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ABSTRACT.

In this study there were prepared basalt fibre and
graphene reinforced hybrid composites and their
bending properties were investigated. The goal
was to achieve better graphene dispersion by
using basalt fibres. Scanning electron microscop-
ic pictures prove that the higher shear forces in
melt caused by basalt fibres that effects in higher
dispersion of nanoparticles.

1. BEVEZETES

Napjaink anyagfejleszt6i kiilonds figyelmet for-
ditanak a nanorészecskére. Ezen részecskék al-
kalmazasaval 1 lehetdségek nyilhatnak meg az
anyagtudomanyban, ez kiiléndsképpen igaz po-
limer kompozitok fejlesztése soran.

A nanroészecskéket az emberiség na-
gyon régota alkalmazza, azonban napjainkra
jutott el a tudomany oda, hogy felfedezze egyes
anyagok nanostrukturaltsagat és vizsgalni kezdje
azt. A viszonylag rég ismert nano méreti ré-
szecskék mellett, mint példiul a korom vagy a
rétegszilikatok, szamos fiatal anyag is megjelent,
ilyen a szénnanocsé valamint a grafén. Mig a
szénnanocsd szalas jellegi, addig a grafén leme-
zes szerkezetl. Utobbi anyag kiilonosen figye-
lemre méltod, hiszen felfedezéséig a 1étezését
elképzelhetetlennek tartottak, mivel
thermodinamikailag instabilnak gondoltdk. A
grafént azonban két orosz kutatonak Andre
Geimnek valamint Konstantin Novoselovnak
sikeriilt eléallitani. Munkajukért 2010-ben Fizi-
kai Nobel dijat kaptak [1].

A nanorészecskék kutatdsanak fontossa-
ga szerkezeti felépitésiiknek koszonhetd, hiszen
térfogatukhoz viszonyitva fajlagosan nagy felii-
lettel rendelkeznek, igy akar kis tartalom esetén
is hatdsosan modosithatjak a polimer tulajdonsé-
gait. Itt nem csak a polimer mechanikai jellemz6-
ire kell gondolni, hanem segitségével kiilonféle
hévezetd vagy elektromosan vezetd polimerek
hozhatdak 1étre, vagy haszndlatuk az égésgatlast
is elésegitheti [2][3][4][5].

Rafiq és tarsai [6] kutatasuk soran grafén
er6sitési poliamid 12 matrixit kompozitokat
hoztak 1étre bels6keverd segitségével. Az eldalli-
tott kompozitok 0,1; 0,3; 0,6; 1,0 és 3,0 tomeg%
grafént tartalmaztak. Az igy létrehozott anya-
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goknal megfigyelték, hogy 1 tdomeg%-ig a grafén
novelte a kompozit szakitoszilardsagat, azonban
magasabb erdsitdanyag tartalom esetén a szilard-
sdg jelentésen csokkent. A csokkenés oka a
nanorészecskek nem megfeleld eloszlatottsaga.

A nano méretil részecskéket tartalmazo
polimer kompozitok esetén egy jelentds akadalyt
le kell kiizdeni ez pedig a részecskék szétvalasz-
tasa. Erre szamos eljarast kifejlesztettek, ezek
koziil az egyik lehetéség hibridkompozit 1étreho-
zdsa. A hibrid rendszer elGallitisa soran a
nanorészecskék mell¢ valamiféle szalas erdsitd-
anyag keverésével novelik az 6mledék belsejé-
ben 1évd nyfrast, ezzel elésegitve a részecskék
eltavolodasat egymastél. Az eljaras nagy elénye,
hogy mikroszalak hasznalata igen elterjedt és
ismertek hatdsai — példaul a szilardsag novelés —
valamint viszonylagosan alacsony arral rendel-
keznek [7][8].

Giillu és tarsai [9] poliamid 6 és polipro-
pilén matrixtt mikroszalas kompozitokat allitot-
tak el6. Az er6sitanyag ebben az esetben 6 mm
hosszii és 13 um atmér6jl tivegszal volt. A hizo-
szilardsag esetiikben 64,7 MPa-r6l, 30 tomeg%
iivegszal esetén 136,6 MPa-ra novekedett. Kuta-
tasukba bemutattdk, hogy a helyes frécesontési
paraméterek megvalasztasa is fontos.

Kutatasom célja hibridkompozitok 1étre-
hozasa volt, és a nanorészecskék eloszlathatosa-
ginak vizsgalata poliamid 6 matrix, grafén és
bazaltszal erOsitbanyag esetén. Az eloszlatas
mellett cél volt az igy létrehozott anyagok atfogo
vizsgalata, annak viselkedésének és annak okai-
nak pontos megismerése. Mivel a poliamid koz-
kedvelt  miiszaki  milanyag  fontos a
kompozitokban is a mechanikai tulajdonsagok
pontos feltérképezése.

2. FELHASZNALT ANYAGOK ES ALKAL-
MAZOTT VIZSGALATI MODSZEREK
Matrixanyagként az A. Schulman GmbH altal
gyartott poliamid homopolimert hasznaltam
(SHULAMID 6 MV 13). Siirtisége 1,13 g/em’,
MFTI értéke 14,7 g/10 perc (2,16 kg, 230°C).

A széler6sitéshez az ukran Kamenny
Vek Ltd. altal gyartott BCS 13.6. KV02 tipust
bazaltszdlat hasznaltam fel. A szilak folytonos
szalhiizas technoldgidval gyartott, vagott szalak
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voltak. Atlagos hosszuk 6 mm, a névleges 4tmé-
rojiik pedig 13 pm volt.

A kutatashoz alkalmazott grafén az XG
Sciences Inc. allitotta el6. Az xGnP Grade H
grafén térfogati sliriisége 50 -250 kg/m’, a ré-
szecskék vastagsdga koriilbeliil 15 nm és dtlagos
atmeérdjik 5-25 pm kozétt mozog. A grafént a
gyartd 4altal is alkalmazott GnP (Graphene
napoparticle) roviditéssel jelsltem.

A kompozit alapanyagok eldallitdsa
extrizids technologiaval tortént. A felhasznalt
poliamid 6-ot a feldolgozas el6tt minden esetben
80°C-on, 4 o6ran keresztiil szaritottam. A megfe-
lelé mennyiségli anyagok sszemérése és fizikai
keverése utdn, az alapanyag kompaundalasa
Labtech Scentific LTE 26-44 tipusu ikercsigas
extruderen tortént. A csigak forgéasi sebessége 12
ford./perc volt. A zénak hémérséklete rendre (a
behuz6 zoénatol kezdve a szerszam felé): 225-
230-230-235-235-240-240-245-245-245-250-
250°C voltak.

A frocesontést Arburg Allrounder 320 C
600-250, illetve Arburg Allrounder Advance
3708 700-290 tipusu froccsontdgépekkel végez-
tem. A froccsontéssel eléallitott 4x10 mm-es
keresztmetszetli probatestek megfelelnek az
MSZ EN 1ISO 527-2 szabvanynak. A
froccsaggregat zondinak hémérséklete a behtizd
z0natol rendre 255-260-265-270-275°C voltak.
A frocesnyomas 1500 bar volt. Az elkésziilt jels-
lése ¢s Osszetétele az /. tabldzatban lathato.

1. tdbldzat. Elédilitott kompozitok jelolése és Osszetétele

P o— PA6 BF GnP
[tomeg%] [tomeg%] [tomeg%]

PA6 100 0 0
PA6+BF 70 30 0
PA6+0,25 GnP 99,75 0 0,25
PA6+0,5 GnP 99,5 0 0,5
PA6+0,75 GnP 99,25 0 0,75
PA6+] GnP 99 0 1
PA6+BF-+0,25 GnP 69,75 30 0,25
PA6+BF+0,5 GnP 69,5 30 0,5
PA6+BF+0,75 GnP 69,25 30 0,75
PA6+BF+1 GnP 69 30 1

Az elkészilt kompozit probatesteken a
harompontos hajlitd vizsgalatokat Zwick Z020
tipust univerzalis szamitogép-vezériésii terheld-
gépen végeztem, az MSZ EN ISO 178 szabvany-
nak megfeleléen. A prébatest aldtdmasztisi ta-
volsdga 64 mm, a hajlitas sebessége 2 mm/perc
volt. A vizsgalatok megkezdéséig a probatestek
MEMMERT HCP153 tipust klimaszekrényben
kertiltek elhelyezésre. A tarolas allando 25°C-os
hémérsékleten és 50% paratartalmon tortént.

A mechanikai vizsgalat sordn 1étrejott to-
retfeliileteket  pdsztdzd  elektronmikroszkop
(SEM) segitségével elemeztem. A vizsgalat el6tt
a mintak feliiletét vékony arany-palladium 6tve-
zettel vontam be a JEOL JFC-1200 aranyozd-
berendezés segitségével. Az elemzés elvégzésére
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JEOL JSM 6380LA pasztazo clektronmikrosz-
kopot hasznaltam.

A szilhossz meghatarozasdhoz Olympus
BX S5IM tipusu optikai mikroszképot és
AnalySIS programot alkalmaztam. A szdlakat a
kompozitokbol égetésével nyertem ki.

A folyési mutatészamot (MFT) CEAST
7027.000 tipusu, szamitogép-vezérlésli kapillaris
plasztométer segitségével mértem, 260°C-on,
2,16 kg terhelés mellett.

3. KISERLETT EREDMENYEK ES ERTEKE-
LESUK

3.1. Hajlito vizsgadlatok

Kompozitok hajlité vizsgalata soran a csak
grafént tartalmazo kompozitok esetén a hatérhaj-
lité fesziiltség jelentésen nem valtozik a grafén
tartalom valtozasaval (2. tdbldzat).

A bazaltszal hozzaadasa a hajlité szilard-
sdgot jelentdsen noveli, valamint a grafén elosz-
lasanak javitasaban is kozrejatszik, hiszen a szi-
lardsag értéke kis mértékben novekszik 0,25
tomeg% grafén tartalom esetén. Az eredmények
jobban nyomon kévethetéek a hajlité rugalmas-
sagi modulusz estén. A csak grafént tartalmazé
kompozitok nem hoztak javulast, azonban a hib-
rid rendszerek esetén a grafén tartalom novelte a
moduluszt, ami a grafén jobb eloszlatottsdgaval
magyarazhato.

2. tabldzat. Bazaltszdl és Grafén tartalmii poliamid 6 mdtri-
xit kompozitok hatarhajlits fesziiltsége és hajlité rugalmas-
sdgi modulusanak alakuldsa kiilénbizd grafén tartalmakndl

Hajlitd szildrdsdg Hajlité Rug.
[MPa] Modulus [MPa]

PA6 581 552413
PA6+0,25 GnP 57+2 508+16
PA6+0,5 GnP 5842 542426
PA6+0,75 GnP 58+2 553+8

PA6+]1 GnP 59+2 549+27
PAG+BF 15943 1004£31
PAG+BF+0,25 GnP 162+2 1062+44
PA6+BF+0,5 GnP 156+2 1053+26
PA6+BF+0,75 GnP 150+2 1016+16
PA6+BF+1 GnP 147+1 10268

3.2. Szdltartalom és szdlhosszeloszlds, eloszla-
tottsdag vizsgalat

A grafén jobb eloszlatasa érdekében hoztam 1étre
hibrid rendszereket. Ennek oka a szalas erdsitd-
anyag altal az 6mledékben létrehozott nagyobb
nyirds. Az Omledékes eljarassal gyartott
kompozitok esetén a belsd nyiras névekedésének
egyik jele a szaltoredezés, ezért elvégeztem a
kompozitok szalhosszanak vizsgalatat és vizsgal-
tam a szalhossz closzlas alakuldsat a feldolgozas
soran. Az eldallitott kompozitokat kézel azonos
szaltartalommal sikeriilt eléallitani, tehat ez csak
kis mértékben befolyasolhatja a szalhossz alaku-
lasat (3. dbra).
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3. dbra. Elddllitott kompozitok szditartalma

A folyasi mutatdészam meghatarozésa so-
ran megfigyeltem, hogy a grafén tartalom néve-
lése csokkenti a MFI értékét, azonban a hibrid
kompozitok esetén mar a bazalt szdl hatdsa a
domindns. A mikro szal jelenléte jelentdsen
csokkenti az anyag folyoképességét, ami a belsd
nyirds novekedésére utal (4. dbra).

30 “““““““ ‘"i ““““““““ [ SRR Rl S e S i

i 1 1

— 25 Wt o =t RS SRR .

= - ----B----E--__

Bl pesmance J: ”””””””” oo ‘3”“"“’2
H i

I == e P P :

= 10 = wao-sipom— ——fdm=s== 0o ===

T =¥

Z 5 feeeeendooo| —@--PAG+GnP

; - -0- - PA 6+ BF + GnP

- e

0 0,25 0,5 0,75
Grafén tartaiom [témeg%]

4. dbra. Bozaltszdl és Grafén tartalmii poliamid 6 madirixu
kompozitok folydsi mutatészdma

A szalhossz eloszlast mutatd 5. abrdn
megfigyelhetd, hogy a rovidebb szilak egyre
nagyobb szamban talalhatéak meg a grafén tarta-
lom novelése esetén, tehat a gorbék egyre a ki-
sebb szalhossz felé tolodnak el, amely egyértel-
mi jele a ndvekvd nyirdsnak. Az szalas erdsito-
anyag valoban noveli a bels§ nyirast ezzel el6se-
gitve a grafén eloszlatisat.
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3. dbra. Eldallitott kompozitok szdlhosszeloszidsa

A nanorészecske eloszlatottsagara nem
csak a bels6 nyirds van hatdssal, hanem a jelen-
1év6 szalak az omledékben fizikai uton is csok-
kentik a részecskék méretét. A bazalt szal nélkiili
kompozitok estén tobb szdz mikrométeres ré-
szecskék is talalhatéak (6. dbra)
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6. dbra. 0,25 témeg% grafén tartalmi kompozit toretfeliile-
térdl késziilt eletronmikroszkopi felvétel

Ekkora méretli részecskék nagy szal
tartalom esetén akadalytalanul nem kézlekedhet-
nek az 6mledék allapotban 1évé polimerben, a
szalakkal iitkdznek. Ezt a kovetkezd elméleti
szamitassal tdmasztom ald. Ahol az adott kom-
pozit egy elemi tér részének adatait hatarozom
meg és ebbdl kovetkeztetek a szalak atlagos ta-
volsagara. Az elemi cella a 7. dbrdn lathaté.

r M(’"Y’

E 3

7. abra. Kompozit elemi celldja [7]

A szamitasokhoz a gyartok altal meg-
adott adatokat, valamint a 0,25 tomeg% grafént
tartalmazé kompozit atlagos szalhosszat és ba-
zaltszal tartalmat haszndltam fel (28,2 tdmeg%).
A szamitashoz hasznalt adatok a 3. tdbldazatban
tekinthetGek meg. A matrix stiriisége feldolgozas
soran valtozik a hdmérséklet és nyomas hatdsira,
ezért ennek  értékét  nyomaés-fajtérfogat-
hémérséklet diagrambdl hataroztam meg [11].

3. tablazat. Alapadatok
Azt [mm] lpa1 [mm] Pszi [g/om’] Pmamix[g/cm’]
0,013 0,251 2,67 0,9658

Az alapadatok ismeretében el6szor meg-
hataroztam az elemi cella térfogatat a szal és
matrix tomegaranyanak ismeretében. ElGszér az
elemi szal térfogatat szamoltam ki.

d?

Vogay =——1 (1)

4

Ebb&l meghatarozasra keriilt egy elemi
szal tomeg (2), majd az elemi szalra esé matrix
tomege (3).

Mgzs1 = Pszar * Vszar (2)

— Mszal
Mmatrix = Os;a -0,7 (3)
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Az igy kapott értékekbd] kiszamithato az
elemi celldban taldlhaté matrix térfogata ),
majd az elemi cella térfogata (5).

— Mmatri
Vmétrix == T'lx (4)
Pmatrix

V="V + Vinatrix (5)

Az igy kapott térfogatott egyenlévé téve
(6), a geometria adatokkal megadott egyenlettel
egy harmadfoku egyenletet kapunk.

2x+d
V=a-a-c:(

S 2x D) (6)

A harmadfoku egyenlet megoldva a ké-
vetkezé megoldasokat kaptam (3. tablazat):

1. tdbldzat. az egyenlet megolddsai

X1 X2 X3

-120,33 -33,47 15,31

Tehat a szalak kozotti atlagos méret a
pozitiv megoldds kétszerese, hiszen az elemi
cellak egymas mellé helyezése esetén a szalak
kozott 2x tavolsdg van, ami koriilbeliil 31 um
nagysagi. Az eredménybdl jol lathat6, hogy a
hibrid rendszerekben a szélak kozelsége nem
engedi a nagy aggregatumok megmaradasat, ami
novelheti a nyir6 erd hatdsossagat. A jobb elosz-
latottsdgra bizonyiték a bazaltszalat is tartalmazo
kompozit toretfeliiletérd]l késziilt elektronmik-
roszkopi felvétel (8. dbra), ahol nagyobb aggre-
gatumoknak nincs nyoma.

8. abra. 0,25 tomeg% grafén tartalmi hibridkompozit téret-
Jeliiletérdl késziilt eletronmikroszkopi felvétel

4. OSSZEFOGLALAS

A kutatds soran létrehozott hibridek vizsgalata
soran feltartam, hogy a bazaltszal képes javitani
a grafén eloszlatottsagat, ezt szamos vizsgalattal
sikerillt aldtdmasztani. A grafén hozzdadasa kis
mennyiségben pozitiv hatdssal van kompozit
mechanikai tulajdonsigaira, ez kiilonésen igaz
kis terhelési szintek (hajlitd rugalmassagi modu-
lus) esetén.
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