédnak, illetve mennyiségének megvalasztisa a szdlak és a
geopolimer matrix kozott kialakuld levegdbuborékokban mutatkozik meg, mig optimalis
esetben a matrix egyenletesen korbeveszi a szalakat (2. abra). A helytelen keverés okozta
csomosodas is ndveli a porozitast. Ilyenkor a szalerdsités negativ hatassal lesz a geopolimer

szilardsagara (Abbas, et al., 2022).

Fiber content

High fiber content Low fiber content

Pore  Fiber Cementitious  Confined
malrx malrix

2. abra Szalerdsitett geopolimerek porusképzédése (Ranjbar & Zhang, 2020)

Szalerdsitéshez leggyakrabban acél, és szintetikus szalakat (példaul polipropilén, PVA stb.)
alkalmaznak, de az {ivegszalak és organikus szalak is egyre tobb kutatasban tiinnek fel. A
természetes szalak eldallitasa fenntarthato, beszerzésiik kedvezd aron lehetséges, és dokologiai
labnyomuk joval kisebb, mint a szintetikus szalaké. A téma kutatdi egyarant vizsgaltak novényi
(celluldz, pamut, kokuszrost, rafia, szizal, juta, flirészpor, cukorcirok) és allati eredetli (gyapjt1)
széalakat, ¢és a kisérletek igéretes eredményekkel szolgéltak. A szalak és a matrix kozotti
kapcsolat azonban igen valtozo lehet a kiilonboz6 szalak esetén. Korniejenko és munkatarsai
(2016) cikkében példaul a kokuszrostot tartalmazo geopolimerek a keverést kovetd 28. napon
31,36 MPa nyomoszilardsagot produkaltak, ugyanakkor a szoras értéke is magas volt
(10,10 MPa). A cikkben ramutatnak tovabba, hogy a kiilonb6z6 szalak koziil nem mindegyik
¢épill be megfelelden a geopolimer matrixba, illetve a geopolimer kotdanyag nem képes
megfelelden megtapadni egyes szalak feliiletén, amely nagy mértékben befolyasolja a kompozit

mechanikai tulajdonsagait (Korniejenko, et al., 2016).

2.2.1 Uvegszalak

Az tivegszalak kémiailag amorf szerkezetli szilikatok; f6 alkotd vegyiiletiik (60-70%) a

szilicium-dioxid (SiO2), ami mellet kiilonb6z6 fém-oxidokat tartalmaznak. A fém-oxidok
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(Al203, CaO, MgO, B203, Na20O, ZrO2) mennyiségeinek csokkentésével vagy novelésével az
adott livegszal bizonyos tulajdonsagai befolyasolhatok, kihangsulyozhatok. Emiatt lehetséges,
hogy napjainkban hét, kiilonb6z6 karakterisztikaju tivegszal tipust gyartanak (1. tablazat). Az
E-tiveg (boroszilikat tiveg) példaul remek szigeteld tulajdonsagait a benne talalhatdo B2Os-nak
(bor-trioxid) kdszonheti, mig a betonok szalerdsitésére hasznalatos AR livegbdl késziilt szalak
nagy szilardsagat a cirkonium-dioxid (ZrO) biztositja. Léteznek hibrid tivegszalak is, amelyek
tulajdonképpen liveg-, és valamilyen eltérd anyag (példaul: polipropilén) szalainak a keverékei

(Lazér, 2016).

Az iivegszal kivalo fizikai és kémiai tulajdonsdgainak, alakithatosaganak, ebbdl
kovetkezden széleskorti felhasznalasi teriiletének koszonhetéen a miiszaki élet egyik
kulcsfontossagli alapanyaganak szamit. Ezt mi sem bizonyitja jobban, mint a teljes globalis
iivegszal termelés, amely 2012 és 2019 kozott 5,3 millié tonnarol 8 millid tonndra névekedett.
Az livegszalakat elsGsorban muszaki textilidk, miianyag kompozitok erdsitésére hasznaljak, de
elengedhetetlen az épitdipar (textilbeton, liveggyapot szigeteldanyagok) és a tavkozlés (optikai

szalak) szamara is (Lazar, 2016).

1. tablazat Forgalomban 1év6 livegszal tipusok megnevezési és tulajdonsagai

Uvegszal . . ..
tipusa Tipus tulajdonsagai
A Nem lugallo, kozonséges iivegszal (natroniiveg)
AR Beton szilarditasara alkalmas lagallo tivegszal
c Vegyszer-¢s korr6zidallo tivegszal
(USA-ban: T tipus)
D Kis mérteki dielektromos veszteséget okozo6 tivegszal
E Nagyszerli ho-¢s elektromos szigeteld (az tivegszalak
leggyakoribb tipusa)
M Lugmentes, nagy rugalmassagi modulussal rendelkezd,
nedvességallo iivegszaltipus
Nagy rugalmassagi modulust és mechanikai szilardsagt
R (szalerdsitésre kivalo)
(USA-ban: S tipus)

Az livegszalakat illet6en, a jelenleg rendelkezésiinkre allé kutatasok valtozo eredményei és
relativ kis mennyisége miatt nem jelenthetjiik ki biztosan a geopolimerekre gyakorolt

hatasaikat. Az tivegszalak adagolasa szamos esetben eredményezett nyomo-és hajlitoszilardsag



novekedést, azonban hidrofil tulajdonsaga miatt bedolgozhatosaga nem mindig optimalis

(Abbas, et al., 2022).

Natali és munkatarsai (2011) PVC-, PVA-, karbon-, és iivegszalak nyomo-, és
hajlitoszilardsagra, valamint porozitasra gyakorolt hatasait figyelték meg. A karbon, és polimer
szalak minden vizsgélat esetében jobb mechanikai tulajdonsdgokat eredményeztek, mint az
iivegszalak. Kiemelték az tivegszalak kevéssé hatasos repedés-athidalé mechanizmusat, illetve

a kisérleteik soran tapasztalt porusképzodést (Natali, et al., 2011).

Haddaji és munkatdrsainak (2022) cikke foszfortartalmu-iszap és metakaolin alapt
szalerdsitett geopolimerek mikroszerkezetét, hajlitdszilardsagat és termikus zsugorodésat
vizsgalta novekvé (0,25-1 VIV%) tivegszaltartalom mellett, magas homérsékleten torténd
hoékezeléssel. Az eredmények alapjan a kutatok megfelelének talaltak az {ivegszalak
szilardsagjavitd hatasat, amelyek megakadalyoztak a geopolimerek szerkezetének sulyos
karosodésat. EQy adott hdmérsékleten az iivegszalak csokkentették a geopolimerek termikus
zsugorodasat, de a novekvd homérsékletet mar nem tudtdk ellensulyozni; a zsugorodas a
homérséklettel aranyosan ndvekedett. A hajlitoszilardsag vizsgélat eredményei azonban a
hémérséklet emelkedésével egyiitt javultak. A legmagasabb hajlitoszilardsag értékeket a 800-
1000 °C-on hékezelt probatestek esetén tapasztaltak. Az livegszalak jelenlétének kdszonhetéen
magas hdmérsékleten olyan mikroszerkezeti valtozasok mentek végbe, amelyek nagy termikus
stabilitist kolcsonoztek a geopolimereknek. Uj kristalyfazisok alakultak ki; nefelin
(NasKAI4Si4016), illetve carnegieite (NaAlSiOs), valamint egyesek eltiintek, mint példaul a
dolomit és a kalcit (Haddaji, et al., 2022).

Zhihao és munkatarsai (2019) cikkében az {ivegszalak hajlito- és nyomoszilardsagra
gyakorolt hatasat a polipropilén (PP) szalakéhoz hasonlitottak. Azonban kihangstlyoztak, a
megfelel6 szaltartalom fontossagat is. A szerzok tapasztalata szerint 0,75 V/V% felett indult be
az livegszalak csomoésodasa, amely porusképz6déshez, és végs6é soron a geopolimerek

mechanikai tulajdonsagainak romlasahoz vezetett (Zhihao, et al., 2019).

A vibracids tomorités és a levegébuborékok kialakulasa, a mechanikai tulajdonsagok kozotti
kapcsolat meghatarozasara iranyult Bai és munkatarsainak (2020) kutatasa, metakaolin alapt
geopolimerekben. A kutatok kiilonboz6 hosszusaga (3 mm, 6 mm, 9 mm) iivegszalakat
adagoltak a geopolimer keverékhez 2 V/V% ¢és 4 V/V%-ban. Mindkét tartalom esetén a 6 mm
hosszusagu szalak esetén érték el a legjobb mechanikai tulajdonsdgokat. A vibracionak

koszonhetden a kompakt szerkezetli geopolimer nagy szilardsagat otvozték az iivegszalak



rugalmassagaval, tehat megallapitottdk, hogy sziikség van a szélerdsitett geopolimer
kompozitok vibracids tomdoritésére. A tomor geopolimer matrixban az iivegszalak megfeleléen

Ossze tudtak tartani a fesziiltség hatasara kialakulo mikrorepedéseket (Bali, et al., 2020).

A fentieket fényében kijelenthetjiik, hogy az livegszalak javitjdk a geopolimerek mechanikai
tulajdonsagait, azonban koriiltekintéen kell megvalasztanunk a szalak mennyiségét, illetve
hosszusagat, hogy elkeriiljiik a porusképzodést, amely a geopolimer kompozit szerkezetének
gyengiiléséhez vezet. Azonban az iivegszal tartalmt geopolimer paszta optimalis keverési

modszerének megallapitasara jelenleg még nincs példa a szakirodalomban.
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3 Kisérletek megtervezése
3.1 Eromiii pernye elokészitése

Munkam soran az egyik legfontosabb feladatom a rendelkezésre all6 depondlt pernye
megfeleld, gondos eldkészitése volt, amelynek részleteit ebben a fejezetben mutatom be. Azért
olyan hangstlyos ez a folyamat, mert a végtermékek, azaz a geopolimer probatestek mindségét

nagymeértékben befolyasolja az alapanyagok mindsége és reakcioképessége.

Els6 1épésként a pernyét szaritoszekrényben 105 °C-on tomegallanddsagig szaritottam, hogy
eltavolitsam a feliileti nedvességet. A kiszaritott pernyét 1 mm-es lyukméretl szitan atszitaltam,
hogy elkiilonitsem a benne talalhatd nagyobb méretli, idegen szerves anyagokat ¢és
szennyezoket, mint példaul novényi gyokereket, kisebb kavicsokat, kézettormelékeket (3.
abra).

3. abra Pernye 1 mm-nél nagyobb frakcidja

A szitalast a pernye mechanikai aktivalasa kdvette, amelyet laboratoriumi golydosmalommal
(4. abra) hajtottam végre. A golyosmalom hengeres acélkdpenyi 6rléterében (305%305 mm) az
Orlést a szabadon mozgd, részben roppalyat leird drldtestek (leggyakrabban golyok vagy rudak)
titése, részben pedig a cstszo és forgd mozgas altal okozott dorzs616-nyird hatas végzi (Faitli,

etal., 2017). Az 6rlést ~ 32 kg-niy, kiilonb6z6 méretii acél 6rl6golyokkal, 110%-os anyagtoltési
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fokon, 39,3 Hz frekvencian, 60 percen keresztiil végeztem, é¢s minden probatest elkészitéséhez

az igy keletkezett pernye 6rleményt hasznaltam (Mucsi, et al., 2015).

4. dbra Laboratoriumi golyésmalom miikodés kdzben (bal) és acél drlégolyok (jobb)

A pernyét a fentiekben leirt nyersanyagelokészitési technikdkon kiviil, olyan alapvetd
anyagtulajdonsagi kisérleteknek vetettem ald, mint nedvességtartalom, izzitasi veszteség €s
szemcse-, és halmazsiiriiség mérések, amelyeket a kdvetkezo fejezetben — Anyagtulajdonsagok

és kisérleti berendezések — fogok bemutatni.

3.2 Kisérleti terv

A geopolimerek elkészitéséhez sziikséges keverési paramétereket, mint példaul szilard
anyag és aktivalo oldat aranya, NaOH és viziiveg aranya, keverési és tomoritési idd, egy korabbi
tanszéki kutatas (Szabd, et al., 2022) alapjan hataroztam meg, amelyeket az altalam vizsgalt
paraméterekkel kiegészitve egy kisérleti tervben foglaltam ossze (2. tablazat). Méréseim egyik
{6 célja a metakaolin-adagolas geopolimer probatestekre gyakorolt hatasainak megallapitasa, a
szilardsag optimalizalasa volt. Az I. kisérleti sorozat soran a pernyét az egyes keverékek esetén
5 m/m%-onként helyettesitettem metakaolinnal egészen 25 m/m% metakaolin tartalomig,
illetve megvizsgaltam az 50 és 75 m/m%-os keverékeket is, mely utobbit a tilzottan magas
metakaolin tartalom miatt mar nem lehetett bekeverni. A II. kisérletsorozatban szalerdsitett
geopolimer kompozit probatesteket készitettem, mely soran 3, a szakirodalomban alkalmazott
keverési modszert vizsgaltam allandé szaltartalom mellett. A keverés, homogenizalas az egyik

legfontosabb el6készitéstechnikai folyamat, mellyel a szalerdsitett geopolimerek esetén
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nagymértékben befolydsolhatjuk a szalak megfeleld eloszlasat, ezaltal a termékek fizikai,
mechanikai tulajdonsagait, ezért az optimalis keverési modszer megallapitasa kulcsfontossagu

feladat.

2. tablazat Geopolimer keverékek eldallitasanak kisérleti terve

Szilard
Al NaOH - | Pernye |Metakaolin P’ferrrmy.e Uvegszal | Szalak
akti-vél() viz’iiveg tartalom| tartalom (i’gg}sel tartalom kev'er.ési
oldat | rdnya [m/m%] | [Mm/m%] [min] [VIV9%] moédja
aranya
100 0
95 5
90 10
l. 85 15
sorozat| 13 80 20 60 ) )
75 25
50 50
25 75
Szilard
anyagok +
iivegszalak
I Aktivalo
' 1:1 1:3 85 15 60 0,5 oldat +
sorozat . .
iivegszalak
Geopolimer
+
iivegszalak

3.3 Geopolimer keverékek és probatestek elallitasa

A pernye-metakaolin tartalmi geopolimer keverc¢kek eldallitdsahoz a kisérleti tervben
feltlintetett aranyoknak megfelelden kiilon-kiilon kimértem a szilard anyagok és az aktivalo
oldat komponenseinek tomegét. A kimért szilard anyagokat az aktival6 oldathoz adagoltam,
majd kismértékli manualis keverést kdvetden 5 percig homogenizaltam keverdgép segitségével
mikdzben megfigyeltem, hogy a metakaolin tartalom novekedésével a kezdetben rendkiviil hig
geopolimer massza egyre slriibbé, vilagosabb sziniivé valt, illetve a bedolgozhatosaga is

fokozatosan csokkent.

A keverés befejeztével a keverékeket elézetesen formaelvalasztd olajjal bekent, 35 mm-es
belsé atmérdjii, hengeres PVC formékba toltdttem, majd vibracids asztalon 1 percig

tomoritettem. Ezutan a probatestek 24 6ra légmentes, allandd hdmérsékleten torténd pihentetés
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elteltével hokezelésen estek at 60 °C-on, 6 6ran keresztiil, miutan tovabbi 5 napig pihentettem
Oket az elébb emlitett koriilmények kozott (5. abra). A késébbi mérési eredmények
pontossaganak, megbizhatdsaganak érdekében minden keverési aranyhoz Ot probatestet

készitettem.

Geopolimer bekeverése (5 min)

Geopolimer formaba toltése

Tomdrités (1 min)

Erlelés (1 nap)

5. abra Geopolimerek eldallitasanak folyamatabraja

3.4 Szilerositett geopolimer probatestek készitése

Szakirodalmi kutatasaim soran harom kiilonb6z6 lehetséges keverési technikardl olvastam,
melyeket szalerdsitett geopolimerek homogenizalasara alkalmaznak, ezeket a 6. abra mutatja
be szemléletesen. Tehat az elsd esetben az {ivegszalakat a szilard komponensekhez (SZA+USZ)
adtam hozza, a méasodik esetben az aktivalo oldathoz (AO+USZ), végiil pedig a bekevert
geopolimerhez (GP+USZ) 0,5 V/V% mennyiségben (Farhan, et al., 2021). Az egyes keverési

modszerek vizsgalatara 3-3 probatestet készitettem.
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zilard ‘ Aktivald

1. anyagok oldat
Uvegszalak » -
‘ Geopolimer
Szilard Aktivald
anyagok oldat
3 Y ~
. Uvegszalak
Geopolimer
Szilard Aktivalo
anyagok oldat
3. I

Geopolimer

Uvegszalak

6. abra Szalerdsitett geopolimerek keverési modszerei

Mig az livegszalat nem tartalmaz6 geopolimerek elkészitéséhez az alapanyagok tomegét
m/m%-ban hataroztam meg, addig a szalerdsitett geopolimerek esetében V/V%-ban (a korabbi
keverési aranyokat megtartva) szamoltam, majd mértem ki a sziikséges mennyiségeket. A gépi
keverés a szalak hozzdadésa utdn minden esetben 5 percet vett igénybe, azonban kis mértékii
manualis keverést is végeztem a szaladagolast kovetden, hogy ezaltal biztositsam az livegszalak
egyenletesebb eloszlasat a keverékekben. A harmadik esetben a teljes gépi keverési id6 10 perc
volt (5 perc alap geopolimer + 5 perc szal homogenizalas), igy a szalak homogenizalasa minden

esetben 5 percig tartott.

"o o

A szalerésitett keverékek jelentdsen siiribbek voltak, kitoltésiik a 160x40x40 mm-es
milanyag formdkba sokkal nehezebb feladat volt, mint a kordbban készitett geopolimerek
esetén. Formaba toltés utan ugyanugy jartam el, mint a szalmentes probatesteknél, amely

folyamatot az 5. abra mutatja.

A keveréstdl szamitott 7. nap elteltével a szalmentes probatesteken nyomoszilardsag, mig a
szalerOsitett probatesteken nyomo-, és hajlitoszilardsag vizsgalatokat is végeztem, amelyek

menetét a 4.9. Geopolimer szilardsagvizsgalatok alfejezetben bévebben kifejtem.
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4  Anyagtulajdonsagok és Kisérleti berendezések

Az éltalunk hasznalni kivant alapanyagok tulajdonsigainak ismerete €s meghatarozasa,
legalabb olyan kulcsfontossdgi feladat, mint a preciz nyersanyageldkészités. Ebben a
fejezetben bemutatom az altalam elvégzett anyagtulajdonsagi vizsgalatokat, valamint a

vizsgalatokhoz hasznalt berendezéseket is.

4.1 Nedvességtartalom

Tekintve, hogy a metakaolin a kalcindlasnak kdszonhetden elméletben nem tartalmazhat
nedvességet, ezt a vizsgalatot csupan a nyers pernyével végeztem el. A nedvességtartalom
meghatarozasat az lres, liveg méréedények tomegének (feddvel egyiitt) mérésével kezdtem.
Ezutan a méréedényekbe nem til nagy, de kozel azonos mennyiségii nedves mintat toltdttem
(7. abra), majd megmértem egyiittes tomegiiket (méréedény + nedves pernye). A mintakat
szaritoszekrényben, 105 °C-on tomegalland6sagig szaritottam. A szaritoszekrénybdl kivételkor
még meleg pernyéket exszikkatorba helyeztem, igy anélkiil hiltek ki, hogy ujra magukba
szivtak volna a levegd nedvességtartalmat. Kih{ilés utan Gjra megmértem a mintak tomegét.

Harom parhuzamos nedvességtartalom-mérést végeztem.

7. abra Méroedényekbe toltott mintak

Nedvességméréskor tehat a nedves ¢és kiszaritott mintdk tomegének kiillonbségével

dolgozunk. A pontos szamitéast az alabbi képlet szerint végezziik:

my — msz.

n= 100

m‘l’l
ahol:

o n:nedvességtartalom [%]
o Mp: nedves minta tomege [g]

O Msz: szaraz minta tdmege [g]
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A tiszaujvarosi nyers pernye nedvességtartalmanak mérési eredményeit a 3. tablazat mutatja

be. A méréseim alapjan a pernye nedvességtartalma 19,01% volt.

3. tablazat Nyers tiszatjvarosi pernye nedvességtartalma

Minta | mn[g] | msz[g] | n[%] n[i',g?g
1 7,14 571 20,03
2 9,39 7,61 18,96 19,01
3 7,76 6,36 18,04

4.2 lzzitasi veszteség

A nedvességméréshez rendkiviil hasonlo izzitasi veszteség (rdviden Iv) soran szintén a
vizsgalt anyagok hdkezelés el6tti-, utani tomegével dolgozunk, azonban a hdkezelés jelen
esetben sokkal magasabb hémérsékleten torténik (950 °C). Ekkor tavozik el a mintakban
talalhat6 szerves anyag tartalom (mig a nedvesség eltavolitdsdhoz elegendd csupan 105 °C

koriili homérséklet is), mely tomegének meghatarozasa a mérés célja.

Az izzitdsi veszteség mérését, valamint a késdbbi geopolimer hdkezeléseket
Nabertherm (T)3 laboratoriumi statikus kemence hasznalataval végeztem A berendezés modern
programoz¢6 feliiletén allithatok be a hokezelés kivant paraméterei: homérséklet (amely
maximalis értéke ~1300 °C), felflitési idOd, hontartasi id6 és varakozasi id6 (amennyivel
késleltetni kivanjuk a hdkezelés kezdetét). A kemence rendkiviil biztonsagos, mert kettdsfalu,
konnyli kerdmia szigetelésének kdszonhetden a kiilsd boritds hdmérséklete tartds hasznalat
mellett is csupan 40 °C-ig emelkedik, valamint talalhaté rajta egy biztonsagi kapcsolo is az

esetleges balesetek elkertilésének érdekében.

Ezt a vizsgalatot a nyers pernyével, illetve a metakaolinnal is elvégeztem; mindkét anyagbol
harom darab, ~1 gramm tomegii mintat készitettem eld, kis méretli keramia csonakokba. A
mintak tdmegének meghatarozasahoz négytizedes pontossagu analitikai mérleget hasznaltam.
Az izzitasi veszteség kiszamitasat az alabbi képlettel végezziik, eredményeit pedig a 4. tablazat

mutatja be:

ahol:
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lv: izzitasi veszteség [%0]

Mo: keramia mérdcsonak tomege [g]

M1: mérdcsonak + minta tdmege izzitas elott [g]

M2: méréecsonak + minta tdmege izzitas utan [g]

4. tablazat 1zzitasi veszteség mérésének 1épései és eredményei

Metakaolin Pernye
Minta jele A 20 31 44 33 53
Mo 14,5888 | 9,2279 | 9,6886 | 9,0131 | 9,6598 | 8,5500
M 15,5902 | 10,2304 | 10,6933 | 10,0141 | 10,6611 | 9,5502
M2 15,5577 | 10,2021 | 10,6669 | 9,9635 | 10,6345 | 9,5268
lv 3,2455 2,8229 | 2,6277 | 50549 | 2,6565 | 2,3395
lv atlag 2,90 3,35

A téblazatban feltlintetett 44-es szdmu pernye minta tobbi eredményhez képest kiugro
1zzitasi veszteség értéke jol igazolja, hogy depondléds kovetkeztében a szerves anyag tartalom
rendkiviil megnovekedhet. Megfigyeltem tovabba, hogy a pernye szine, amely eredetileg

sOtétsziirke volt, a hdkezelés utan voroses lett (8. abra).

8. abra Pernye és metakaolin izzitasi veszteség mintak kerdmia csonakokban

4.3 Halmazsiiriiség

A stirliség, definicido szerint a zart alakzatban 1évé anyag tomegének és az alakzat
térfogatanak hanyadosa. (Faitli, et al., 2017) Mértékegysége kg/m? (kisebb mennyiségek esetén

g/cm? hasznélatos). Az anyagok halmaz- vagy omlesztett anyagstirtiségének (bulk) ismeretére
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a gyakorlatban leginkdbb a nagymennyiségii porszerii anyagok megfeleld tarolohelyének
meghatarozasakor van sziikség; magyaran, hogy egy adott, allando térfogata tarol6t mekkora

tomegli anyaggal tudunk feltolteni.

A méréshez egy ismert térfogati (55,97 cm®), hengeres vas tégelyt hasznaltam, amelynek
megmértem a tdmegét (227,39 g). Ezt kovetden szinig toltottem a tégelyt, €s ismét tomegmérést
végeztem. Mind a metakaolin, mind a nyers és Orolt pernye esetén 5 mérést végeztem a lehetd
legpontosabb atlageredmény érdekében. A keresett halmazsiiriségeket a definicioban
leirtaknak megfelelden a kovetkezd képlettel szamitottam ki:

_ M= my
Pn = v
ahol:

o Mi: mérdtégely tomege [g]
o M2 mérdtégely €s a betdltott anyag egyiittes tomege [g]

o V:mérdtégely térfogata [cm®]

5. tdblazat A pernye mintdk és metakaolin halmazsiirtisége

Minta megnevezése | Halmazsiiriiség [g/cm®]
Pernye 0,74
Ordlt pernye 0,61
Metakaolin 0,23

A nyers pernye és a metakaolin halmazsiiriségét a 5. tablazat tiinteti fel, melybdl

kiolvashat6, hogy a pernye halmazstiriisége az 6rlés hatasara 17,6%-kal csokkent.

4.4  Szemcsesiiriiség

Az eljarastechnikaban leggyakrabban hasznalt stirliségmérési modszer a piknométeres
szemcseslirliség mérés. Szemcseslirliség meghatarozasakor szamitasba vesszikk az
anyaghalmazunkat felépitd szemcsékben talalhato nyitott, és zart porusokat, belsd zarvanyokat,
amelyek gaz, folyadék, vagy akar mas szilard anyagot is tartalmazhatnak (Faitli, et al., 2017).
Ezeket a tényezoket, a mérés soran alkalmazott, a szemcsék teljes feliiletét ellepd folyadék
(vagy gaz) mérékozeggel kiiszoboljiik ki, amely a porusokba behatolva lehetévé teszi, hogy jo

kozelitéssel megbecsiiljiik a szemcsék tényleges stirliségét.
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Piknométeres szemcsestlirliség méréskor az anyag térfogatat is tomegméréssel hatarozzuk
meg, ezért ez a legpontosabb modszer (Faitli, et al., 2017). A mérések esetén négy tomeg pontos

meghatdrozasara van sziikség:

O My: a széraz, iires piknométer tomege [g]
o Mg: szaraz piknométer + szilard anyag tomege [g]
o ma: piknométer + szaraz anyag + mérokozeg [g]

o ma: mérokozeggel teljesen feltdltott piknométer tomege [g]

A szemcseslriiséget (ps), az altalam hasznalt mérékozeg (izopropil-alkohol) stiriségének

elézetes ismeretében (pk=0,79 g/cm?), az alabbi képlet segitségével szamitottam ki:

m; —my

Ps = Pk

m4_m3 + mz_ml

Mindharom alapanyagom esetén 6t mérést végeztem, melyek atlagolt eredményeit a 6.
tablazat ismerteti. A szemcsesiiriiség 60 perc Orlés hatasara 48,43%-kal novekedett, mely a

pernyeszemcsékben talalhatd porusok mennyiségének csokkenésére utal.

6. tdblazat Alapanyagok szemcsesiirliségei

Minta Szemcsesiiriség
megnevezése [g/cm3]
Pernye 1,59
Orolt pernye 2,36
Metakaolin 1,94

4.5 Alapanyagok kémiai dsszetétele

A geopolimer probatestek alapanyagként hasznalt tiszatjvarosi pernye oxidos kémiai
Osszetételét az Asvany és Foldtani Intézet rontgen fluoreszcens spektrométerével (XRF)
hataroztak meg; a szalerdsitéshez alkalmazott E-livegszalhoz pedig szakirodalmi kutatasomkor
talaltam egy altalanositott, értéktartomanyokkal megadott Osszetételt. A legnagyobb

mennyiségii komponenseket a 7. tablazat mutatja be.

Amikor a pernye 0sszetételét vizsgaljuk geopolimerizacio szempontjabdl, fontos a Si02 és
Al>;O3 tartalom, ¢ két komponens egyiittesen a pernye 81,2 m/m%e-at teszi ki. Az altalam
hasznalt tiszaujvarosi barnaszén pernye a savanyu kategoriaba sorolhato, mert SiO; tartalma

57,9 m/m%. Az E-iiveg esetén a f6 komponensek a SiO2, CaO és Al20s.
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7. tablazat A tiszatjvarosi pernye €s az E-liveg kémiai 0sszetétele

Pernye E-livegszal
Osszetevok m/m% Osszetevok m/m%
SiO2 57,9 SiO2 50-56
AlO3 23,3 Al2O3 12-16
CaO 1,18 CaO 16-25
MgO 2,23 MgO <6
Naz20 0,95 Naz20 0,3-2
K20 1,37 K20 0,2-0,5
Fe20s3 5,81 Fe20s3 0,3
MnO 0,037 B20s 6-13
TiO2 0,510 F <0,7
P20s 0,040 Osszesen 91,5
S 0,07
F <0,3
Osszesen 94,4

4.6 Fajlagos feliilet és szemcseméret-eloszlas

A fajlagos feliilet meghatarozasa, illetve kiilonbdzd technikékkal torténd novelése (példaul
Orléssel) a nyersanyageldkészités legfobb feladatai kozé sorolhatd. A fajlagos feliilet az
anyagok reakcioképességével all dsszefiiggésben. Minél nagyobb a fajlagos feliilet, annal jobb

az adott anyag reakcidképessége.

A szemcseméret-eloszlas ismerete szilard alapanyagok esetén rendkiviil fontos, mert

nagymértékben befolyasoljak azok tulajdonsagait, tobbek kozott a fajlagos feliiletet is.

A HORIBA LA-950V2 tipusu lézeres szemcsenagysag-elemzd egy lézersugar-elhajlason
alapuld nedves és szaraz lizemi spektrométer. A berendezés a kovetkezé mérési elv alapjan
mukodik: a szemcesét €rd fénysugar elhajlasi szoge a szemcse méretével forditottan aranyos,
intenzitdsa pedig a szemcsek gyakorisagaval all 6sszefiiggésben. A késziilék érzékeldi felfogjak
a lézersugarakat; az igy keletkezett jelek a csatlakoztatott szamitégépbe tovabbitédnak, és a
vezerl6 szoftver segitségével meghatarozhatjuk a mért minta fajlagos feliiletét és darab-, feliileti
eloszlasat is (Faitli, et al., 2017). A késziilékkel megvizsgaltam a metakaolin, valamint a nyers
¢s a golydésmalomban 60 percig Orolt pernye szemcseméret-eloszlasat. A pernye mintakat

desztillalt vizben, a metakaolint pedig nagy tisztasagli alkoholban mértem. A méréshez
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natrium-pirofoszfat diszpergaloszert hasznaltam, hogy megakaddlyozzam a szemcsék

Osszetapadasat. A vizsgalat eredményeit a 9. abra mutatja be.
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9. dbra Metakaolin, nyers-, és 0rolt pernye szemcseméret-eloszlasa

A pernye 1 6rés Orlése jelentdsen csokkentette a szemcsék méretét, illetve novelte azok
fajlagos feliiletét. A nyers pernye median szemcsemérete x50=93,59 pm-rdl xs0=14,31 um-re
csokkent (kozel 85%-o0s csokkenés) az 6rlés utan; a fajlagos feliilet 1113,5 cm?/cm?® kezdeti
értéke az orlés kovetkeztében pedig 6071,4 cm?/cm3-ra emelkedett (445,25%-o0s ndvekedés). A
metakaolin fajlagos feliilete 51162 cm?/cm?® és median szemcsemérete xso= 10,16 pm Vvolt.
Habar a metakaolin median szemcseméret értéke nagyon hasonl6 az 6rolt pernyééhez, azonban
sokkal nagyobb mennyiségli finomszemcsét tartalmaz, az xio értéke 0,25 pm, ami a pernye

Orlemény esetén 4,56 pm.

4.7 Fourier transzformacios infravoros spektroszkdpia

Az alapanyagokban és a geopolimer probatestekben talalhato kémiai elemekrdl, kotésekrol,
illetve azok intenzitasarol a Fourier transzformacios infravords spektroszkopia (FT-IR)
elvégzése utan kaptam részletes informaciot. Ez a mérés nagymértékben segit megérteni az
anyagok szerkezetében bekovetkezd valtozasokat. Az egyes anyagok eltérd mértékben képesek
elnyelni a fény sugarainak kiilonb6z6 hulldmhosszait. A késziilékben talalhaté Gn. Michaelson
interferométerben egy allo, és egy folyton mozgo tiikkdr okoz interferenciat a hullimintenzitast

érzékeld detektor helyén. A detektor altal 1étrehozott interferogramot egy szdmitogép Fourier
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transzformacioval FT spektrumma, majd abbdl transzmisszios spektrumma alakitja (Galbacs,

2010).

A Nyersanyagelokészitési és Kornyezeti Eljarastechnikai Intézet Innovativ Finomérlési —
Szemcsetervezési Technologidk laboratériumaban talalhaté Jasco FT-IR 4200 tipust infravoros
spektrométert hasznaltam (10. abra). Minden mérés el6tt végeztem hattérmérést, illetve a
méréseket kovetden alapvonal korrekciot hajtottam végre. A mérési eredményeket 4000 cm™

és 400 cm™ hullamszamok kozott vettem figyelembe. A spektrumok 3 mérés atlagat mutatjak
be.

10. abra Jasco FT-IR 4200 tipusu infravords spektrométer

Az alapanyagok FT-IR spektrumait a 11. abra mutatja be, melyen remekiil megfigyelhetd
mindharom anyag esetén a Si—O-Si kotések aszimmetrikus, és az Al-O-Si kotések
szimmetrikus nyujto rezgései 1089-1097 cm™ hullamszamoknal. Lathaté tovabb4, hogy az &rolt
pernye esetén intenzivebb a kotést reprezentdld sdv, mint a nyers pernyénél. A metakaolin
esetében a 799 cm™ hullamszanal jelentkezd sav szintén az Al-O-Si kdtésre utal, a pernyéknél
megfigyelhetd savok 778-796 cm™ hullamszamnal pedig Si—O szimmetrikus nyujté rezgéseket
jeleznek. Az —OH csoportok (melyek a viz jelenlétére utalnak az anyag szerkezetében) 3445-
3454 cm? hullimszamnal megjelend nyujtd rezgése) nem észlelheték az alapanyagok
spektrumain, tehat szerkezetiikben nem tartalmaznak megkotott vizet (Jeyageetha & Kumar,
2016; Li, et al., 2020).
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11. dbra Az alapanyagok FT-IR spektrumai

4.8 Uvegszal tulajdonsagai

A probatestek szalerdsitéséhez az Avers Kft. AVEEGLASS OPTIMO nevezetii 98%
tisztasagu E-ilivegbdl késziilt livegszala allt rendelkezésemre, amely szinét tekintve attetszo,
szalhossza pedig 2-35 mm folytonos eloszlasban (12. dbra a miiszaki adatlap alapjan). A termék
fontosabb miiszaki adatait a kdvetkezd 8. tdblazat mutatja be. Késdbbi méréseim, illetve az
eredmények kiértékelése soran szem el6tt kellett tartanom, hogy az E-liveg nem lugallé — azaz
lagos kornyezetben szerkezete roncsolodik — illetve nem sziv magaba nedvességet. Ez a két
informaci6 azért nagyon fontos, mert az altalam készitett geopolimer keverékekhez lugos

aktivalo oldatot hasznéltam (NaOH és viziiveg).
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12. dbra AVEEGLASS OPTIMO iivegszalak (bal) és szalhossz eloszlasuk (jobb)

8. tablazat AVEEGLASS OPTIMO iivegszal fontosabb miiszaki adatai

AVEEGLASS OPTIMO iivegszal fontosabb miiszaki adatai
Anyag 98% tisztasagu E-liveg
Siiriiség 2,6-2,7 glcm?®
Szalhossz 2-35 mm folytonos eloszlasban
Elemi szalatméro 9-30 pm
Szin Attetszé
Lagyulasi pont 840 °C
Szakitoszilardsag min. 2000 N/mm?
Rugalmassagi modulus 72 GPa

4.9 Geopolimer szilardsagvizsgalatok

A geopolimer probatestek nyomo-és hajlitoszilardsaganak vizsgalatat rendszerint a keverést

kovetd hetedik napon végeztem a Banyaszati és Geotechnikai Intézeti Tanszék

kbézetmechanikai vizsgalolaboratoriumanak 25 kN (2,5 tonna) és 100 kN (10 tonna)

terhelhetdségli hidraulikus torégépeivel. A méréseket megel6zéen megmértem a probatestek

tomegét, hosszat és szélességét, mely adatok a szilardsdgok ¢&s testsiiriség értékek

kiszamitasadhoz sziikségek.
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13. abra 25 kN (bal) és 100 kN (jobb) terhelhetdségli hidraulikus térégépek, nyomolapjaik
kozott a probatestekkel

Az egytengelyll (uniaxialis) nyomoszilardsag vizsgalat soran a probatesteket a torogépek
onbeallo, acél nyomolapjai kozé helyezziik (13. abra.). Az egytengely(i nyomderot ezen lapok
egymashoz kozeledése fejti ki a probatestre. A vizsgalatot a probatest tonkremeneteléig
(széttoreseéig) végezzik, ekkor feljegyezziik a torégép digitalis kijelzjén olvashato értéket — ez
a maximalis nyomoéerd, amelyet az alabbi képletbe behelyettesitve kiszamithatjuk a

nyomoszilardsagot (Rny).

F
Rny = Z
ahol:
o F: maximalis nyoméerd [N]
o A: nyomolapokkal érintkezd feliilet [mm?]

A szalerdsitett geopolimerek hajlitoszilardsagat is a 25 kN terhelhetdségli torégéppel
vizsgaltam, azonban egy olyan befogdszerkezet hasznalatival, amely a horizontalisan

behelyezett probatestre harom ponton gyakorol nyomast (14. abra).
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14. abra Harompontos hajlitoszilardsag vizsgalat (bal) és nyomoszilardsag vizsgalat (jobb)

Hajlitoszilardsag vizsgélat soran a probatestek kdzépen, jellegzetes fiiggdleges irdnyu torést
szenvednek. A torés pillanataban leolvasott hajlitéerd értéket a kovetkezd egyenletbe
behelyettesitve megkapjuk a hajlitdszilardsagot (o).

_3-F-l
T2 a2
ahol:

o F: maximalis hajlitoerd [N]

l: befogoszerkezet hossza [mm)]

(@]

(jelen esetben: 100 mm)
o a: probatest szélessége [mm]

o b: prébatest magassaga [mm]

A hajlitovizsgalat utan a kettétort probatestek nyomoszilardsagat is megvizsgaltam, hogy
kovetkeztetést vonhassak le a keverékek homogenitisaval, illetve a szédlak egyenletes
eloszlasaval kapcsolatban. Ehhez a méréshez két 40x40 mm-es acél téglatestet kell helyezni a
terheldlapok koz¢, a késobbi szilardsdgszamitds megkonnyitése ¢€s az egyenletes

nyomaseloszlas biztositasa érdekében.
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5 Meérési eredmények

A kovetkezd fejezetben a geopolimer probatesteken végzett mérések eredményeit, illetve a

mérések soran szerzett tapasztalatokat, megfigyeléseket mutatom be.

5.1 Metakaolin adagolas hatasa

Az 1. kisérleti sorozat soran a pernye alapli geopolimerben az erdmiii pernyét adott m/m%-
nyi metakaolinnal helyettesitettem. A kiilonbozd Osszetételli probatestek készitése soran
megfigyeltem, hogy a névekvd metakaolin tartalom hatdsdra megvaltozott a keverékek folyasi
tulajdonsaga, bedolgozhatosaga és kotési sebessége. Azonban magasabb, 25 és 50 m/m%
metakaolin tartalom mellett szemmel lathatova valt a bedolgozhatosag és kotési sebesség
véltozasanak a negativ hatdsa, ugyanis a geopolimer probatestek mar formaba tdltés soran

elkezdtek megkotni, igy a kész probatestek nagy méretli porusokat tartalmaztak (15. abra).

15. dbra 50 m/m% metakaolin tartalmt probatesten megfigyelhetd tobb milliméter nagysagu

porusok

5.1.1 Nyomoészilardsag és testsiiriiség

A metakaolint tartalmazd geopolimerek nyomdszilardsag és teststirliség értékeit a 16. dbra

mutatja be.
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16. abra Novekvd metakaolin tartalmi geopolimerek nyomoszilardsag-testsiirliség diagramja

Osszességében elmondhat6, hogy a metakaolin adagolas 15 m/m% tartalomig kifejezetten
pozitiv hatdssal volt a geopolimer keverékekre — a nyomoszilardsag értékek linearisan

ndvekedtek, mely novekedés a kdvetkezd, 3. egyenlettel irhaté le, R?=0,9898.

y = 1,2898x + 3,334 3)

20 m/m% metakaolin tartalomto6l azonban a nyomoszilardsag eredmények csokkeni kezdtek,
amely a megfigyelt bedolgozhatdsag romlasaval allhat kapcsolatban. 15 m/m% -ig a relativ
szoras atlagosan 0,1625, mig 20 m/m%-t6l jelentdsen nagyobb, 0,4567 volt. A 20 m/m%-0s
keverést kétszer is végrehajtottam, hogy biztosan kizarjam a mérési hiba lehetdségét, azonban

a masodik mérés soran is ezeket a kiugro értékeket kaptam.

Tehat a 15 m/m% metakaolint tartalmazo probatestek atlagos nyomoszildrdsaga volt a
legnagyobb, 23,32 MPa, mig a metakaolin mentes referencia probatesteké minddssze

4,12 MPa. Ez 566%-0s nyomoszilardsag novekedést jelent.

A testslirliség (az 5 m/m%-os probatestek kivételével) értékek alapvetden csdkkend trendet
mutattak a novekvé metakaolin tartalom hatdsdra, mely részben a megfigyelt, az anyag

szerkezetében képzodo porusok jelenlétére utal. A geopolimerek testsiirisége megkozelitdleg
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10%-kal, 1,74 g/cm3-r61 1,57 glcm3-re csdkkent 50 m/m% metakaolin helyettesitéssel. Ez azzal
is magyarazhato, hogy az 6érolt pernyét, melynek szemcsesiiriisége 2,36 g/cm?®, egyre nagyobb

mennyiségben a kisebb szemcsesiiriiségii (1,94 g/cm®) metakaolinnal helyettesitettem.

Nyomoszilardsag vizsgalat kozben a 10, 15, 25 és 50 m/m%-os probatestek torése, a
rendkiviil magas nyomoerd kovetkeztében a betonhoz, valamint kézetekhez hasonléan hangos
robbanassal, és szétrepiilé geopolimer szilankokkal jart (17. abra). 20 m/m% metakaolin

tartalomnal elmaradt a robbands, a probatestek hosszmenti torést szenvedtek.

17. dbra Nyomoszilardsag vizsgalat soran tonkrement geopolimer probatest maradvanyai

5.1.2 FT-IR mérési eredmények

A probatestek Fourier transzformacids infravords spektroszkopos vizsgalataval a metakaolin
altal eloidézett szerkezeti valtozasokra, illetve a 20 m/m%-os probatestek nem vart
nyomoszilardsag csokkenésére kerestem a valaszt. A 18. abra a probatestek FT-IR spektrumait
abrazolja. Az atlathatosdg érdekében az egyes spektrumokat egymashoz képest eltolva

abrazoltam a transzmittancia tengely mentén.
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18. abra Metakaolin tartalmu probatestek FT-IR spektrumai

A poritott probatestek (ahogyan az alapanyagoknal is) 979-998 cm™ hulldmszam-
tartomanyaban jelentkez6 Si—O-Al, Si—-O-Si kotések aszimmetrikus nyujtdé rezgései a
(geopolimerizacids folyamatot jelzik) voltak a legintenzivebbek. Jellegzetes tovabba a —OH

1 ¢s 1622 cm™? kozott, amely a feliileten

csoportok nyujtasa és deformacioja 3410 cm”
abszorbealt, porusokban talalhaté viz jelenlétére utal. Ezeket a kotéseket az aktivalo oldat hozta
létre, ugyanis az alapanyagok esetén nem voltak lathatok. Jol latszik, hogy a metakaolin
tartalom ndvekedésével a 3410 cm™ hullamszamnal taldlhat6 —OH csoportok rezgései
veszitenek intenzitdsukbol. Fontos kiemelni még a karbonatok 1430 cm™ hullamszamnal
megjelend O-C-O kotéseinek nyujté rezgéseit, amelyek a geopolimerek kotése soran
keletkeznek a légkdri CO2-dal valo reakcio soran, amennyiben a rendszer nagyobb mennyiségii,
a reakcioban nem résztvevo Na-ot tartalmaz. A legjobb nyomoszilardsag értékeket produkalo
10 és 15 m/m%-os probatestekben ezen kotések intenzitdsa sokkal kisebb volt a tobbi
probatesthez képest, ami arra utal, hogy ezekben az esetekben a szilard alkotok képesek az

aktivald oldatban rendelkezésre allé Na-ot a geopolimerizacié soran hasznositani (Catauro, et

al., 2019; El Alouani, et al., 2019).

A metakaolin mentes probatest esetén 2350 cm™ hullamszam koriil megfigyelheté —OH
cstcs az 5, 10 és 15 m/m% metakaolin tartalma geopolimereknél szinte teljesen eltlinik, majd

a 20 m/m%-os keverék spektruman ismét megjelenik, de ezen a kotés ujra megjelenésén kiviil
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az FT-IR spektrumok alapjan semmi nem indokolta a hirtelen nyomoszilardsag csokkenést.

Ezen jelenség okanak felkutatasara szeretnék a jovoben tovabbi méréseket végezni.

A geopolimerek széalerdsités¢hez a 15 m/m%-os metakaolin tartalmat taldltam a
legoptimalisabb alapnak, a termékek remek nyomoszilardsaga és megfelelé bedolgozhatdsaga

miatt.

5.2 Szilerositett geopolimerek
5.2.1 Testsiirtiség, hajlito-, és nyomoszilardsag

A 2. kisérleti sorozatban az livegszalakkal torténd szalerdsités meglepé modon nem mindig
idézett eld pozitiv hajlitdszilardsag valtozast. A szilard anyagokhoz, valamint az aktivalo
oldathoz adagolt iivegszalak esetén az eredmények kis mértékben ugyan, de csokkentek vagy
stagnaltak a referencia keverékekhez képest. A kész geopolimer pasztahoz adagolt tivegszalak
keverési modszere azonban sikeresnek bizonyult, a kezdeti 3,85 MPa hajlitdszilardsag 4,65
MPa-ra nétt, tehat nagyjabol 1,2x-es javulast eredményezett. A hajlitoszilardsagok és a

teststirliségek valtozasat a 19. dbra szemlélteti.
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19. dbra A szalerdsitett geopolimerek hajlitoszilardsag-teststiriiség diagramja

A testsliriségek csokkenése kozel azonos volt a harom szdlerdsitett minta esetén

(megkozelitdleg 8% a szalat nem tartalmazd probatestekhez képest), mely a szakirodalmi
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adatok alapjan varhaté volt, ugyanis a szélerOsitett geopolimerekre jellemzd a

levegébuborékok, porusok képzédése (Abbas, et al., 2022).

A nyomoszilardsag eredmények mindharom szalerdsitési keverési technika esetén
csokkentek, a legnagyobb csdkkenés 17,7% volt a SZA + USZ keverési mod esetén. A
legsikeresebb eljaras ismét az iivegszalak geopolimer keverékhez adagolasa volt, ebben az

esetben az atlagos nyomoszilardsag kozel megegyezett a szalat nem tartalmazo probatestekével.

A szalerésitett geopolimerek nyomoszilardsag vizsgalat soran azt tapasztaltam, hogy a
mintak kisebb robbanés kiséretében darabokra tortek, vagyis az tivegszalak nem oszlattak el

megfelelden a novekvd nyomast a probatestek gyenge pontjainal.

A csokkend nyomoszilardsag értékeket a 20. abra prezentalja.
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20. abra Szélerdsitett geopolimerek nyomoszilardsag értékei

A 9. tablazatban lathato hajlit6-, és nyomdszilardsag értékek relativ szorasai alapjan a
SZA + USZ keverési eljarassal késziilt geopolimerek nyujtottdk a legjobb teljesitményt
statisztikai szempontbol, tehat ezen probatestek eredményei mutattak egymashoz viszonyitva a
legkiseb eltérést. A gyartasi folyamatoknal a végtermékek konstans mindsége, illetve a selejtek
szamanak minimalizaldsa alapvetd kritérium; igy ezen keverés megbizhat6, stabil termékei
adott esetben versenyképesek lehetnek nagyobb szilardsagu, de valtozé mindségii termékekkel

szemben.
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9. tablazat Szalerdsitett geopolimerek hajlitd-, nyomoszilardsag értékeinek relativ szorasai

Hajlitoszilardsag Nyomaoszilardsag relativ
relativ szorasa |-] szorasa [-]
GP 0,14 0,16
SZA + USZ 0,04 0,11
AO + USZ 0,09 0,12
GP + USZ 0,24 0,12

A hajlitovizsgalatkor kettétort probatestek A és B jellel ellatott oldalai rendkiviil valtozo
nyomderdt viseltek el a nyomoszilardsag vizsgalat soran, AO + USZ, GP + USZ geopolimerek
esetén, a maximalis nyomoerd kiilonbség meghaladta a 10 kN-t. A legkisebb szorast a szilard

anyaghoz adagolt tivegszalakkal eldallitott probatestek nyomoerd értékei produkaltak.

Az tlvegszalak, geopolimerek nyomoszilardsagara, hajlitoszilardsagara és teststiriségére
gyakorolt valtozo hatasairdl tobb korabbi kutatas is beszamolt mar. Alapvet6en két jelenséggel
magyarazhatjuk a fentieckben 0Osszefoglalt eredményeket. A szalerdsitett geopolimerek
nyomoszilardsaganak novelésére a hosszabb iivegszalak (amilyeneket én is hasznaltam)
effektiven nem alkalmasak, erre a feladatra javasolt a rovidebb iivegszalak alkalmazasa.
Ugyanis, ha a szalak tilsagosan hosszuak, vagy til nagy aranyban adagoljuk d&ket, akkor a
keverés sordn, 0sszecsomodsodhatnak, amely az é4ltalam is tapasztalt porusképzédéshez vezet.
Tovabbi az livegszalakra jellemzd, hogy a megkotott probatestek hosszanti tengelyét kovetik,
¢és nem egyenletes mértékli az eloszlasuk a probatesten beliil (Abbas, et al., 2022). Ez az
orientdci6 parhuzamba vonhaté a probatestek két kiillonbozé felének nagymértékii

nyomoszilardsag eltérésével.

5.2.2 Optikai vizsgalat

A szilardsagvizsgéalatok soran keletkezett szalerdsitett probatestek torési feliileteinek-

optikai vizsgalata is sok hasznos informécioval szolgalt.

A fent bemutatott eredményekbdl, tapasztalatokbdl kovetkezik, hogy az iivegszalak nagy,
eltéré mértékli porusképzodést idéztek eld, melyet a 21. dbra nagyszerlien szemléltet. A porusok
mérete tobb esetben is elérte az 5 mm-t (22. abra) a szalerdsitett geopolimerek esetén, mig a
szalat nem tartalmazo probatesteken minddssze nagyjabol 0,5 mm méretli porusokat figyeltem
meg. A jelenség nem csak a szilardsagra volt negativ hatassal; a testsiirliség csokkenése is

magyarazhat6 a porusképzodéssel.
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Uvegszal mentes  Szilard anyag  Aktivalé oldat  Geopolimer keverék
probatest + iivegszal + iivegszal + iivegszal

21. abra Eltérd keverési modszerekkel eldallitott geopolimereknél megfigyelhetd, eltérd

mértékl porusképzddés; a felsé sorban az A oldal, az alsé sorban a B oldal

A probatestek torési feliiletén az Ulvegszalak latszolag egyenletesen oszlottak el;
szalatmérdjlik a miiszaki adatok alapjan a pm-es tartoméanyba sorolhatd, de ritkén eléfordultak

koriilbeliil 2-3 milliméter atmérdjii szalak is (az alabbi abran pirossal emeltem ki) (22. abra).
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22. abra Szalerdsitett geopolimerek (balrdl jobbra: SZA + USZ, AO + USZ, GP + USZ)

valtozo, akar tobb milliméter nagysagl porusai
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6 Konkluzio

A mérési eredmények alapjan a kovetkezd kovetkeztetések vonhatok le.

1. Az alapanyagok helyes eldkészitése barmilyen gyartasi, eldallitasi folyamat
kulcsfontossagu 1épése. A nyers tiszajvarosi pernye 60 perces mechanikai aktivalasa
jelentésen megnévelte az anyag fajlagos feliiletét (6071,4 cm?/cm?, és csokkentette
atlagos szemcseméretét (xso=14,31 um), ezzel a geopolimerek eldallitdsdhoz alkalmas
alapanyagga téve azt, ndvelve az alapanyag reaktivitasat.

2. A metakaolin adagolds képes rendkiviili hatast gyakorolni a probatestek
nyomoszilardsagara. A 15 m/m% metakaolint tartalmazd  geopolimerek
nyomoszilardsaga 23,32 MPa volt, mig a referencia probatesteké minddssze 4,12 MPa.
20 m/m%-os tartalom felett a nyomoszilardsag eredmények csokkenése volt
megfigyelhetd. A ndvekvd metakaolin tartalom hatidsara egyre nehezebbé valt a
geopolimer paszta bekeverése, végiil 75%-os tartalomnal lehetetlenné valt. Ezek alapjan
az adagolas optimalizalasa rendkiviil fontos.

3. A metakaolin a testsiiriiségek csokkenését idézte elé. A referencia geopolimerekhez
képest az 50 m/m%-os probatestek testsiiriisége kozel 10%-kal csokkent (1,738 g/cm®-
18l 1,566 g/cm?®-re), amely a levegSbuborékok, porusok jelenlétével magyarazhato.

4. Mindharom vizsgalt szalerdsitési modszerrel lehetséges volt a geopolimer keverékek
bedolgozasa, homogenizalasa, azonban jellemzéen mindegyik probatest szerkezetében
felfedezhetdek voltak (eltérd mértékben) nagyobb méretli, akar 3-5 milliméteres
poérusok. Emiatt a testsiirliség eredmények 8%-kal csokkentek.

5. A szélerdsitett geopolimerek esetén a homogenizalt pasztdhoz kevert iivegszalak
modszere volt a legeredményesebb. Az igy eldallitott probatestek nyomdszilardsag
teststiriség csokkenése volt a legkisebb mérték, illetve a hajlitoszilardsag vizsgalata

soran kizarolag ezen testek esetében tapasztaltam pozitiv véaltozast (21%-os ndvekedés).
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7 Osszefoglalas

TDK dolgozatomban tiszaujvarosi deponalt erdmiii pernye és metakaolin felhasznalasaval
késziilt geopolimerek kiilonb6zd széalerdsitési mddszereit mutattam be egy szisztematikus
kisérletsorozat keretén beliil, melyet a Nyersanyagelokészitési €s Kornyezeti Eljarastechnikai
Intézet laboratoriumaiban végeztem el. Kisérleteimet, méréseimet egy szakirodalmi kutatasi
folyamat eldzte meg. Korabbi, a témahoz kapcsolodo kutatasok, tudomanyos cikkek alapjan
hataroztam meg a geopolimerek eldallitdsahoz sziikséges paramétereket, valamint az altalam

megvizsgalt szalerdsitési keverési metddusokat.

A kisérletekhez sziikséges probatestek eldallitasdhoz megvizsgaltam a rendelkezésemre allo
alapanyagok alapvetd tulajdonséagait (halmazsiiriség, szemcsesiiriség, nedvességtartalom,
1zzitasi veszteség, szemcsemeéret eloszlas), illetve a pernyét mechanikai aktivalasnak (60 perces
Orlés laboratoriumi golydsmalomban) vetettem ald. A metakaolin tartalmi geopolimerek
probatesteken nyomoszilardsag, teststiriség és FT-IR vizsgalatot végeztem, melyek
eredményei alapjan a 15 m/m%-os keverék bizonyult a szalerdsités optimalis alapjanak. Harom
eltéré szalerOsitési keverési eljarassal késziilt geopolimerek hajlité-, nyomoszilardsag,
testslirliség vizsgalata utan megéallapitottam, hogy az livegszalak akkor befolyasoltak pozitivan

a probatestek tulajdonsagait, amikor a homogenizalt geopolimer pasztahoz lettek adagolva.

A jovOben szeretném vizsgalni a metakaolin tartalmii geopolimer keverékek folyasi
elektronmikroszkopos (SEM) vizsgalattal szeretnék betekintést nyerni a szalak és a geopolimer
matrix kozotti kapcsolat részleteibe is. Emellett szeretném mérésekkel is igazolni a metakaolin
adagolas hatasara bekovetkezd kotési ido-valtozast. Szivesen megvizsgdlnam tovabba a hibrid

iivegszalak (polipropilén és E-liveg) szalerdsitési hatasait.
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