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Az utobbi évtizedben a nanokompozitok fejlesztése igen jelentos szerepet kapott, Kiilo-
nosen miianyagmatrixok esetén. Sokan azt vartak, hogy mara a kutatasok intenzitasa
alabbhagy, azonban ez nem tortént meg, hiszen Wjabb nanoméretii erdsitéanyagokat
fedeztek fel és allitottak elé, amellyel jabb lendiiletet adtak a kutatasoknak. A legna-
gyobb problémat maig a nanorészecske-aggregatumok felbontasa, és a nanorészecskék
egyenletes eloszlatisa okozza. Amennyiben az eloszlatas nem megfelelé, gy sokszor
nemcsak nem érjiik el a vart tulajdonsagvaltozast, hanem éppen ellenkez6 hatast ériink
el. Kivaltképp igaz ez a mechanikai tulajdonsigokra, ahol az esetlegesen megmaradt
aggregatumok fesziiltséggyiijté helyként a szilardsagi tulajdonsagokat rontjak. Hoére
lagyul6 miianyagok esetén a problémara jo megoldas lehet hibrid kompozitok létrehoza-
sa. Példaul Kkiilonb6zo mikroszalak és nanorészecskék egyiittes alkalmazasakor a
mikroszalak nemcsak a szilardsagi tulajdonsagokat ndvelik, hanem segitenek a
nanorészecskék aggregatumainak felbontasaban is.

Kutatasunk soran a napjainkban erésen kutatott grafént valasztottuk mint nanoméreti,
illetve a bazaltszalat, mint mikroméretii erésitéanyagot. Ezekbol omledékes eljarassal
allitottunk elé poliamid 6 matrixd hibrid kompozitokat, és vizsgaltuk azok mechanikai
tulajdonsagait.

Targyszavak: milanyag-feldolgozas, nanokompozit, bazaltszal,; grafeén;
bazaltszal.

Bevezetés

A miianyagok tulajdonsagainak, ezen beliil a mechanikai tulajdonsagok javitasa-
nak egyik legegyszeribb modja a kiilonféle kompozitok eldéllitasa. A miianyag-
kompozitok egyre novekvo térhoditasanak egyik oka, hogy a gyartasi technoldgiak
fejlodésének koszonhetden a hagyomanyos erdsitdanyagok ara csokken, valamint
Ujabb tipust erdsitdanyagok jelennek meg, amelyek mas teriileten is alkalmassa teszik
a polimerkompozitok felhasznélasat [1].
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Napjainkban a hdre lagyuld matrixt kompozitoknak is egyre nagyobb a szere-
piik, amelyek erdsitdanyagai szintén sokfélék lehetnek. A mesterséges szalaktol kezd-
ve az organikus farostokon at egészen a kiilonféle nanorészecskékig. Ezen anyagok
hozzaadasaval viszonylag konnyen és egyes esetekben jelentdés mértékben mddositha-
tok az anyagok szdmunkra fontos mechanikai tulajdonsagai. A kompozitok fejlesztése
soran egy ujabb, mostandban egyre inkabb terjedd eljards a hibrid kompozitok 1étreho-
zasa, ezen beliil 1s alapvetd fontossagu a tobb erdsitdanyagot tartalmazd kompozitok
eldallitasa. Ebben az esetben a nanorészecskék szerepe nagy, hiszen méretiiknél fogva
a hagyomanyos erdsitdszalak hatdsat nem befolyasoljak, és kis mennyiség esetén is
nagymértékben hatnak a kompozitok kiilonféle tulajdonsagaira [2].

A felfedezett nanorészecskék koziil egyik ,,legfiatalabb” a grafén, amelynek 1éte-
zését egy ideig elképzelhetetlennek gondoltak, mivel a szerkezetét termodinamikailag
instabilnak hitték. Kezdetben a szén nanocs6h6z hasonlo eljarassal probaltak eldallita-
ni, azonban az attorést két orosz kutatd, Andre Geim és Konstantin Novoselov érte el
egy viszonylag egyszerii eljarassal. Grafit rétegeket ragasztoszalagokkal valasztottak
sz¢&t, és igy kaptak egyetlen rétegbdl allo grafitos szerkezetli anyagot, azaz grafént [3].

Grafén felhasznalasdval Rafiq és tarsai [4] poliamid 12 maétrixii nanokom-
pozitokat hoztak létre. A grafént funkcids csoportokkal lattak el a jobb matrix-
erdsitéanyag kapcsolat elérése érdekében, majd elkészitették a nanokompozitokat. Az
eldallitas belsdkeverd segitségével tortént 210 °C-on. Az eldallitott kompozitok 0,1;
0,3; 0,6; 1,0 és 3,0 %(m/m) grafént tartalmaztak. A kompozitokbdl préselt lapok ké-
sziiltek, amelyekbdl probatesteket vagtak ki. A graféntartalom novelésével 1 %(m/m)-
ig sikeriilt novelnitik a kompozit szilardsdgat. Mindez 0sszességében kozel 100%-o0s
novekedést jelentett az alapmatrixhoz viszonyitva. Fontos, hogy kdézben a kompozitok
szakadasi nyllasa nem csokkent az alapmatrix szakadasi nyulasa ala, ami jo eloszla-
tottsagot ¢és erdsitdanyag-matrix kapcsolatot feltételez.

Zhang ¢és kutatotarsai [S] poliamid 6 (PA6) matrixi graféntartalmi nanokom-
pozitokat hoztak létre. Az eldallitas soran a grafént funkcionalizaltak, grafén-oxidot
lIétrehozva. Az anyagok eldallitasat in situ polimerizacidval valositottak meg. A me-
chanikai tulajdonsagok koziil a htizészilardsagot tekintve 6k is az alapmatrix értékéhez
viszonyitva kozel 100%-os ndvekedést voltak képesek elérni.

A ket kutatasban ko6zos, hogy mindkét esetben a grafént funkcios csoportokkal
lattdk el. A mivelet soran a grafén szerkezete modosul, hiszen a funkcids csoportok
elsérendli kotéssel kapcsolodnak. Mivel egyrétegli rendszerrdl van szo, igy ez a
nanorészecske szilardsagi tulajdonsagait csokkenti.

A funkcios csoportok kettds feladatot latnak el a nanokompozitok esetén, az
egyik, hogy csokkentik a nanorészecskék kozotti vonzoerdt, ezéltal segitik a
nanorészecskék hatékony eloszlatdsat, a masik pedig, hogy erds kapcsolatot alakitanak
ki a matrixanyag €s a nanorészecskek kozott. Az eloszlatast azonban nemcsak a funk-
ci0s csoportok jelenléte, hanem az eldallitaskor ébredd nagyobb nyirderdk is segithe-
tik, tovabba a nanorészecskék igen nagy fajlagos feliiletiiknek kdszonhetden kapcsolo-
anyag nélkiil is hatékonyak lehetnek, a nagy feliileten megvalosuld Van der Waals
er6k révén. Az omledékes eljarasoknal az 6mledékben ébredd nyirderdk fokozédsa
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tobbféle modon érhetd el, példaul mikrorészecskék hozzaadasaval. Ilyen modon 30
%(m/m) bazaltszallal és nanocsdvekkel erdsitett PA6 esetén jelentds szilardsagbeli
novekedést lehet elérni [2].

A kutatasunk célja a graféntartalmu, szalerdsitésii hibrid kompozitok l1étrehozasa,
¢s azok huzo-mechanikai tulajdonsagainak elemzése.

Felhasznalt anyagok és alkalmazott vizsgalati modszerek

Matrixanyagként a Schulman AG Aaltal gyartott Schulamid 6 MV 13 F tipust po-
liamidot valasztottuk(tovabbiakban PA6).

A szélerdsitéshez az ukran Kamenny Vek Ltd. altal gyartott BCS 13.6.KV02 ti-
pusu bazaltszalat (BF) alkalmaztuk. A szdlak folytonos szalhuzasi technologiaval
gyartott, vagott szalak voltak (névleges atmérd: 13 um, atlagos hosszusag: 6 mm). A
bazaltszalakat a gyartd epoxi erdsitéséhez szanta, és ezeket szilantipusu feliiletkezeld
szerrel latta el, amely a PA6 matrixszal is kedvez6 adhézios kapcsolatot biztosit.

A kutatashoz alkalmazott grafént az XG Sciences Inc. allitotta eld. Az
xGnPGrade H grafén térfogati stirtisége 50-250 kg/m’, a részecskék vastagsaga koriil-
beliil 15 nm ¢és atlagos atmérdjiik 5-25 um kozott mozog. A grafént a gyarto altal is
alkalmazott GnP (Graphenenanoparticle) roviditéssel jeloltiik.

A kompozitokat extruzidval allitottuk el6. A felhasznalt PA6-ot a feldolgozés
elétt minden esetben 80 °C-on, 4 oran keresztiil szaritottuk. A megfeleld mennyiségli
anyagok Osszemérése ¢€s fizikai keverése utan, az alapanyag kompaundalasat Labtech
ikercsigas extruderrel végeztiik. A csiga forgasi sebessége 12 ford./perc volt. A zonak
hémeérséklete rendre (a behuzod zoénatol kezdve): 225-230-230-235-235-240-240-
245-245-245-250-250 °C.

Az eldallitott anyagkombinaciok Osszetételét és azok roviditett megnevezéseit az
1. tablazat tartalmazza.

1. tablazat
Az eldallitott keverékek jelolése és Osszetétele

Jelolés PAG6 BF GnP

% (m/m) % (m/m) % (m/m)
PA 100 0 0
PA6+BF 70 30 0
PA 6+0,25 GnP 99,75 0 0,25
PA 6+0,5 GnP 99,5 0 0,5
PA 6+0,75 GnP 99,25 0 0,75
PA 6+1 GnP 99 0 1
PA 6+BF+0,25 GnP 69,75 30 0,25
PA 6+BF+0,5 GnP 69,5 30 0,5
PA 6+BF+0,75 GnP 69,25 30 0,75
PA 6+BF+1 GnP 69 30 1
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A 4x10 mm-es keresztmetszetli, MSZ EN ISO 527-2 szabvanynak megfeleld pis-
koéta alaka probatesteket Arburg Allrounder Advance 3708 700-290 tipusu froccsontd
géppel allitottuk eld. A froccsaggregat zonainak hdmérséklete a behizd zonatol rendre
255-260-265-270-275 °C voltak. A froccsnyomas 1500 bar volt.

Az elkésziilt kompozit probatesteket a mérések elott legalabb 48 oran keresztiil,
25 °C-os hdmérsékleten, 50% paratartalmon kondiciondltuk MEMMERT HCPI153
tipust klimaszekrényben.

Szakitovizsgalat soran az er6-elmozdulas diagramot regisztraltuk, és ezek alapjan
szamitottuk a huzoszilardsagot, valamint a huzé rugalmassadgi modulust. Ehhez a mé-
réseket Zwick Z020 tipusu univerzélis szakitdgépen végeztiik el, az MSZ EN ISO527-
1:1999 szabvany alapjan. A vizsgélatokat 20 mm/perc szakitasi sebességgel anyagon-
ként 5 prébatesten végeztiik el, Ly=110 mm mérdéhossz mellett.

A mechanikai vizsgéalat soran létrejott toretfeliiletet pasztazd elektronmikro-
szkoppal (SEM) elemeztiik. A vizsgalat el6tt a mintak feliiletét vékony arany-
palladium otvozettel vontuk be, JEOL JFC-1200 aranyozoberendezés segitségével.
Az aranyozas célja a feliiletek vezetdveé tétele, ezaltal a minta toltddésének elkertilése.
A felvételeket JEOL JSM 6380LA pasztaz6 elektronmikroszkoppal készitettiik.

Kisérleti eredmények és értékelésiik

Az eldallitott kompozitok huzovizsgalati eredményeit az /. dbra tartalmazza. A
huzoszilardsagot tekintve megfigyelhetd, hogy a bazaltszal hozzdadasa a rendszerhez
jelentésen megnovelte a szilardsagi értékeket, mintahogyan az varhato volt (1/a abra).
A grafén jelenléte alig modositotta a szilardsagi értékeket, némi novekedés csak a 0,25
%(m/m) GnP tartalmi esetekben volt megfigyelhetd. A huz6 rugalmassagi modulus
tekintetében azonban jelentds kiilonbségek figyelhetdek meg a mikroszélat tartalmazé
¢s a csak nanorészecskéket tartalmazd kompozitok viselkedése kozott (1/b abra). Mig
az utobbi esetben a nanorészecskék mennyiségének novelése nem hozott 1ényegi val-
tozast, addig a bazaltszalerdsitési anyagoknal 0,25 %(m/m) GnP jelenléte a htiz6 ru-
galmassagi modulust kozel 10%-kal megnovelte. Figyelembe véve a nanorészecskék
aranylag kis tomegaranyat ez az eredmény jelentdsnek mondhato. A novekedés azt
jelenti, hogy a nanorészecskék eloszlasa a PA 6+GnP rendszerhez képest valdsziniileg
javult. A rendszerhez tovabbi nanorészecskék adagoldasa nem hozott tovabbi javulast,
sOt 0,5 %(m/m) folott mar csokkentek az értékek.

A nanorészecskék onallo erdsitdanyagként alkalmazva a szakadasi nyulast drasz-
tikusan csokkentették (1/c abra), ami grafénaggregatumok jelenlétére utal. A bazalt-
szalas kompozitoknal a nanorészecskék adalékolasa alig valtoztatta a szakadasi nyulas
értékeket a csak bazaltszalat tartalmazd rendszerhez képest. Ez azt jelenti, hogy alap-
vetden a bazaltszal és annak a matrixszal valo kapcsolata hatarozta meg a tonkremene-
telt. A grafén hatdsa itt nem jelentkezett, de valdsziniisithetd, hogy ebben az esetben a
grafén jobban eloszlott a kompozitban.

A huzévizsgalat alapjan Osszességében elmondhato, hogy a nanorészecskék on-
magukban alig valtoztattak a szilardsagi jellemzoket. A bazaltszalas rendszerek esetén
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a modulusban tortént pozitiv hatas, illetve az, hogy a tonkremeneteli folyamatot alap-
vetden a bazaltszal hatdrozta meg,arra utal, hogy alacsonyabb terhelési szinteken van
igazan jelentésége a nanorészecskéknek. A szakadasi nyuldsbdl pedig a nanoré-
szecskek jobb eloszlatottsagara lehet kovetkeztetni a bazaltszalas kompozitok esetén.
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1. dbra Az eldallitott kompozitok hizo-mechanikai tulajdonsagai a graféntartalom
fliggvényében
a) huzoszilardsag; b) htizoé rugalmassagi modulus; ¢) szakadési nyulas

A termoplasztikus polimerek viszkoelasztikus tulajdonsidgainak koszonhetden
ezek huzoterhelés soran csak igen korlatozott mértékben, alacsony terhelési szinteken
mutatnak kozel linearis viselkedést. Ez azt jelenti, hogy 6nmagédban a huzo rugalmas-
sagi modulus kevés informaciot ad az anyag gyakorlati alkalmazasokban vérhato vi-
selkedésérdl. Ezért célszertinek tartottuk a kifejlesztett kompozitokban ébredd fesziilt-
ség meghatarozasat magasabb deformdacidszinteken is. A huz6 rugalmassagi modulus
meghatarozasa soran a szakitogorbék kezdeti, legmeredekebb szakaszan egyenes il-
lesztést alkalmaztunk, amely gyakorlatilag néhany szézad szazalékos deforméciot je-
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lentett. Az atfogobb kép érdekében egy, illetve két nagysagrenddel magasabb defor-
macios szinteken (0,1%, illetve 1%) hataroztuk meg a huzofesziiltség értékeket (2.
abra).
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2. abra Az eldallitott kompozitokban ébredd fesziiltség
a graféntartalom fiiggvényében
a) 0,1%-o0s deformacional; b) 1%-os deformacional

A 0,1%-0s deformacié esetén a csak GnP-t tartalmazé komozitoknal a
nanorészecskék hatdsara alig kovetkezett be fesziiltségnovekedés (2/a dbra). A bazalt-
szalas esetben a ndvekedés mar 0,25 %(m/m) értéknél jelentkezett, de tovabbi
nanorészecskék adagoldsa nem hozott valtozast az értékekben. Ez azt jelenti, hogy a
hibrid kompozitok hasonld nyuldsterhelés esetén nagyobb teherbird képességgel ren-
delkeznek. Ezek alapjan belathatd, hogy azonos fesziiltségterhelés esetén a hibrid
kompozitoknak kisebb lesz a deformacidja. A magasabb deformécids szinten szamolt
eredmények még kedvezdbben alakultak (2/b abra), de 1ényegében hasonld kovetkez-
tetéseket lehet levonni, mint az el6zd esetben, azzal a kiillonbséggel, hogy a hibrid
kompozitoknal a graféntartalom novelésével némi novekedés figyelhetd meg.

A kompozitok viselkedésének pontosabb leirasdhoz sziikséges az anyagok szer-
kezetének az ismerete is, amelyre példaul a toretfeliiletek alapjan lehet kovetkeztetni.
Mivel a legnagyobb valtozast és a legkedvezdbb eredményeket a PA 6+BF+0,25GnP
rendszernél tapasztaltuk, igy ezt és az ehhez tartozo referenciaanyagok (PA 6; PA
6+BF, illetve PA 6+BF+0,25GnP) szakitovizsgalat utani toretfeliileteit vizsgaltuk meg
elektronmikroszkopiat alkalmazva (3. dbra). Ahogyan az varhato volt, a csak grafént
tartalmazo anyagnal nagyméretli aggregatumok maradtak a rendszerben, és ezek a to-
rés kiindulopontjai is voltak egyben, ami aldtdmasztja a szakadasi nytlas esetén leirta-
kat (3/b dabra). Az, hogy a szilardsagértékek nem csokkentek az aggregatumok jelen-
1étének ellenére sem, azzal magyarazhato, hogy maguk az aggregatumok jo kapcsola-
tot alakithattak ki a matrixszal. Erre utal a nyillal jelolt, a szakadas utan a matrixhoz
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kapcsolodd grafénrészecske. A bazaltszallal erdsitett kompozitnal (3/c. abra) a matri-
xot tekintve ridegebb viselkedés figyelheté meg, mint a tiszta PA 6-nal. A tonkreme-
netelkor a bazaltszalak szakaddsa volt jellemzd, amely kivalé matrix-erésitbanyag
kapcsolatra utal. Ugyanez a tonkremeneteli forma figyelhetd meg a hibrid kompozitnal
is (3/d dabra). A kiillonbség a matrixanyag viselkedésében figyelheté meg, ugyanis a
csak bazaltszalas rendszerhez képest a matrix szivdsabban viselkedett. Itt nem voltak
megfigyelhetok nagyobb sik teriiletek, hanem igen tagolt szerkezet a jellemz6. A csak
grafént tartalmazo6 kompozithoz viszonyitva pedig elmondhato, hogy a hibridrendszer-
ben nem voltak jelen nagyméretli aggregdtumok, azaz a nanorészecskék eloszlatasa
jobban megvaldsult.

38kV 1,888 18mm ®1, 888 18mm

3. dbra Az eldallitott kompozitok toretfeliiletérdl készitett SEM felvételek
a) PA 6; b) PA 6+0,25 GnP; c)PA 6+BF; d) PA 6+BF+GnP

Osszefoglalas

A kutatds soran grafénnel és bazaltszallal erdsitett hibrid kompozitokat, és a
megfeleld referenciaanyagokat hoztunk 1étre extruzidval, majd allitottunk el beldliik
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szabvanyos piskota probatesteket. Az anyagok vizsgalata sordn kideriilt, hogy a varttal
ellentétben nem sikeriilt novelni az anyagok hiizoszilardsagat, azonban a huzé rugal-
massagi modulus tekintetében 0,25 %(m/m) GnP tartalmu hibrideknél novekedést si-
keriilt elérniink. Ez arra utalt, hogy a nanorészecskéknek kisebb deformacional van
jelentds hatasuk, ezért 0,1, illetve 1%-o0s deformécional meghataroztuk az ébredd fe-
sziiltségeket. Kimutattuk, hogy ezekben az esetekben a nanorészecskék jelenléte igen
kedvezden hatott. Osszességében a nanorészecskék jelenléte azonos terhelési szintek-
nél kisebb deforméciét eredményez, ami a miiszaki alkalmazasoknal igen elény0s le-
het. A kompozitok viselkedésének mélyebb elemzése érdekében a toretfeliileteken
pasztazé elektronmikroszkopiat alkalmaztunk. Ezek alapjan elmondhato, hogy eredeti
célunkat elértiik, hiszen a hibrid kompozitoknal nem volt kimutathaté nagyobb méretii
aggregatum, ami a nanorészecskék jobb eloszlatottsdgat bizonyitja.
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