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Titan-dioxid hatasa az in-situ polimerizacioval eldallitott
poliamid 6 mintak tulajdonsagaira
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ABSTRACT
We analyzed the effect of titanium-dioxide on the mechanical and surface properties of polyamide
The samples were prepared by in-situ polymerization of caprolactam. We proved that titanium-dioxide de
not block the polymerization of caprolactam. We also demonsirated that even small amounts of the filler ha
a positive effect on the mechanical and surface properties of polyamide 6. ‘

KIVONAT
Munkdnk sordn a titan-dioxid t6ltéanyag hatdsdt vizsgdltuk a poliamid 6 mechanikai és feliile
tulajdonsdgaira. A vizsgdlati mintdkat egy kiserleti berendezés segitségével allitottuk eld kaprolaktdm in-i
polimerizdciéjaval. Méréseinkkel bebizonyitottuk, hogy a titan-dioxid nem gdtolja a. kaprola ctd
polimerizdciés folyamatat, valamint kimutattuk, hogy a toltéanyag mar kis mennyiségben is elénydsen hal
poliamid 6 mechanikai és feliileti tulajdonsdgaira.
Kulesszavak: in-situ polimerizacid, kaprolaktam, poliamid 6, titdin-dioxid, mechanikai tulajdonsag

1. BEVEZETES

Napjainkban a jarmigyartas és az autoipar rendkiviil gyorsan fejl6dé agazat. Evente kozel 100 mill
auté gordiil le a gyartosorokrol vilagszinten. Ebbdl kifolydlag egyre nagyobb igény mutatkozik az alapany
fejlesztésére is. Az alkatrészek mechanikai tulajdonsigainak javitasa, teherbird képességének novelése
tomegesokkentése mellett fontos az automatizalhatéség, a sorozatgyarthatosag és a rovid ciklusido, illetvea
Gijrahasznosithatosag [1]. A polimer kompozitok jelentds szerepet kapnak a miiszaki rendeltetésti alkatrészs
gyartisa soran. Egyik nagy eldnyiik, hogy a kis sfiriségilk altal elért tomegcsokkenés mellett K
mechanikai tulajdonsagokkal rendelkeznek. A jarmiivek témegcsokkentésének egyik nagy hajtoereje, hogy @
Eur6pai Bizottsag az 0j auték CO» kibocsatésara vonatkozéan 2020-ra 95 g/km, 2030-ra 75 g/km-es €rtek
iranyozott elo [2]. _

Az tjrahasznosithatésagi szempontot figyelembe véve, hére lagyuld métrixa polimer kompozito
alkalmaznak, mivel azok kitiiné hoallésaggal, merevséggel és nagy szilardsaggal rendelkezhetnek. To -'
nagy elényilk a rovid gyartasi ciklusidé, azonban az alapanyagoknak &mledék éllapotban til né
viszkozitasuk (10-100 Pas), a folytonos erSsitdanyag atitatisdhoz nem megfeleld, igy csak rovid szalas
alkalmazhatunk. Ennek kikiiszobolésére az egyik legmegfeleldbb alapanyag a kaprolaktim, amely omie
allapotban vizhez hasonlo viszkozitissal rendelkezik (3-5 mPas), tovdbbé in-situ polimerizacio soran
alakadé szerszamban poliamid 6 allithaté €16 beldle inicial6 rendszer (iniciator &s aktivétor) tarsitasaval. EAf
a folyamathoz nagy hatékonysaggal alkalmazhat6 automatizalt feldolgozas technoldgia a T-RTM, amely &
olyan hére lagyulé injektaldsi eljaras, amely soran a gyiirii felnyitisos in-situ polimerizacio tempes
szerszamban, kis nyomdson, kelléen révid ciklusidé mellett megy végbe. A poliamidok a miiszakilag jel 3
polimerek ko&zé tartoznak. Széleskorii alkalmazasuk a kedvezd miiszaki jellemzodiknek koszonhet, M
példaul kivalo iitésallosag, nagy kopasallosag és j6 szilardsagi jellemzok. A termékekkel szemben tAmase
egyre nagyobb kovetelmény miatt azok modositisa clengedhetetlen, amelyhez erdsitészalak MEE
adalékanyagok is sziikségesek [3, 4]. 5

Kutatémunkank sordn egy kisérleti berendezés segitségével dllitottuk elé kaprolaktam, val, "
megfeleld iniciator és aktivétor felhasznalasaval toltetlen, és titan-dioxiddal toltott poliamid 6 mintakés
titan-dioxid a milanyagiparban eldszeretettel alkalmazott adalékanyag, amellyel a polimerek SZ e
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chanikai tulajdonsigait is médosithatjuk. Célunk az volt, hogy elemezziikk a tsltéanyag hatasat a
srolaktim in-situ polimerizaciés folyamatara, valamint a kialakult poliamid 6 optikai és mechanikai
gjdons agaira.

2. FELHASZNALT ANYAGOK, MINTAKESZITESI MODSZEREK

Felhasznalt alapanyagok

A poliamid 6 mintak el6éllitasahoz e-kaprolaktamot hasznaltunk fel. Az e-kaprolaktam (CL) a laktamok
zé tartozd szerves vegyiilet. A laktamok az amino-karbonsavak gylriis, belsé amidjai. A kaprolaktam
3 dlyos, nedvszivé anyag, amelynek olvadaspontja 68°C. Folyékony halmazallapotban a vizhez hasonlé
zkozitassal rendelkezik (3-5 mPas). A kaprolaktdm gytiriifelnyitisos (ROP) reakcitja soran tobbnyire
zikus inicidtorokat hasznalnak. Az iniciator (Briiggemann Chemical, Briiggolen C10) és az aktivator
riggemann Chemical, Briiggolen C20P) feladata a monomer lancszem kétéseinek felnyitdsa, novekedési
ok létrehozdsa és a folyamat gyorsasdganak beéllitdsa. Az alapanyagok tdrolasira nedvességmentes
jmyezet biztositdsa szilkséges. Adalékanyagként rutilos titin-dioxidot (Koltex, KTR 600) alkalmaztunk. A
toanyag gyarto szerinti CIE Lab szinkoordinatai: L*: 97,78; a*: -0,34; b*: 2,62; AE: 0,7.
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Mintakészitési eljaras

A probatesteket gravitacios ontéssel (1. abra), in-situ polimerizacios eljarassal allitottuk el8, amelyhez
0 lépésként a megfelelé mennyiségli alapanyagok kimérésére volt szitkség. A CL/C10/C20P aranya rendre
m%/3 m%/3 m% volt. A TiO, mennyiségét 1-3-5 m%-nak vettiik. Ezutdan egy harom iivegtartalyt
almazo allvany felso két tartdlydba behelyeztiik a CL/C10, illetve a CL/C20P/TiO; anyagparokat, majd a
zardsuk elott nitrogénnel atmostuk a rendszert az inert kdzeg elérése érdekében.
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'kivélé Berendezés in-situ polimerizdcios eljardshoz (elvi dbra)
ogy az el L, , . - .
értéket Az inicidtor és aktivator komponenseket azért kezeltiik kiilon, hogy a polimerizacios folyamat id6 eldtti
‘®induldsat megakadalyozzuk. Kévetkezd lépésként az ntdberendezést behelyeztiik egy 100°C hémérsékletii
zitokat nencébe, hogy megolvasszuk a kaprolaktimot. A berendezéshez szilikon csovek segitségével
ovabbi tlakoztattuk a 180°C hdmérsékletli kemencébe helyezett alakadé szerszamot, amelyet fiigg6leges helyzetbe
1agy 8 tottunk. Amikor a komponensek megolvadtak, a megfelelé keverés utan a két felsd tartalybél a harmadikba
z4lakat 0ba) engedtiik dket, majd ujra megkevertiik a megfelelé homogenités elérése érdekében. Miutdan homogén
nledék gyet kaptunk, graviticio segitségével kitsltsttik a formaadé szerszamot. 5 perces polimerizacids idd utan
hn & Iszambontas kovetkezett. Az oOntési eljarassal 200x260x2 mm névleges méretii toltstt és toltetlen
Ehhez § Mobatesteket hoztunk létre.
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,;s ol Az elkészitett poliamid 6 alapli probatesteken elséként keménység vizsgalatokat végeztiink, hogy
L

et fegismerjiik a titan-dioxid hatésat a feliilet fizikai tulajdonsagaira. A keménység jelentésen befolyasolja a
o ¢k funkciondlis viselkedését, kopasallosagat, és annak élettartamat. A kiilonboz6 toltdanyag mennyiséggel
ndelkezs prébatestek eld-, illetve hatlapjan 27-27 pontban végeztiink méréseket, pontonként 5 ismétléssel.

nt L, . . :
qutlt A Améréshez Zwick Roell H04.3150.00 tipust Shore keménységmér6t alkalmaztunk. Az el6 és a hatlap feliileti
g:t.ﬁ, “enységét a 2. dbra mutatja a titan-dioxid tartalom fiiggvényében. Megallapithato, hogy a titan-dioxid
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mennyiségének novelésével nagymértékben csokken az alkatrész keménysége. 5 m% “tan'dloxu:l
elélapi oldalon 70-r61 60-ra, mig a hatoldalon 70-ré1 64-re csokkent a Shore D keménység.
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2. abra
Titan-dioxid mennyiségének hatdsa a keménységre

Hajlité vizsgalatok i
A hajlitévizsgalatokat az MSZ EN 1SO 178-2003 szabvany ajanlasait ﬁgyelembe véve végezt
Zwick Z020 univerzélis szakitogépen. Az ontott PA6 lemezekbdl a probatesteket a folyasi (it elején és y
vagtuk ki. Minden pontban 5-5 mérést végeztiink. A hajlitdvizsgalat soran egyik probatest sem tort el,
a hatarlehajlasig (3,2 mm lehajlas) terheltiik (3. abra). Mérési hiba miatt kiértékeléskor a 3 m% titin-die
tartalmazd probatestek eredményeit figyelmen kiviil hagytuk.
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3. dbra

Titan-dioxid mennyiségének hatdsa a mechanikai tulajdonsdgokra

A toltott mintdk esetén a lehajlashoz sziikséges nyomoberd novekedését figyeltilk meg. Amig a tolteth
probatestek hatarhajlité fesziiltsége 20 MPa volt, addig az 5 m%-kal tlt6tt mintaké 35 MPa-ra adodo {“
toltbanyag tartalom novekedésével a hajlité modulusban is novekedést tapasztaltunk, 5 m%
alkalmazasaval 350-r61 920 MPa-ra nétt. Megallapithatd, hogy a toltdanyag tartalom novelésével a hatarhajh
fesziiltség és hajlité modulus novekszik, igy a titdn-dioxid el6nydsen befolydsolja a szilardsagot €
merevséget. Ezen tilmenden a folyasi ut eleje és vége kozott kismértékii kiilonbséget figyelhetiink m
tulajdonsagokban, ami a titan-dioxid aggregatumok képzddésének és iilepedésének jele lehet. !

Szinmérés a probatesten

A szinmérési vizsgalatokat Color-Guide Sphere (BYK-Gardner) berendezéssel végeztik el. ",
méréseket a mintdk el- és a hatlapjan egyarant t&bb pontban hajtottuk végre, amely sordn meghatdrozt
CIE Lab szinkoordinatakat (L*; a*; b*; AE). A paraméterek koziil az L* értékének (fényesség, feny
valtozasat figyeltiik a toltéanyag tartalom fliggvényében (4. abra). Az eredmények alapjén lathaté, hog¥s
toltetlen minta fényessége (L*: 83) jelentdsen nétt, mar 1 m% titin-dioxid hozzéadasaval 90 f51é emelked®!
Nagyobb TiO; tartalom mellett mar csak kis véltozasok figyelhetéek meg, azonban a minta fényessége M m
igy is elmarad a titan-dioxidétol (L*: 97,78).
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4. dbra

Titan-dioxid mennyiségének hatdsa a fényességre

4. OSSZEFOGLALAS

Munkaénk célja a kaprolaktambdl in-situ polimerizaciéval eldallitott, titin-dioxiddal adalékolt poliamid
ermeékek optikai és mechanikai tulajdonsédgainak vizsgalata volt. Elsé lépésként probatesteket hoztunk Iétre
panyag nélkiil, valamint 1, 3 és 5 m% titan-dioxid alkalmazaséval. A mintak mindkét oldalat tébb mérési
ban megvizsgalva arra a kovetkeztetésre jutottunk, hogy a titan-dioxid mennyiségének novelésével a
nénység jelentds mértékben csokkent. A feliileti keménység csokkenése mellett a poliamid 6 hatarhajlité
lardsaga ¢s hajlité modulusa jelentds novekedést mutatott. Tovabba kimutattuk, hogy a fényesség mar kis
nnyiségli titin-dioxid alkalmazasa mellett is nétt. Méréseink alapjan megéllapithato, hogy 3 m% TiO;
almazasa idedlis, mivel a feliileti keménység csokkenése nélkiil a modulus jelentds névekedése varhato.
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