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Osszefoglaléds

A lamellas téltéanyagok termoplasztok litésallésagara gyakorolt
hatasat tanulmanyoztunk munkéank soran a csillam nagy- és
kbzepes slriségu polietilénnel képzett kompozitjain keresztiil. A
Charpy-féle (itéstesztek altal igazolt gyengité hatast siir(iség- és
DSC vizsgalatokkal kisérletiik meg értelmezni, mely utébbiak a
matrix csbkkent kristalyossagat igazoltak. Kisérleteink alapjan az
utésallésagot a téltbanyag jelenléte dominalja, mig a
kristalyossagi fokra a polimer méatrix szerkezete is hatassal van,
a ketté kbézott ezért nem feltételeziink szoros Osszefiiggést.
Szemcsemeéret-hatas egyik esetben sem volt kimutathaté.

Abstract

The effect of lamellar fillers on the impact resistance of
thermoplastics has been studied through the composites of mica
with high- and medium-density polyethylene. We attempted to
interpret the weakening effect confirmed by Charpy impact tests
by density and DSC studies; the later showed reduced
crystallinity of the matrix. Based on our experiments, the impact
resistance is dominated by the presence of the filler, while the
degree of crystallinity is also affected by the structure of the
polymer matrix, and therefore no close correlation between them
is assumed. No grain size effect was detected in either case.

1. Bevezetés

A termoplasztok tulajdonsagainak modositasara széles kdrben hasznalnak kuldonféle
szervetlen toltéanyagokat, elsésorban mészkovet és talkumot, de mas rétegszilikatok, mint a kaolin,
a csillam és a montmorillonit szintén igéretes jeldltek erre a célra [1]. A muszkovit csillam dn.
TOT-c strukturaval rendelkezik, ahol az Al és Si ionok koré rendre tetraéder-oktaéder-tetraéder
szerkezetben helyezkednek el az oxigénionok, és ezen rétegek erds elsérendi kétéssel kapcsodnak
egymashoz. A TOT rétegek kolcsonhatasa egymassal gyengébb, melyben kationok (muszkovit

csillamnal K*) Osszekdtd és a toltéssemlegesité szerepet jatszanak (1.

abra). A csillam

kiulénlegessége, hogy atomosan sik rétegekre hasithaté [2].

" Kapcsolattarto szerzé.
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1. abra. A csillam szerkezeti felépitése.

A nagy aspect ratioval (hossz/térfogat arannyal) rendelkezé anyagok, mint példaul a csillam,
hatékonyabban alkalmazhatdk a polimerek hétagulasanak vagy gazatereszté képességének testre
szabasaban, mint a nem lemezes vagy szalas szerkezet(i szemcsék. Ezek a toltéanyagok szamos
lehetbséget kinalnak a mianyagok tulajdonsagainak hangolasara; a méret, a koncentracio és a
feliletmédositas hatasa mellett fontos szerepet kap az alak, az orientacié és a rétegek
szétcsuszasanak, az un. delaminaciénak a mértéke is [3,4].

A kedvezd tulajdonsagok mellett gyakran megfigyelhetf, hogy a mikrométer nagysagu
szervetlen toltbanyagok hasznalata esetén a kompozit veszit az Gtésallésagabdl, mig a nanomeéreti
toltdanyagokkal akar javulas is elérheté [5]. Ismeretes, hogy a toltéanyag fellletkezelése is
kulcsszerepet jatszik ebben. A bizonyos korulmények kozott jelentkez6, ridegséget ndveld hatasa
ellenére a csillam az érdeklédés koézéppontjaban all, nem csupan a klasszikus mechanikai
tulajdonsagokra valé hatasa miatt, hanem hangszigetel6 és elektromos sajatossagait is igyekeznek
kiaknazni [6,7].

Jelen tanulmanyunkban a lamellas szerkezetli csillam Gtésallésagra gyakorolt hatasara
fékuszalunk a mindennapi életben nagymennyiségben felhasznalt polimerek, a kbdzepes- és
nagysiriségu polietilén, az MDPE és HDPE esetében. Az asvanyi toltéanyag kompozitokrél szélo
tanulmanyok nagy tobbségével ellentétben fellletkezelés nélkili csillamot valasztottunk, hogy
élesen elkllonitsik egymasrol a fizikai és a kémiai kdlcsdnhatasokat; az utdbbival a soron kdvetkezé
kisérleteink soran fogunk foglalkozni, miutan a pusztan téltéanyag-morfolégiabdl adédd hatasokat
felmértuk. A jelen tanulmanyunkban két téltéanyag szemcseméretet tanulmanyoztunk, és a Charpy-
féle Utésteszt eredményeit DSC mérésekkel egészitettik ki, hogy atfogobb képet kapjuk a csillam
hatdsmechanizmusardl.

2. Moédszer

A KMI Industrial Minerals MICA HLM 15 (aspect ratio: 20:1) és MICA HLM 3 (aspect ratio: 7:1)
csillam mintait (csillam15 és csillam3 a tovabbiakban), valamint a Moharamplast MDPE MP 3450 U
(MFR190°C2.16 kg = 5 ¢@/10 min), valamint a MOL Group HDPE Tipplen 7111S
(MFR190°C/2.16 kg = 0.12 g/10 min) polimerjeit hasznaltuk a mintak el6allitasara. A toltbanyag atlagos
szemcsemérete rendre 15, illetve 3 um volt, melyekbél 10 tdmeg%-nyit tartalmaztak a kompozitok.

A kompozitképzéshez Labtech 26-44 (Labtech Engineering, Thailand) ikercsigas extrudert
hasznaltunk 10 rpm forgasi sebességgel, 180-210 °C hémérsékleti tartomanyokkal. Az extrudalt
anyagbdl szabvanyos 1SO 527-2 A1 prébatesteket fréccsontottiink Wittmann-Battenfeld Ecopower
55-130 tipusu froccsontbgéppel, 210-180 °C  zbénahdmérséklettel, 30 °C-o0s
szerszamh&meérseklettel, 15 s hitési idovel, 250 baron 3 perces utbnyomassal, 25 s ciklusidével.
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A Charpy vizsgalatokhoz a froccsontott probatestekbél kivagott darabokat bemetszettik, és -
20 °C-on, Ceast Impactor Il készulék segitségével elvégeztik a I1ISO 148-1 szabvany szerinti
teszteket legalabb 5-5 prébatesten mintatipusonként.

A mintak slriségét folyadékbameritéses modszerrel hataroztuk meg ISO 1183-1 szerint
metanol tesztfolyadékot hasznalva, 25°C-on.

Differencialis pasztazo kalorimetria (DSC) méréseket TA Q200 DSC készulékkel végeztink,
kb. 5 mg-os, aluminiumtégelyekbe helyezett mintakon. A flitési és hiitési sebességet 20 °C/perc
értékre allitottuk be, hogy a 30 és 200 °C kozott keletkezd héaramot regisztraljunk. A termikus
el6zmények eliminalas utan a masodik ciklus eredményeit értékeltik ki.

A kristalyossagi fokot az (1) 6sszefuggés alapjan szamoltuk ki:

AH
X =—"

= S+ 100% (1)

ahol AHn az olvadasi entalpia, AHi00 2 100%-ban kristalyos anyag olvadasi entalpiaja, esetlinkben
293 J/g [8].

3. Eredmények
3.1. Charpy-féle uitdmunka

A bemetszett Charpy Utésallésagi tesztek eredmeényeit a 2. abra szemlélteti.
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2. abra. A téltetlen és csillammal téltétt MDPE és HDPE mintak bemetszett Charpy-féle fajlagos
ttémunka értékei.

A kiindulasi allapotban a HDPE fajlagos (témunkaja 13.93 J/m?es értékével jelentésen
nagyobb, mint az MDPE 9.05-6s eredménye. Medfigyelhetd azonban, hogy csillam hozzaadasaval
az Utésallésag csokken, mindkét polimer esetében 6-7 kJ/m? értékre. Ez a visszaesés nem mutat
Osszefliggést a toltbanyag szemcseméretével, jol lathatd viszont, hogy az aranyokat tekintve a
HDPE esetében jelentésebb a valtozas; kézel 50%-0s, mig az MDPE esetén csupan 30% kordli.

Az Utéstesztek utan megfigyeltiik, hogy a torési fellletek simak, és a teljes torés kisebb
aranyban fordult el§ a 15 um-es csillamot tartalmazé mintaknal, mint a 3 um-essel adalékoltaknal,
ami nem tukrdzi az Gtdmunkaban tapasztalt csekély, nem trendszer( kilonbségeket (3. abra). Ez
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arra utal, hogy a nagy aspect ratioval rendelkezé toltéanyagok a fréccsdntés iranyaba rendezédtek,
és akar gyenge kolcsdnhatas esetén is rendelkeznek masodlagos 6sszetarto erével.

csillam15 csillam15
/MDPE /HDPE

csillam3 csillam3/
/MDPE HDPE

3. abra. Mintak a Charpy-féle (itéstesztet kbvetben.

3.2. Siiriiség

Az 1. tablazatban feltlintetett eredményekbdl 1athatd, hogy a csillam téltéanyag hozzaadasaval
az MDPE mintak slrisége korulbelul 6.5, mig a HDPE mintaké 7%-kal emelkedett. A két
polimersorozat kozotti elenyészd kuldonbség a valtozas mértékében a mérési bizonytalansagnak
tulajdonithatd; a toltéanyag tipusaval Osszefuggd trend sem lathaté. Mindezekbdl arra
kovetkeztetlink, hogy a két téltdanyag hasonlé diszpergalhatésagi és hasonld, elenyész6 mértéki
uregképz6 tulajdonsagokkal bir a két polimer finomszerkezetében, igy ebben a tekintetben azonos
mértékben jarulnak hozza a mechanikai tulajdonsagok valtozasahoz [9].

1. tablazat. Siiriiségmérési eredmények (glcm?®).
MDPE csillam15/MDPE | csillam15/MDPE | HDPE | csillam15/HDPE | csillam3/HDPE
0.931 0.993 0.989 0.944 1.012 1.012

3.3. DSC vizsgalatok

A 4. dbran szemléltetett kristdlyosodasi gorbéken jol Iathatd, hogy a csillam nem befolyasolta
a fazisatalakulas hémérsékletét, mely 113 °C volt az MDPE, és 115 °C a HDPE mintanal.

1 113°C ] 115°C
A —— MDPE B ——HDPE
~~ ~ e
B csillam15/MDPE % ] ——csilldm15/HDPE
@ = csilldm3/MDPE o % csillam3/HDPE
12 ;
|~ =l
g A X=38.7% S X.=53.5%
£ g .
E X= 40.0% £ X=51.9%
Ne] Re]
= X.= 46.2% = \ X=64.4%
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4. &abra. Az MDPE (A) és a HDPE (B) kompozitok kristalyosodasi csticsa a DSC
termogramon.

A csucs alatti tertlet mind az olvadasnal, mind a kristalyosodasnal csokkent, mely el6jelzi,
hogy a kristalyossagi fok mindkét esetben kisebb volt a kompozitok esetében: az MDPE mintaknal
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46.2%-r0l 40, illetve 38.7%-ra, mig a HDPE mintaknal 64.4%-rol 51.9 és 53.5%-ra valtozott a 15 és
a 3 um-es atlagos szemcsemeéret esetében. Hasonldé megfigyelések tehetéek a nem prezentalt
olvadasi gorbék alapjan, ahol az MDPE és HDPE mintak olvadasi hdmérséklete rendre 128 °C és
130 °C volt.

A DSC gorbék sem mutattak a téltéanyag méretétdl valo fliggést, a kristalyossag jelentds
csokkenése viszont egyértelmiien a jelenlétikbél adodik.

5. Kovetkeztetések

Kulonb6zd méretl, nem fellletkezelt csillammal toltott MDPE és HDPE kompozitjaink
esetében a toltbanyag homogén, Uregekben szegény eloszlasat feltételezhetjik a hasonlé foku
sliriiségnodvekedés alapjan, igy az agglomeratumok képz&dése nem okolhaté az Gtémunka
csokkenéséeért, amit a sima torési fellletek is igazolnak. A csillam jelenléte korilbelll azonos értékre
valtoztatta a Charpy utémunkat, mely a toltbanyag és matrix gyenge kolcsonhatasara utal.
Eredményeink alapjan a kompozitot alkotok hatarfelliletén jelentkezd gyengébb fesziiliségelvezett
képesség, mintsem a toltéanyag alakja vagy a matrix kristalyszerkezete dominalja az Gtésallésagot
[10]. Az anyag folytonossaganak végleges elvesztésében azonban szerepet jatszhat a téltéanyag
aspect ratioja.

A DSC mérések szintén igazoltak a gyenge kolcsOnhatast a matrixszal azaltal, hogy nem
valtozott a fazisatalakulasok hdémérséklete, valamint a kristalyossagi fok koérllbellil azonos
mértékben csokkent. A HDPE eredetileg nagyobb kristalyossagi foka az MDPE-hez képest azonban
megmaradt a kompozitok esetében is, igy itt érvényesul a matrix eredeti tulajdonsaga is, melybdl
arra kovetkeztethetiink, hogy az Gtémunka koérllbelll azonos értékre vald csdkkenése elsésorban
nem a kristdlyossag visszaesésének eredménye. A DSC termogramon tapasztalt jelenségeket
csillam morfoldgiajatol fliggetlen kristalyosodast gatlé szerepével magyarazhatjunk.

Osszességében megdllapithatjuk, hogy a lamellas szerkezetii csillam szemcseméretétdl
fuggetlendl csdkkenti az MDPE és a HDPE Utésallésagat, valamint visszaszoritja a polimer matrix
kristalyossagi fokat.

A tapasztalt jelenségek alaposabb megértése érdekében tovabbi vizsgalatokat terveziink
feluletkezelt csillammal, és kompozitjainkat elektronmikroszképos, dinamikus mechanikai- és
szakitovizsgalatoknak is alavetjik.
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