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Az utobbi évtizedben a nanokompozitok fejlesztése igen jelentds szerepet kapott,
kiilonosen milanyag matrixok esetén. Sokan azt vartak, hogy mara a kutatasok
intenzitasa alabbhagy, azonban ez nem tortént meg, hiszen twjabb nanoméretii
erdsitbanyagokat fedeztek fel és allitottak elé, amellyel ujabb lendiiletet adtak a
kutatasoknak. A legnagyobb problémat maig a nanorészecske-aggregatumok felbontasa,
és a nanorészecskék egyenletes eloszlatasa okozza. Amennyiben az eloszlatis nem
megfeleld, ugy sokszor nem csak, hogy nem érjiik el a vart tulajdonsagvaltozast, hanem
éppen ellenkezo6 hatast ériink el. Kivaltképp igaz ez a mechanikai tulajdonsagokra, ahol
az esetlegesen megmaradt aggregatumok fesziiltséggyiijté helyként a szilardsagi
tulajdonsagokat rontjak. Hore lagyul6 miianyagok esetén a problémara jo megoldas
lehet hibridkompozitok létrehozasa. Példaul kiilonb6zé mikroszalak és nanorészecskék
egyiittes alkalmazasakor a mikroszalak nem csak a szilardsagi tulajdonsagokat novelik,
hanem segitenek a nanorészecske aggregatumok felbontasaban is.

Kutatasunk soran a napjainkban erésen kutatott grafént valasztottuk mint nanoméreti,
illetve a bazaltszalat, mint mikroméretu erdsitdanyagot. Ezekbol omledékes eljarassal
allitottunk el6é poliamid 6 matrixu hibridkompozitokat, és vizsgaltuk azok mechanikai
tulajdonsagait.

1. Bevezetés

A millanyagok tulajdonsagainak, ezen belill a mechanikai tulajdonsagok
javitasanak egyik legegyszerlibb moddja a kiilonféle kompozitok eldallitasa. A
mianyagkompozitok egyre novekvd térhoditdsdnak egyik oka, hogy a gyartasi
technologidk fejlddésének koszonhetden a hagyomdnyos erdsitdanyagok ara csokken,
valamint Ujabb tipusi erdsitdanyagok jelennek meg, amelyek mas teriileten is
alkalmassa teszik a polimer kompozitok felhaszndlasat 1.

Napjainkban a hére lagyuld matrixti kompozitoknak is egyre nagyobb a szerepiik,
amelyek erdsitbanyagai szintén sokféleék lehetnek. A mesterséges szalaktol kezdve az
organikus farostokon at, egészen a kiilonféle nanorészecskékig. Ezen anyagok
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hozzaadasaval viszonylag konnyen, ¢és egyes esetekben jelentés mértékben
modosithatok az anyagok szamunkra fontos mechanikai tulajdonsagai. A kompozitok
fejlesztése soran egy Ujabb, mostandban egyre inkdbb terjed6 eljaras, a
hibridkompozitok létrehozasa, ezen beliil is alapvetd fontossagu a tobb erdsitdanyagot
tartalmazé kompozitok eldallitasa. Ebben az esetben a nanorészecskék szerepe nagy,
hiszen méretiikn¢él fogva a hagyomanyos erdsitdszalak hatasat nem befolyasoljak és
kis mennyiség esetén is nagymértékben hatnak a kompozitok kiilonféle tulajdonsagaira
[2].

A felfedezett nanorészecskék koziil egyik ,legfiatalabb” a grafén, amelynek
létezését egy ideig elképzelhetetlennek gondoltak, mivel a szerkezetét
termodinamikailag instabilnak hitték. Kezdetben a szén nanocs6hdz hasonlé eljarassal
probaltak eldallitani, azonban az attorést két orosz kutatd Andre Geim ¢és Konstantin
Novoselov érte el, egy viszonylag egyszerli eljarassal. Grafit rétegeket
ragasztoszalagokkal valasztottak szét, és igy kaptak egyetlen rétegbdl allo grafitos
szerkezetli anyagot, azaz grafént [3].

Grafén felhasznalasaval Rafiq és tarsai [4] poliamid 12 matrixi nanokompozitokat
hoztak 1étre. A grafént funkcids csoportokkal lattak el a jobb matrix-erdsitdanyag
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
¢s 3,0 %(m/m) grafént tartalmaztak. A kompozitokbol préselt lapok késziiltek,
amelyekbdl probatesteket vagtak ki. A graféntartalom novelésével 1 %(m/m)-ig
sikeriilt novelnitik a kompozit szilardsagat. Mindez Osszességében kozel 100%-os
novekedést jelentett az alapmatrixhoz viszonyitva. Fontos, hogy kdzben a kompozitok
szakadasi nyulasa nem csokkent az alapmatrix szakaddsi nyuldsa ald, ami jo
eloszlatottsdgot és erdsitdanyag-matrix kapcsolatot feltételez.

Zhang ¢és kutatotarsai [5] poliamid 6 (PA 6) matrix grafén tartalmi
nanokompozitokat hoztak 1étre. Az eldallitas soran a grafént funkcionalizaltdk, grafén-
oxidot létrehozva. Az anyagok eldallitasat in situ polimerizacioval valositottak meg. A
mechanikai tulajdonsdgok koziil a huzoészilardsagot tekintve Ok is az alapmatrix
értékéhez viszonyitva kozel 100%-o0s novekedést voltak képesek elérni.

A két kutatasban kozos, hogy mindkét esetben a grafént funkcids csoportokkal
lattdk el. A mivelet soran a grafén szerkezete mddosul, hiszen a funkcids csoportok
elsdrendli kotéssel kapcsolodnak. Mivel egyrétegli rendszerrél van szo, igy ez a
nanorészecske szilardsagi tulajdonséagait csokkenti.

A funkcids csoportok kettds feladatot latnak el a nanokompozitok esetén, az egyik,
hogy csokkentik a nanorészecskék kozotti vonzoerdt, ezaltal segitik a nanorészecskék
hatékony eloszlatdsat, a madasik pedig, hogy erds kapcsolatot alakitanak ki a
matrixanyag €s a nanorészecskék kozott. Az eloszlatast azonban nem csak a funkcios
csoportok jelenléte, hanem az eldéllitaskor ébredé nagyobb nyirderdk is segithetik,
tovabba a nanorészecskék igen nagy fajlagos feliiletiiknek kdszonhetden
kapcsoloanyag nélkiil is hatékonyak lehetnek, a nagy feliileten megvaldsulé Van der
Waals er6k révén. Az oOmledékes eljarasoknal az omledékben ¢ébredd nyirderék
fokozasa tobb féle modon érhetd el, példaul mikrorészecskék hozzaadasaval. Ilyen



moédon 30 %(m/m) bazaltszallal és nanocsovekkel erdsitett PA 6 esetén jelentOs
szilardsagbeli novekedést lehet elérni [2].

A kutatasunk célja a grafén tartalmu, szalerdsitésti hibridkompozitok létrehozasa,
¢s azok huzo-mechanikai tulajdonsagainak elemzése.

2. Felhasznalt anyagok és alkalmazott vizsgalati modszerek

Matrixanyagként a Schulman AG altal gyartott Schulamid 6 MV 13 F tipusu
poliamidot vélasztottuk (tovabbiakban PA 6).

A szélerGsitéshez az ukran Kamenny Vek Ltd. altal gyartott BCS 13.6.KV02
tipusu bazaltszalat (BF) alkalmaztuk. A szalak folytonos szalhtizas technoldgidval
gyartott, vagott szalak voltak (névleges atmérd: 13 pum, atlagos hosszusdg: 6 mm). A
bazaltszalakat a gyartd epoxi erdsitéséhez szanta, €s ezeket szilan-tipusu feliiletkezeld
szerrel latta el, amely a PA 6 matrixszal is kedvezd adhézios kapcsolatot biztosit.

A kutatashoz alkalmazott grafént az XG Sciences Inc. allitotta eld. Az xGnP
Grade H grafén térfogati siirlisége 50 -250 kg/m?, a részecskék vastagsaga koriilbeliil
15 nm ¢és atlagos atmérdjik 5-25 pm ko6zott mozog. A grafént a gyarto altal is
alkalmazott GnP (Graphene nanoparticle) roviditéssel jeloltiik.

A kompozitokat extruzioval allitottuk el6. A felhasznalt PA 6-ot a feldolgozés
elétt minden esetben 80°C-on, 4 Oran keresztiil szaritottuk. A megfeleld mennyiségli
anyagok Osszemeérése ¢€s fizikai keverése utan, az alapanyag kompaundalasat Labtech
ikercsigés extruderrel végeztiik. A csiga forgasi sebessége 12 ford./perc volt. A zonak
hémérséklete rendre (a behuzd zoénatdl kezdve): 225-230-230-235-235-240-240-245-
245-245-250-250°C.

Az eloallitott anyagkombinacidk Osszetételét és azok roviditett megnevezéseit az
1. tabladzat tartalmazza.

1. tablazat
Az elballitott keverékek jelolése és Gsszetétele

. PA 6 BF GnP
Jelolés o o o
%0(M/m) %(M/m) %o(I/m)
PA 100 0 0
PA 6+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




A 4x10 mm-es keresztmetszetl, MSZ EN ISO 527-2 szabvanynak megfeleld
piskota alaku prébatesteket Arburg Allrounder Advance 370S 700-290 tipusa
froccsontogeppel allitottuk eld. A froccsaggregat zondinak homérséklete a behuzo
zonatdl rendre 255-260-265-270-275°C voltak. A froccsnyomés 1500 bar volt.

Az elkésziilt kompozit probatestek a mérések eldtt legalabb 48 6ran keresztiil,
25°C-0s hdmersekleten, 50% paratartalmon kondicionaltuk MEMMERT HCPI153
tipust klimaszekrényben.

Szakitovizsgalat soran az er6-elmozdulds diagramot regisztraltuk, €s ezek alapjan
szamitottuk a huzodszilardsagot, valamint a hiz6 rugalmassagi modulust. Ehhez a
méréseket Zwick Z020 tipust univerzalis szakitogépen végeztik el, az MSZ EN ISO
527-1:1999 szabvany alapjan. A vizsgalatokat 20 mm/perc szakitasi sebességgel
anyagonként 5 probatesten végeztiik el, Lo=110 mm méréhossz mellett.

A mechanikai  vizsgdlat  sordn  létrejott  toretfeliiletet — pasztazo
elektronmikroszkoppal (SEM) elemeztiik. A vizsgélat el6tt a mintak feliiletét vékony
arany-pallddium o6tvozettel vontuk be, JEOL JFC-1200 aranyozoberendezés
segitségével. Az aranyozis célja a feliiletek vezetdvé tétele, ezéltal a minta
toltddésének  elkeriilése. A felvételeket JEOL JSM  6380LA  pasztazo
elektronmikroszkoppal készitettiik.

4. Kisérleti eredmények és értékelésiik

Az elééllitott kompozitok htzdvizsgalati eredményeit az /. dbra tartalmazza. A
huzoszilardsagot tekintve megfigyelhetd, hogy a bazaltszal hozzdadéasa a rendszerhez
jelentdsen megnovelte a szilardsagi értékeket, mint ahogyan az varhaté volt (1.
dabra/a). A grafén jelenléte alig modositotta a szilardsagi értékeket, némi novekedés
csak a 0,25 %(m/m) GnP tartalmu esetekben volt megfigyelhetd. A huz6 rugalmassagi
modulus tekintetében azonban jelentds kiilonbségek figyelhetéek meg a mikroszalat
tartalmazo €s a csak nanorészecskéket tartalmazo kompozitok viselkedése kozott (1.
abra/b). Mig az utdbbi esetben a nanorészecskék mennyiségének ndvelése nem hozott
Iényegi valtozast, addig a bazaltszal erdsitésii anyagoknal 0,25 %(m/m) GnP jelenléte
a huz6é rugalmassagi modulust kozel 10%-kal megnovelte. Figyelembe véve a
nanorészecskék ardnylag kis tdmegardnyat az ez eredmény jelentésnek mondhato. A
novekedés azt jelenti, hogy a nanorészecskék eloszlasa a PA 6+GnP rendszerhez
képest valdszinlileg javult. A rendszerhez tovabbi nanorészecskék adagoldsa nem
hozott tovabbi javulast, s6t 0,5 %(m/m) f616tt mar csokkentek az értékek.

A nanorészecskék 0nallo erdsitdanyagként alkalmazva a szakaddsi nyulast
drasztikusan csokkentett¢k (1. dbra/c), ami grafén aggregatumok jelenlétére utal. A
bazaltszalas kompozitoknal a nanorészecskék adalékolasa alig valtoztatta a szakadasi
nyulas értékeket, a csak bazaltszalat tartalmazd rendszerhez képest. Ez azt jelenti,
hogy alapvetden a bazaltszal, és annak a matrixszal vald kapcsolata hatdrozta meg a
tonkremenetelt. A grafén hatasa itt nem jelentkezett, de valdszinilisithetd, hogy ebben
az esetben a grafén jobban eloszlott a kompozitban.
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1. abra Az eldallitott kompozitok hiizdé-mechanikai tulajdonsagai a graféntartalom
fliggvényében

a) huzészilardsag; b) huzo rugalmassagi modulus; c) szakadasi nyulas

A huzovizsgilat alapjan Osszességében elmondhatd, hogy a nanorészecskék
onmagukban alig valtoztattdk a szildrdsagi jellemzdket. A bazaltszélas rendszerek
esetén a modulusban tortént pozitiv hatas, illetve az, hogy a tonkremeneteli folyamatot
alapvetden a bazaltszal hatarozta meg, arra utal, hogy alacsonyabb terhelési szinteken
van igazan jelentdsége a nanorészecskéknek. A szakadasi nyualasbol pedig a
nanorészecskék jobb eloszlatottsagara lehet kovetkeztetni a bazaltszalas kompozitok
eseteén.

A termoplasztikus polimerek viszkoelasztikus tulajdonsdgainak koszonhetden
huzoterhelés soran csak igen korlatozott mértékben, alacsony terhelési szinteken
mutatnak kozel linedris viselkedést. Ez azt jelenti, hogy Onmagdban a huzo
rugalmassagi modulus kevés informaciét ad az anyag gyakorlati alkalmazasokban
torténd viselkedésérol. Ezért célszerlinek tartottuk a kifejlesztett kompozitokban
¢bredd fesziiltség meghatirozasat magasabb deformacidszinteken is. A huzo
rugalmassagi modulus meghatdrozasa soran a szakitogorbék kezdeti, legmeredekebb
szakaszara torténd egyenes illesztést alkalmaztunk, amely gyakorlatilag néhany szazad
szazalékos deformaciot jelentett. Az atfogobb kép érdekében egy, illetve két



nagysagrenddel magasabb deformécids szinteken (0,1%, illetve 1%) hataroztuk meg a
huzoéfesziiltség értékeket (2. abra).
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2. abra Az eléallitott kompozitokban ¢bredd fesziiltség a graféntartalom
fliggvényében

a) 0,1%-o0s deformaciénal; b) 1%-os deformacional

A 0,1%-0os deformacido esetén a csak GnP-t tartalmazd6 komozitoknal a
nanorészecskék hatdsara alig kovetkezett be fesziiltségnovekedés (2. dabra/a). A
bazaltszalas esetben a ndvekedés mar 0,25 %(m/m) értéknél jelentkezett, de tovabbi
nanorészecskék adagoldsa nem hozott valtozast az értékekben. Ez azt jelenti, hogy a
hibridkompozitok hasonlé nyulasterhelés esetén nagyobb teherbird képességgel
rendelkeznek. Ezek alapjan belathaté, hogy azonos fesziiltségterhelés esetén a
hibridkompozitoknak kisebb lesz a deformacidja. A magasabb deformdacios szinten
szamolt eredmények még kedvezdbben alakultak (2. dabra/b), de 1ényegében hasonlo
kovetkeztetéseket lehet levonni, mint az el6z0 esetben, azzal a kiilonbséggel, hogy a
hibridkompozitoknal a graféntartalom novelésével némi névekedés figyelhetd meg.

A kompozitok viselkedésének pontosabb leirdsahoz sziikséges az anyagok
szerkezetének az ismerete is, amelyre példaul a toretfeliiletek alapjan lehet
kovetkeztetni. Mivel a legnagyobb valtozast és a legkedvezobb eredményeket a PA
6+BF+0,25GnP rendszernél tapasztaltuk, igy ezt ¢és az ehhez tartozd
referenciaanyagok (PA 6; PA 6+BF, illetve PA 6+BF+0,25GnP) szakitovizsgalat utani
toretfeliileteit vizsgaltuk meg elektronmikroszkopiat alkalmazva (3. dbra). Ahogyan az
varhat6 volt, a csak grafént tartalmaz6 anyagndl nagyméretii aggregatumok maradtak a
rendszerben, €s ezek a torés kiindulopontjai is voltak egyben, ami alatdmasztja a
szakadasi nyulads esetén leirtakat (3. dbra/b). Az, hogy a szilardsagértékek nem
csokkentek az aggregatumok jelenlétének ellenére sem, azzal magyardzhatod, hogy
maguk az aggregatumok jo kapcsolatot alakithattak ki a méatrixszal. Erre utal a nyillal
jelolt, a szakadds utan a matrixhoz kapcsolodd grafén részecske. A bazaltszallal



erdsitett kompozitnal (3. abra/c) a matrixot tekintve ridegebb viselkedés figyelhetd
meg, mint a tiszta PA 6-nal. A tonkremenetelkor a bazaltszalak szakaddsa volt
jellemzo, amely kivaldé matrix-erésitbanyag kapcsolatra utal. Ugyanez a
tonkremeneteli forma figyelheté meg a hibridkompozitnal is (3. abra/d). A kiilonbség
a matrixanyag viselkedésében figyelheté meg, ugyanis a csak bazaltszalas rendszerhez
képest a matrix szivosabban viselkedett. Itt nem voltak megfigyelhet6k nagyobb sik
teriletek, hanem igen tagolt szerkezet a jellemz6. A csak grafént tartalmazo
kompozithoz viszonyitva pedig elmondhatd, hogy a hibridrendszerben nem voltak
jelen nagyméretli aggregatumok, azaz a nanorészecskék eloszlatdsa jobban
megvalosult.

b

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

6. Osszefoglalas

A kutatds soran grafénnel és bazaltszallal erdsitett hibridkompozitokat, és a
megfeleld referenciaanyagokat hoztunk 1étre extruzioval, majd allitottunk eld beldliik
szabvanyos piskota probatesteket. Az anyagok vizsgélata soran kidertilt, hogy a varttal



ellentétben nem sikeriilt novelni az anyagok huzdszilardsdgat, azonban a huzo
rugalmassagi modulus tekintetében 0,25 %(m/m) GnP tartalmu hibrideknél novekedést
sikertilt elérnlink. Ez ara utalt, hogy a nanorészecskéknek kisebb deformacional van
jelentés hatasuk, ezért 0,1, illetve 1%-os deformaciéndl meghataroztuk az ébredd
fesziiltségeket. Kimutattuk, hogy ezekben az esetekben a nanorészecskék jelenléte
igen kedvezden hatott. Osszességében a nanorészecskék jelenléte azonos terhelési
szinteknél kisebb deformaciot eredményez, ami a miiszaki alkalmazisoknal igen
elonyos lehet. A kompozitok viselkedésének mélyebb elemzése érdekében a
toretfeliileteken pésztdzo elektronmikroszképiat alkalmaztunk. Ezek alapjan
elmondhat6, hogy eredeti célunkat elértiik, hiszen a hibridkompozitoknil nem volt
kimutathat6 nagyobb méretli aggregatum, ami a nanorészecskék jobb eloszlatottsagat
bizonyitja.
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