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ABSTRACT

In this research, carbon nanotubes, or carbon fibres and carbon nanotubes were mixed in PA6
matrix using a twin-screw extruder. Based on the scanning electron microscopy of the fracture surfaces
of the tensile tested specimens, it was observed that in the case of nanotube-reinforced materials, the
starting point of the failure was in each case an aggregate of nanotubes. In the case of nanotube and
carbon fibre reinforced materials, the starting point of the failure was not discoverable. During the creep
test, it was found that the composites reinforced only with nanotubes had in any case inferior creep
properties compared to the pure PAB, but by addig carbon fibres to the composite, increasing the
nanotube content results in increased creep resistance compared to the composite reinforced only with
carbon fibres.

OSSZEFOGLALO

A kutatas sordan a PA6 matrixba ikercsigds extruderrel kevertiink szén nanocséveket, illetve
szénszalakat és szén nanocsoveket. Az elszakitott probatestek toretfeliileteirdl késziilt pasztazo
elektronmikroszkopos felvételeken megfigyelhetd volt, hogy a csak nanocsovekkel erdsitett anyagokban
a tonkremenetel kiindulasi pontja minden esetben egy nanocsévekbdl dallo aggregdatum volt, mig a
szénszdlakat is tartalmazoknal a tonkremenetel kiindulasi helye nem volt lokalizalhato. A
kuszasvizsgalat soran kideriilt, hogy a csak nanocsévekkel erdsitett anyagok kuszasallosaga minden
esetben gyengebb, mint a tiszta matrixanyagé, azonban szénszdalak hozzaadasaval a nanocso tartalom
novelése novekvo kuszasallosagot eredményez a csak szénszalakat tartalmazo kompozithoz képest.
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I. BEVEZETES

1.1. Nanokompozitok elonyei és eloallitasuk

A polimer anyagok egyik meghatarozo jellegzetessége, hogy allandd nagysagi mechanikai
terhelés hatasara idében folyamatosan novekvé alakvaltozassal reagalnak, ez a kuszas jelensége [1]. A
kaszas minimalizalasara szamos modszert fejlesztettek ki, ezek koziil az utdbbi évtizedben egyre inkabb
elotérbe keriiltek a kiilonféle nanoméretii erdsitdanyagok [2]. A nanoméretii erdsitGanyagok
alkalmazasa azért lehet eldnyds, mert feliilet/térfogat ardnyuk nagysagrendekkel nagyobb lehet, mint a
hagyomanyos erdsitdanyagok esetében.

A szén nanocsovek erdsitbanyagként torténé alkalmazasat nem csak nagy feliilet/térfogat
aranyuk, hanem egyediilall6 mechanikai tulajdonsagaik is indokoljak: huzé rugalmassagi modulusuk
akar az 1 TPa értéket is elérheti [3]. A szén nanocsovek kuszasi jellemzOkre gyakorolt hatasat
nagymértékben befolyasolja, hogy a nanocsdvek mennyire egyenletesen oszlanak el a kompozitban.
Ugyanis a szén nanocsOvek altaldban erdsebben tapadnak egymashoz, mint a matrixhoz, ezaltal
nagyméretll aggregatumokat képezhetnek a kompozitban €s erdsitohatas helyett akar hibahelyeket is
létrehozhatnak [4]. A nanocsovek egyenletes eloszlatasara az utobbi években szamos modszert
fejlesztettek ki, ezek tobbsége a nanocsovek kémiai feliilletmodositasan alapul, ezaltal segitve el6 a jobb
tapadast a matrixhoz. A kémiai felilletmodositasnak azonban jelent6s hatranya, hogy a nanocsévek
szabalyos struktirajat megbontja, ami végiil a mechanikai tulajdonsagok romlasdhoz vezet. Tovabbi
hatrany, hogy ezek a modszerek meglehetdsen koltségesek, €s gyakran csak laboratoriumi koriillmények
kozott alkalmazhatok, ami tovabb neheziti a szén nanocsé erdsitésii kompozitok széleskori elterjedését
[51[6].

A szén nanocsovek egyenletes eloszlatasara ipari koriilmények kozott is alkalmazhaté modszer
ha a keverés soran nagy nyirofesziiltség ébred, ami 1étrehozhatd nagy sebességii keverés altal vagy a
keverék viszkozitdsdnak a novelésével [7]. Szénszalak hozzaadasaval a matrix viszkozitasa a kivant
mértékben megndvelhetd, ezen kiviil dnmagaban is erdsitOhatisa lehet, igy alkalmazasdval nagy
teljesitmény(i hibridkompozit hozhato Iétre.

1.2. Kiszasvizsgalati modszerek

A kuszasvizsgalat hagyomanyosan szakitogépen torténik, a mérés soran allandé nagysagi
huzofesziiltség terheli a probatestet és ekdzben mérik a probatest megnyulasat. A modszer hatranya,
hogy a mérés rendkiviil iddigényes, ezaltal az anyag hosszutavi viselkedésének vizsgalata nehéz. A
gyakorlatban kiilonféle hasonlosagi elvek felhasznalasaval lehet az anyagok hosszutavu viselkedését
becsiilni, a leggyakoribb ilyen modszer a homérséklet-idé ekvivalencia elve. A homérséklet-id6
ekvivalencia alapelvét Boltzmann fogalmazta meg, linearisan viszkoelasztikus anyagmodell esetén az
id6tol fiiggd mennyiségek példaul a modulus vagy a kuszasi érzékenység az idd tengely mentén
eltolhatd, azaz a magasabb homérsékleten végzett mérés hasonld eredményre vezet, mint a hosszabb
ideig végzett mérés. Az id6 tengely mentén torténd eltolas mértéke fiigg a hémérseklettdl, kiszamitasa
a WLF- vagy Arrhenius-egyenlettel lehetséges. A kiilonboz6 hémérsékleten végzett kiiszasvizsgalatok
gorbéit az 1d6 tengely mentén az adott hdmérsékletre kiszamitott eltolasi tényezovel eltolva egyetlen
folytonos gorbe, a mestergérbe adodik, igy a vizsgalati homérséklet novelésével a vizsgalati
id6tartomany kiterjeszthet6 [1].

II. FELHASZNALT ANYAGOK ES BERENDEZESEK

A kompozitok matrixanyagaként az A. Schulman GmbH altal gyartott poliamid 6 homopolimert
hasznéltuk (SHULAMID 6 MV 13 F) (PA6). Siirlisége 1,13 g/cm?® (szobahémérsékleten), MFI értéke
14,7 g/10 perc (2,16 kg, 230°C). Az erdsitbanyagként alkalmazott szén nanocsovet az Nanocyl s.a.
allitotta el6. A NANOCYL NC7000 tipust szénnanocsé (CNT) atlagos atmérdje 9,5 nm, hossza pedig
1,5 pm volt. A szalerOsitéshez a Zoltek Zrt. altal gyartott Panex 35 Chopped Pellet 95 tipust szénszalat
(CF) hasznaltuk. A szalak atlagos kiindulasi hossza 6 mm volt, atmérdjiik pedig 8,3 um. A szalak
stirlisége 1,81 g/cm?.



A PA6 granulatumot 4 o6rdn keresztiil, 80°C homérsékleten szaritottuk, ezt kovetden a
nanocsovek, illetve a szénszalak bekeverése eldszor zart edényben térténd mechanikus keveréssel, majd
egy Labtech LTE 26-44 tipust ikercsigas extruderrel tértént. A zonahOmérsékletek a szerszam felé
haladva 230°C, 230°C, 235°C, 235°C 240°C és 240°C voltak, a csigafordulatszam 25 1/min volt. A
granulalast és ismételt szaritast kovetéen az MSZ EN ISO 527-2-1A szabvany szerinti probatesteket
Arburg Allrounder 370 S 700-290 tipusu froccsontégéppel allitottuk eld.

A szakitovizsgalatot egy Zwick Z020 univerzalis szakitogépen végeztilk. A befogasi hossz 110
mm, a keresztfej elmozdulasi sebessége 5 mm/min volt. Az elszakitott probatestek toretfeliileteit Jeol
JSM 6380LA tipust pasztazo elektronmikroszkdppal vizsgalatuk.

A mestergdrbék meghatarozasahoz TA Instruments Q800 DMA késziiléket hasznaltunk,
harompontos hajlitd lizemmodban. A vizsgalt probatestek mérete 60x10x4 mm, aldtdmasztasi
tavolsaguk 50 mm volt. Az erdsitetlen, illetve csak szén nanocsdveket tartalmazo probatestek esetében
a terheld fesziiltség 5 MPa, a szénszalakat is tartalmazoknal 8 MPa volt. A vizsgalati
hémérséklettartomany 0°C és 80°C kozott volt, a hdmérséklet 10°C-onként emelkedett, a terhelési és
relaxaltatasi id6 15 perc volt. A mérési adatok kiértékeléséhez a TA Instruments Data Analysis szoftvert
hasznaltuk, a mestergdrbékhez az eltolasi tényezot a WLF egyenlet alapjan szamitottuk.

1. AZ EREDMENYEK KIERTEKELESE

A szakitovizsgalat soran a varakozasoknak megfeleléen azt tapasztaltuk, hogy a csak szén
nanocsoveket tartalmazo6 kompozitok huzoszilardsaga és modulusa kis mértékben csokkent a tiszta PA6-
¢hoz képest. A szénszalakat is tartalmaz6 kompozitok esetében a nanocsd tartalom ndvekedésével nott
a huzoszilardsdg és a modulus a csak szénszédlat tartalmazé kompozitokhoz képest. Az
elektronmikroszkopos felvételeken a csak nanocsoveket tartalmazd kompozitok esetében mindig
egyértelmiien azonosithatd volt a tonkremenetel kiindulasi pontja (1. dbra), ezt a teriiletet nagyobb
nagyitassal vizsgalva megallapithatd volt, hogy a tonkremenetel egy szén nanocsdvekbodl allo
aggregatumbol indult ki. A szénszalakat is tartalmazd kompozitok feliiletén nem volt felfedezhetd a
tonkremenetel kiindulasi pontja (1. dbra), 3 véletlenszeriien kivalasztott pontban készitett felvételeken
nem lathatok nanocsovekbdl allo aggregatumok.

X188 188mm 828 48 S X188 1861mm

1. dbra
A kompozitok téretfeliileteirdl kesziilt SEM felvételek. a) PA6+0,25 m% CNT
b) PA6+30 m% CF+0,25 m% CNT

A szénszalakat nem tartalmaz6 mintak mestergbrbéin (2. dbra) lathatd, hogy a szén nanocséveket
is tartalmazé mintak nytlasa altaladban nagyobb, mint a tiszta poliamidé. A szén nanocsé tartalom
novekedése nem befolyasolja egyértelmiien a deformacié mértékét. Ennek oka az lehet, hogy a
deformaciot nagy mértékben befolyasoljak a nanocsdvekbdl allo, kisebb szilardsagn aggregatumok,
mivel a terhelés hatasara nagyobb mértékben deformaldédnak, mint a matrix. Az aggregatumok méretét
¢és eloszlasat pedig elsGsorban az anyagot a feldolgozas soran érd, nehezen meghatarozhatd és
befolyasolhat6 aramlasi folyamatok (példaul a szén nanocsdvek kdrnyezetében lényegesen nagyobb a
viszkozitas) befolyasoljak, és a szén nanocs tartalom hatasa ennél kisebb.

A szénszalakat is tartalmazé kompozitok mestergérbéin (2. dbra) megfigyelhetd, hogy a
szénszalak alkalmazasaval a szén nanocsovek kedvezd hatasa jol érvényesiil, a nanocsO tartalom



novekedésével a deformacié mértéke kisebb. Ennek a magyardzata, hogy a szénszalak hozzdadasaval a
szén nanocsdvek eloszldsa egyenletesebb és az aggregatumok mérete sokkal kisebb, igy a nanocs6
tartalom novekedésével jobban érvényesiil azok kliszasallésagra gyakorolt kedvezd hatasa. 30 m%
szénszal és 0,5 m% szén nanocsoé egyiittes alkalmazasaval atlagosan 10%-kal csdkkent a deformacio a
csak szénszalakat tartalmaz6 kompozitokhoz képest a vizsgalt idétartoméanyban.
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A szeénszalakat nem tartalmazo (a) és a szénszalakat is tartalmazo (b) mintak mestergorbéi

SSZEFOGLALAS

A kutatas soran a PA6 matrixba ikercsigds extruderrel kevertiink szén nanocsoveket, illetve

szénszalakat és szén-nanocsdveket. Az elszakitott probatestek toretfeliileteirdl késziilt pasztazo
elektronmikroszkopos felvételeken megfigyelhetd volt, hogy a csak nanocsovekkel erdsitett
anyagokban a tonkremenetel kiindulasi pontja minden esetben egy nanocsdvekbdl alld aggregatum volt,
mig a szénszalakat is tartalmazoknal a tonkremenetel kiindulasi helye nem volt lathato. A
kuszasvizsgalat soran kideriilt, hogy a csak nanocsdvekkel erdsitett anyagok kuszasallésaga minden
esetben gyengébb, mint a tiszta matrixanyagé, azonban szénszalak hozzaadasaval a nanocs6 tartalom
novelése novekvo kuszasallosdgot eredményez a csak szénszalakat tartalmazo kompozithoz képest.
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