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Absztrakt

A kutatas keretein beliil forr6 levegbarammal segitett dmledékes szalképzéssel allitottunk
el0 szalakat, amelyeket gammasugarzasnak vetettiink ala: 50 és 200 kGy kozotti dozisok
hatasat vizsgaltuk. A morfoldgiai vizsgalatok megmutattdk, hogy a d6zis ndvelésével a mind
a kristalyos részarany, mind a kristalyolvadasi hdmérséklet csokkent. A kristalyolvadas feletti
homérsékleten a besugarzott szdlak megtartottak alakjukat, mig a referencia minta teljesen
omledék allapotba keriilt. A szalakon végzett szakitovizsgalatok alapjan elmondhato, hogy a
szalak szakaddsi nyualdsa besugarzds hatdsdra nagymértékben megndtt, hizoszilardsaguk
kismértékben csokkent, rugalmassagi modulusuknak 100 kGy elnyelt dozis koérnyékén volt
maximuma. A vizsgalatok alapjan elmondhatd, hogy a térhalds polietilén szalak alkalmasak
nagy litésallésagu onerdsitett kompozitok eldallitasara.

Abstract

In this thesis low-density polyethylene fibres were prepared using air-assisted melt
spinning and irradiated with doses ranging from 50 to 200 kGy. The morphological
investigation showed, that the degree of crystallinity and the melting temperature of the
materials decreased with the absorbed dose. Above the crystalline melting temperature, the
irradiated fibres retained their shape, while the non-treated ones melted. The results of tensile
tests showed that the maximum strain increased greatly with the absorbed dose, while the
tensile strength decreased slightly. The elastic modulus reached its maximum around 100
kGy. We concluded that the irradiated fibres could be an efficient reinforcing material in self-
reinforced composites.

1. BEVEZETES

A kompozitok felhasznalasanak bodviilésével, fejlodésével a mémokok 1) kihivasok elé
néznek. A kompozitok széleskorii elterjedése, és a kornyezettudatossag népszeriisddése az
ujrahasznosithatosag elétérbe keriilését eredményezte. A kompozitok az ujrafeldolgozas soran
bekovetkezd szalrdvidiilés miatt, az erdsitetlen polimereknél is nagyobb kihivassal néznek
szembe ezen a téren [1]. Szamos mas eldnyiik mellett erre a problémara is megoldast kinalnak
az Onerdsitett kompozitok, amelyek az eredendden jo kompatibilitas miatt rovidebb szalakkal
is képesek funkciondlni. Ezeknek az eldallitasa azonban bonyolult technoldgidkat igényel,
amelyekkel képesek elkeriilni a szalak teljes megolvadasat feldolgozds soran, ez pedig
jelentésen megneheziti az elterjedésiiket [2].

Az Omledékes szalképzés olyan ipari szalgyartd eljaras, amellyel olddszerek hasznélata
nélkil allithatok eld néhany mikronos, vagy akdr az alatti atmérdjii polimer szalak. A
technologia szempontjabol kritikus, hogy az alapanyag a feldolgozasi koriilmények kozott
konnyen deformalhaté legyen. A kisstiriségti polietilén (LDPE) nem a legelterjedtebb
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alapanyaga ennek a technologidnak, de léteznek olyan valtozatok, amelyek megfelelok a
gyartashoz. Az eljaras soran a polimer granulatumot extrazid segitségével dmledék allapotba
hozzak, majd, sok esetben dmledékszivattytival megndvelt nyomason sajtoljak at a szalképzo
szerszam furatain. A furatokbol kilépd szalakat a szerszamfejbdl kidramlod forrd levegd
ragadja magaval, dmledék allapotban tartva és megnyujtva azokat. A nyujtott szalakat a
kollektoron gytijtik 6ssze, ennek alakja lehet dob, szij vagy racs is. Az dmledékes szalképzés
egyik legnagyobb elonye, hogy az eljaras nem igényel olddszereket, ez kiilondsen jelentds
polietilén alapanyag esetében, amelyet igen nehéz oldatba vinni. [3].

A polimerekben nagyenergidju sugarzas eredményeképpen degradacid és térhaldosodas
egyarant jelentkezhet. Az, hogy melyik jelenség a dominans a kettd koziil, a polimerlanc
1smétlodo egységétol fiigg. A polietilén esetén a térhalésodas domindl, ellentétben példaul a
polipropilénnel, amelynél a degradacié a dominans. Besugarzasos térhalositas soran a polimer
atlagos molekulatomege, valamint az elagazddasok szama is ndvekszik. Kelléen nagyfoku
térhalésodas sordn az egész anyag egyetlen molekulavd kapcsolodhat Ossze. A
molekulaszerkezet megvaltozasa moddositja a polimer mechanikai tulajdonsagait, kémiai
stabilitasat, valamint ho- és tlizallosagat [4, 5].

Kang ¢és tarsa [6]0 kutatdsukban széles tartomanyban vizsgaltak az elnyelt dézis hatésat
ultranagy molekulatomegii polietilén (UHMWPE) lemezekre. Kimutattak, hogy 120 kGy és
250 kGy dozissal besugarzott mintak esetén a kisebb ddzissal besugarzott anyaghoz képest a
nagyobb dozis nem okozott szamottevd ndvekedést a keresztkotések szamaban. Tovabba
120 kGy dozis hatasara jelentds szakitdszilardsag novekedést figyeltek meg a referencidhoz
képest. A besugarzas koriilményeit tekintve vizsgéltdk az atmoszféra hatisat. Az, hogy
nitrogén vagy levegd volt a kornyezd géaz, a vizsgalt tulajdonsagokban nem okozott nagy
eltérést.

Dias ¢s tarsai [7] LDPE lemezeket térhalositottak elektronbesugarzassal 10 és 100 kGy
kozotti dozisokkal, és ezekbdl készitettek polimer habot 229 °C-os kemencében. Azt
tapasztaltak, hogy a 60 kGy dozissal besugarzott minta még képes volt habot alkotni, de a 80
¢s 100 kGy-el besugarzottak mar nem, 10 kGy dozis estén szintigy sikertelen volt a
habositas. Ezekbdl az eredményekbdl latszik, hogy 60 kGy fol6tt mar jelentésen novelhetd az
anyag hoallosaga.

Knack [8]0 szabadalmaban térhalos polietilénbdl késziilt sziirOpapir eldallitasaval
foglalkozott. A szédlakat dmledékes szalképzéssel allitotta eld, és PB-sugarzassal térhalositotta.
A térhalositas hatasait 35-160 kGy dozisintervallumban vizsgalta folyoképesség (MFI)
méréssel. Besugarzas hatdsara az anyag folyoképessége nagymértékben csokkent, az egyik
minta MFI-je 100 kGy hatasara 180 g/10 percrél 1-2 g/10 percre esett, egy masik minta
160 kGy elnyelése utan 190 °C-on pedig egyaltalan nem keriilt dmledékallapotba.

A bemutatott eredmények alapjan ugy tlnik, hogy a nagyfoku hdallosag eléréséhez
nagyjabol 100 kGy dozis elnyelése sziikséges, de mar kisebb dozisoknak is jelentds hatasa
lehet. A polimer huzasi rugalmassagi modulusa térhélosodas hataséara valdsziniileg néni fog,
de 150-200 kGy-es dozis utan, tovabbi besugarzas hatasara csokkenhet, ezt célszerli elkeriilni.
A szakitoszilardsag valtozésa nem volt egységes a bemutatott kutatasokban. A szakadasi
nyulads minden esetben csokkent. A besugdrzas soran jelenlévd atmoszféranak nincs jelentds
hatasa.

A kisérleteink célja, hogy olyan szalas szerkezetti polietilén mintat allitsunk eld, amely a
polimer krisztallitok megolvaddsa mellett szilard halmazéllapotban marad, megtartja a szal
alakjat, ¢és igy az kompozitgyartdsra alkalmas marad. Ehhez polietilén szalak forro
levegdarammal segitett dmledékes szalképzéssel torténd eldallitasat és azok 50, 100, 150 és
200 kGy dozisokkal torténd besugarzasat végeztiik el. A vizsgélatok soran feltartuk a mintak
megolvaszthatosagat, ¢és a besugarzds hatasait a mechanikai, illetve morfologiai
tulajdonsagokra.
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2. FELHASZNALT ANYAGOK ES ESZKOZOK

2.1 A szalak eléallitasa

A kisérlethez LDPE-bdI allitottunk el szalakat, a felhasznalt alapanyag DOW LDPE PG
7008 (Dow Chemical Company, USA) volt. Az alapanyag gyartdja altal megadott mechanikai
tulajdonsagok a kovetkezOk voltak: hiizasi rugalmassagi modulus: 160 Mpa; huzoszilardsag:
10 Mpa; szakaddsi nyulds: 450%. A szalak gyartasa egy lépésben, Omledékes szalképzd
berendezésen tortént. A gép egy Labtech Scientific LE8-24C extruderbdl és egyedileg
gyartott szalképzd szerszambol, valamint forré levegd fuvo egységbdl allt. A szélak
eloallitasat két kiillonbozo beallitds mellett végeztiik *A’: extrazids homérséklet: 240 °C;
szerszam homérséklete: 240 °C, extrudercsiga fordulatszama: 100 fordulat/perc, illetve *B’:
extrazids hémérséklet: 250 °C; szerszam homérséklete: 250 °C, extrudercsiga fordulatszama:
100 fordulat/perc. A morfologiai vizsgalatoknal az eredeti granuldtumot is vizsgaltuk, amelyet
’G’-vel jeldltiink. Az eldallitott szalkotegeket az Izotop Intézet Kft-ben sugaroztak be, °Co
gamma forrassal, 1 kGy/6ra dozisteljesitménnyel, lezart kémcsovekben, szobahdmérsékleten.

2.2 Vizsgalati modszerek

Az elballitott szalak atlagos atmérdjét pasztazo elektronmikroszkopi (SEM, JEOL JSM
6380LA, Jeol Ltd., Japan) felvételek alapjan hataroztuk meg. A SEM vizsgélat elétt a
mintakat vékony aranyréteggel vontuk be a feltoltddés elkertilése érdekében. Mintanként 100
szal atmérdjét mértiink meg, amelyhez az ImagelJ nevii szoftvert hasznaltunk.

A besugarzas morfoldgiara gyakorolt hatadsat egy Q2000 tipusu differencialis pasztdzo
kaloriméterrel (DSC, TA Instruments, USA) tartuk fel. A DSC mérések soran kétszeri
felfiitéses ciklust alkalmaztunk, a mintdkat a gép készenléti hdmérsékletérdl, 35 °C-rol, 10
°C/perc flitési sebességgel flitdtte 160 °C-ra. A kisérlet szempontjabol fontos kristalyolvadasi
homérséklettartomany LDPE esetében 110 °C koriil talalhaté, igy olyan tartomanyt
valasztottunk, amely ezt biztosan tartalmazza. A gorbék kiértékelését a gyartdé TA Universal
Analysis nevii programjaval végeztiik, szigmoid virtualis alapvonalillesztéssel. A kristalyos
részarany kiszamitasahoz a 100%-ban kristalyos PE kristalyolvadasi entalpidjat 293 J/g-nak
vettiik [9].

Az ’A’ jeli minta esetében hdsokk tesztet is elvégeztiink, amely soran besugarzas nélkiili,
illetve 200 kGy dozist kapott mintat Q500 tipusu termogravimetriai analizatorba (TA
Instruments, USA) helyeztiik és 50 °C/perc flitési sebességgel 120 °C-ra flitottiink, amely
homérsékleten 5 percig tartottuk a mintét. A vizsgalt mintak tdmege ~ 5 mg volt.

A szakitovizsgalatok eldtt a szalak épségének megdrzése, valamint az egységes befogasi
hossz biztositasanak érdekében, a szalakat egyesével mintatartd keretekbe ragasztottuk. A
keretek teljes magassaga 40 mm volt, belsé magassaguk (a befogasi hossz) pedig 25 mm, a
keretek oldalan 1év6 papircsikot a vizsgalat el6tt olloval elvagtuk. A méréshez elokészitett
szalak atmér6it BX51M tipusu fénymikroszkép (Olympus, Japan) segitségével, a befogasi
hossz kozepénél egyesével lemértiik. A szakitovizsgalatot egy Zwick Z005 (Zwick,
Németorszag) tipust univerzalis terheldgéppel végeztiik. A szakitas sebessége egységesen 10
mm/perc volt. A kisérlet sordn 10-10 j6 mérést végeztiink. A hazasi rugalmassagi modulus
kiértékelésénél hur modulust szamoltunk a 0,05%-os €s 0,25%-o0s nyulasok kozott.
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3. EREDMENYEK ES ERTEKELESUK

3.1 Az eloallitott szalak elektronmikroszkopi vizsgadlata

Az 1. abra az eldallitott szalakrdl készitett jellemzé SEM felvételeket mutat. Jol latszik,
hogy a beallitdsi paraméterektdl fiiggetleniil feliileti hibaktél mentes szdlakat sikeriilt
eldallitani. A vizsgalt mintaknal a szalatmérd kis szérdsu, és a szal mentén sem valtozik
szamottevOoen. A kiilonbozd extrazids paraméterekkel eldallitott szalak atmérdje nem tér el
egymastdl jelentds mértékben. Mindezt a szalatmérd mérés is aldtamasztotta, ugyanis az "A’
esetben ez 77,249,2 um-re, a B’ esetben pedig 67,4+7,6 um-re adddott, azaz a szérasok
kicsinek mondhatoak. Bar ha kis mértékben is, de a magasabb homérsékleti eldallitas

csokkentette a szalak atmérdjét.

1. abra: Kiilonb6z6 paraméterekkel eloallitott szalakrol készitett SEM felvételek.
a) 240 °C-os; b) 250 °C-os feldolgozasi hdmérséklet

3.2 DSC vizsgalatok

A granulatumok esetében a besugarzas hatdsara a kristalyolvadasi entalpia 50 kGy folott
kis mértékben csokkent (2. 4bra). Ennek az oka, hogy a besugarzds nem csak az amorf
részekre hat, hanem a kristalyos részekben is megjelennek un. befagyott szabad gyokok,
amelyek kristalyolvadaskor keresztkotéseket hozhatnak létre. Azaz a kristadlyos részarany
elnyelt dozis fiiggvényében mutatott csokkenése a térhalosodas bekdvetkeztére utalo jel.

Héaram (W/g)
N
1

2

1 54.27J/g
6 08.94°C 104.97°C

97.94°C 200kGy

57.02J/g | 150kGy

98.56°C
54.08J/g

105.70°C
100kGy

T

107.24°C

97.94°C

60.63J/g 50kGy
1

98.02°C
60.17J/g

105.66°C
) OkGy

107 n4°r

2. abra: Kiilonbo6z6 dézisokkal besugarzott granulatumok elsé felfiitési gorbéi

A szalmintak esetében a gorbék jellegre nagyon hasonldan alakultak. A kiértékelés soran
kapott eredményeket az 1. tablazat tartalmazza. A szalmintdk esetében a kristalyolvadasi
homérséklet nem valtozott jelentdsen a granuldtumokon mérthez képest, kiillonb6zé dozisok

esetén szintugy csokkend tendenciat mutatott.

A kristalyolvadési entalpia azonban
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nagymértékben csokkent a granulatumokéhoz képest. Ez a valtozas a masodik felfitési
gorbéken is jelen van, azonban kisebb mértékben, igy a jelenség magyarazata a szélak nagy
fajlagos feliiletén torténd gyors hdleadas €s a makroszkopikus feliilet torzitasanak egyiittes
hatésa lehet. Az A’ minta esetén az entalpia a granulatumokon mért 55-60 J/g értékrdl 45-50
J/g-ra csokkent, a B’ minta esetén 40-45 J/g-ra, ennek oka a kisebb szalatmérd lehet. A
kristalyolvadasi entalpia, akarcsak a granuldtumok esetében az elnyelt d6zis novekedésével
csokkent.

El , . Kristalyolvadas | Kristalyolvadas Kristalyos
. nyelt dozis . z ;
Minta jele [kGy] hémérséklete entalpidja részarany
[°C] [V/g] [70]
0 107,0 60,2 20,5
50 105,7 60,6 20,7
G 100 107,2 54,1 18,5
150 105,7 57,0 19,5
200 105,0 54,3 18,5
0 106,8 52,3 17,8
50 106,5 48,7 16,6
A 100 106,5 47,6 16,2
150 106,4 42,3 14,4
200 105,2 443 15,1
0 107,1 44 4 15,2
50 106,5 60,0 20,5
B 100 106,2 43,3 14,8
150 105,6 42,1 14,4
200 105,7 42,9 14,7

1. tablazat: A DSC vizsgalatok eredményei

A mintékat hdsokk vizsgalatnak tettiik ki, amelynél jol 1athatd, hogy a besugarzas nélkiili
esetben a minta megolvadt és gombszertivé alakult (3. abra a). A besugarzott minta esetén
annak ellenére, hogy a kristalyolvadasi hdmérséklet folott tartottuk az anyagot, megmaradt a
szalas szerkezet (3. abra b). Ezzel igazoltuk, hogy a térhalosodas valéban megtortént.

3. abra: A szalak 120 °C-os 5 perces hokezelés utani allapota
a) besugarzas nélkiili >’A’ minta; b) 200 kGy-t elnyelt ’A’ minta

3.3 A szakitovizsgalatok eredményei

Az alapanyaghoz képest a szalak huzoszilardsaga ¢és rugalmassagi modulusa jelentdsen
nétt, a szakadasi nyuldsuk pedig jelentosen csokkent (2. tablazat). A szalak kisebb
keresztmetszete miatt kisebb valdszintiséggel fordul benniik eld olyan hibahely, amelybdl a
torés/szakadas kiindulhat. A besugdrzas hatasdra a mintdk huzoszilardsdga csokkent,
szakadasi nyulasuk nétt, rugalmassdgi modulusuk pedig az A’ minta esetén az 50-100 kGy
tartomanyban nétt, majd csokkent, a B’ minta modulusa pedig végig novekedett.

A huzoészilardsag csokkenésének az oka az lehet, hogy az amorf részekben képz6dod
keresztkotések és lancszakaddsok rontottak az amorf és a kristdlyos fazis kapcsolatat. A
huzoészilardsag csokkenéséhez tovabbd hozzdjarulhatott, ha kis mértékben is, a kristalyos
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részarany csOkkenése. A rugalmassagi modulus ndvekedése egyértelmiien az amorf részekben
kialakul6 keresztkotések okozta molekula mozgékonysag csokkenésére vezethetd vissza.

Minta Elnyelt dozis | Huzoszilardsag Szakadasi Rugalmassagi
sorszama [kGy] [Mpa] nyulas [%] modulus [Mpa]
Alapanyag 0 8,0 450 160
0 33,8442 64+13 237+43
50 35,2483 83427 248+56
A 100 29,043,5 110+33 244439
150 25,2439 131+60 222447
200 23,043,1 97429 227432
0 32,3437 66428 200+36
50 29,8427 103+45 198+22
B 100 26,4427 10634 230+46
150 22,742.8 100+46 217+30
200 21,6+2,7 150+55 232429

2. tablazat: A szakitovizsgalatok eredményei

4. OSSZEFOGLALAS, ERTEKELES

A kutatds keretein beliill sikeresen allitottunk elé polietilén szalakat oOmledékes
szalképzéssel, amelyeket 50, 100, 150 és 200 kGy y-sugdrzasnak tettiink ki. A morfologiai
vizsgalatok megmutattak, hogy a dozis novelésével a kristalyos részarany kissé csokkent, ami
a térhaldsodas kozvetett jele. A szakitdvizsgéalatok soran megallapitottuk, hogy a szalak
szakadasi nyuldsa besugarzas hatdsara nagymértékben megndtt, huzészilardsaguk lecsokkent,
rugalmassagi modulusuknak 100 kGy-es dozis kornyékén volt a maximuma. A vizsgalatok
alapjan megallapithatd, hogy megfelelden megvalasztott dozis esetén a térhalds polietilén
szalak alkalmasak lehetnek nagy {itésallosagi Onerdsitett kompozitok vagy fokozott
héallosagn sziirdk eldallitasara.
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