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POVZETEK

Vpliv kombinacije lubrikantov na lastnosti termoplasti€nih kompozitov s PA6
GF50 matrico

Lastnosti poliamida 6 s steklenimi vlakni se spreminjajo z dodajanjem polnil,
kompatibilizatorjev in lubrikantov v danih razmerjih. Recikliran poliamid 6 s 50 odstotki
steklenih vlaknen je dobavilo podjetje Turnaplast, d. 0. 0., ojaCevala odpada duroplasta
krakov vetrnih elektrarn je dobavilo podjetje Rivierasca, ojaCevala odpada ogljikovih
vlaken, impregnirana z epoksi matrico (CCU7), je dobavilo podijetje Carbon Clean Up.
Kompavndiranje smo izvedli na dvopolZznem ekstruderju. PreizkuSance smo pripravili
s postopkom brizganja, skladne z oblikama ISO 527 tip 1BA in ISO 178 oz. ISO 179
ter jih nato karakterizirali. Natezna in upogibna trdnost, raztezek, temperatura
steklastega prehoda, talis€a in degradacije, indeks te€enja taline ter udarna Zilavost
so veC ali manj odvisni od uporabe lubrikantov. Lastnosti niso odvisne samo od
dodatka lubrikanta, temve se spreminjajo glede na vsebnost polnil in
kompatibilizatorjev.

Kljuéne besede:

Poliamid 6, steklena vlakna, ogljikova vlakna, lubrikant, kompatibilizator;ji.



SUMMARY

Effect of Slip Agents Combination on Properties of Thermoplastic Composites
with PA6 GF50 Matrix

The properties of polyamide 6 with glass fibre are changed by the addition of fillers,
compatibilizers and lubricants in given proportions. Recycled polyamide 6 with 50 %
glass fibres was supplied by Turnaplast d.o.0. and reinforcements of thermoplastic
waste of wind power arms were supplied by Rivierasca, reinforcements of carbon fibre
waste impregnated with epoxy matrix (CCU7) were supplied by Carbon Clean Up.
Compounding was carried out on a twin-screw extruder. The test subjects were
prepared using an injection moulding process in accordance with 1ISO 527 type 1BA
and ISO 178 or ISO 179, respectively. Tensile and flexural strength, elongation, glass
transition temperature, melting point and degradation, melt flow index and impact
toughness are more or less dependent on the use of lubricants. The properties are not
only dependent on the addition of lubricant, but also vary according to the content of
fillers and compatibilizer

Keywords:

Polyamide 6, glass fibre, carbon fibre, slip agent, compatibilizers.
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1 UvOD

1.1 Opis podroc¢ja dela in opredelitev problema

Diplomsko delo se sklicuje na vpliv lastnosti lubrikantov na termoplasticne kompozite
z matrico poliamida 6 (PA6) s 50 odstotki steklenih vlaken (PA6 GF50).

S ponovno uporabo duroplasti¢nega kompozita s steklenimi vlakni bi zmanjsali koli¢ino
odpada plasti¢nih snovi, ki bi se znasle v okolju. Odpad duroplasti¢nega kompozita s
steklenimi vlakni, ki smo ga uporabili pri testiranju, je odpad mletih krakov vetrnih
elektrarn. Uporaba recikliranega materiala in hkratna ponovna uporaba reciklata je
optimalna resitev problema.

Mehanske, fizikalne in kemijske lastnosti kompozitov iz PA6 so zelo pomembne za
razvoj in izboljSevanje izdelkov razliénih industrij. Za karakterizacijo mehanskih
lastnosti uporabljamo natezne in upogibne teste ter izvajamo preizkus udarne Zilavosti.
Navedeni testi dajejo rezultate, ki opredelijo Zilavost, duktilnost, krhkost in/ali
elasti¢nost materiala. Pri tem karakteriziramo natezno in upogibno trdnost, natezni in
upogibni E modul, raztezek, deformacijo materiala ter udarno Zzilavost. Pri termicni
analizi raziskave materialov uporabliamo dinami¢no mehansko analizo (DMA),
diferencno dinamicno kalorimetrijo (DSC) termogravimetricno analizo (TGA) in indeks
teenja taline (MFI). S pomocjo teh analiz smo proucevali temperaturne prehode, kot
so temperatura steklastega prehoda (Tg), temperatura talis¢a (Tm) in temperatura
degradacije (Tq). DoloCili smo sposobnost te€enja materiala in doloCevali vsebnost
polnil v kompozitu. Ostanke vlaken smo proucevali pod mikroskopom, kjer smo dologili
znacilnosti viaken.

Diplomsko delo je bilo izvedeno v sklopu evropskega projekta DeremcCo.

1.2 Namen diplomskega dela

Namen diplomskega dela je bil dolociti in primerjati lastnosti PA6 GF50 z dodatki
odpada duroplasta krakov vetrnih elektrarn s steklenimi vlakni, recikliranimi ogljikovimi
vlakni, kompatibilizatorji in lubrikantom. Z dodatkom lubrikanta smo Zeleli doseci boljSe
mehanske lastnosti in pri tem uporabiti reciklirane materiale.

1.3 Cilji diplomskega dela

Glavni cilj diplomskega dela je bil ugotoviti, ali je mozno z dodanim lubrikantom
izboljSati mehanske lastnosti kompozita. Dolo€ili smo razmerje med termoplasti¢no
matrico s steklenimi vlakni, odpadom mletih krakov vetrnih elektrarn s steklenimi
vlakni, ogljikovimi vlakni, kompatibilizatorji in lubrikantom.
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1.4 Hipoteze diplomskega dela

Predpostavili smo naslednje trditve:

- ob dodatku lubrikanta se mehanske lastnosti novonastalega termoplastiCnega
kompozita ne bodo bistveno spremenile;

- obstojeCi material, ki ne vsebuje dodatkov odpada krakov vetrnih elektrarn s
steklenimi vlakni, ogljikovimi vlakni, kompatibilizatorji ter lubrikanta, bo imel boljSe
mehanske lastnosti;

- vizualna podoba izdelka se ne bo spremenila.

1.5 Metode diplomskega dela

Diplomsko delo je sestavljeno iz teoretiChega in prakti¢énega dela. Pri teoreticnem delu
smo:

- zbrali, pregledali in Studirali literaturo s podro¢ja reciklaZze duroplasti¢nih
kompozitnih materialov, poliamida 6 s 50 % steklenih vlaken, dodatkov za
izboljSanje povrsinskih interakcij ter lubrikantov in mehanskih lastnosti kompozita;

- zbrali, pregledali in Studirali literaturo s podrocja predelave kompozitov.

Pri prakticnem delu smo:

- pripravili vrsto kompozitnih materialov z razlicnimi vsebnostmi in kombinacijami
reciklatov duroplasta, ojaCenega s steklenimi vlakni in ogljikovimi viakni, lubrikanti
ter kompatibilizatorji;

- izvedli testiranje lastnosti posameznih vzorcev in ovrednotili dobljene rezultate.

Za izvedbo raziskovalnega dela smo uporabili metode karakterizacije polimernih
materialov, in sicer:

- natezni test (ISO 527) in upogibni test (ISO 178),

- dinami¢no mehansko analizo (DMA) skladno s standardom ISO 6721,

- diferenéno dinami¢no kalorimetrijo (DSC) skladno s standardom 1SO 11357,
- analizo indeksa te€enja taline (MFI) skladno s standardom ISO 1133,

- termogravimetri¢no analizo (TGA) skladno s standardom ISO 11358 in

- preizkus udarne zilavosti po Charpyju (1ISO 179).
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2 TEORETICNI DEL

2.1 Reciklaza kompozitnih polimernih materialov

Kompozitne in druge polimerne materiale je prakticno nemogocCe 100-odstotno
reciklirati in jih je treba odlagati na odlagaliS¢a. Zakonodaja je bolj naklonjena
recikliranju kot odlaganju materialov na odlagalis€a. Vsak dan nastane ogromno
kompozitnih odpadkov. Po podatkih Plastic Europe je svetovna proizvodnja plastike
leta 2022 znaSala 400,3 Mt, pri Cemer duroplasti predstavljajo priblizno 11 % obsega
proizvodnje plastike (42 Mt). Nedavni trendi kaZejo znatno povecanje krozne plastike,
ki dosega skoraj 10 % svetovne proizvodnje (35,5 Mt) in kaze 16-kratno povecanje v
primerjavi s plastiko na osnovi fosilnih virov, pri Cemer se je proizvodnja krozne plastike
od leta 2018 v Evropi povecala za 29,2 % celotne evropske plastike do leta 2022 [1,
2].

2.1.1 Reciklaza duroplastov

Duroplasti so zaradi svojih Stevilnih naprednih lastnosti, kot sta Zilavost in odpornost v
tezkih okoljskih pogojih, eden najbolj proizvedenih in uporabljenih materialov po vsem
svetu, vendar pa njihovo recikliranje Se vedno predstavlja velik problem. Uporabljajo
se predvsem kot matrice v kompozitnin materialih, skupaj s Stevilnimi drugimi
aplikacijami, kot so lepila, premazi, izolacijske pene itd. Duroplasti se vecCinoma
uporabljajo za proizvodnjo polimernih kompozitov, ki so ojaceni z vlakni. Poleg tega je
pristop lahko ugodna kombinacija za ponavljajo¢e se aplikacije, kot je proizvodnja
nekonstrukcijskin komponent iz kompozitnih delov ob koncu Zivljenjske dobe, saj lahko
zmanjSa tok odpadkov ostankov kompozitov, ki nastanejo med proizvodnim procesom

2].

Mehansko recikliranje je eden najpogostejSih postopkov recikliranja kompozitov,
ojaCenih z vlakni. ZaCetek mehanskega recikliranja sega v sedemdeseta leta.
Postopek recikliranja poteka tako, da najprej zmanjSamo velikost delcev odpada z
mehanskimi postopki, kot je, npr., rezanje, drobljenje ali mletje. Delce nato lo¢imo med
seboj s siti ali cikloni v praskaste delce, bogate s smolo, in vlaknaste delce. Prednosti
mehanskega recikliranja se kazejo v Stevilnih razli¢nih aplikacijah izdelkov ter pozitivhe
spremembe okoljskih kazalcev z recikliranjem. Pri tej metodi recikliranja ne spus¢amo
v ozracCje emisij ali Skodljivih plinov [3].

Pri kemiCnem recikliranju s prilagajanjem katalizatorjev, topil, temperature,
zadrZevalnega Casa in zaCetne surovine dosezemo Zelene produkte, kot so monomeri,
plini, olja, plinaste in trdne snovi. U€inkovito kemi¢no recikliranje omogoca recikliranje
plastike, za katero danes ni reSitev za reciklazo. Mehansko recikliranje je namre€
primerno za reciklazo Cistih materialov, ki se jih zbira in sortira v velikih koli€inah.
Izdelki iz kemi€nega recikliranja so lahko enako kakovostni kot tisti iz fosilnih surovin
[4, 5].
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S termiCnim recikliranjem (pirolizo) lahko recikliramo kompozite s steklenimi in
ogljikovimi vlakni, pri katerih dobimo reciklirana steklena viakna (rGF) in reciklirana
ogljiikova vlakna (rCF). Postopek termiCnega recikliranja je primeren za recikliranje
odpadkov iz proizvodnje. V tipi€nem procesu tega recikliranja matriCna faza izhlapi iz
ojacenih vlaken. Nacinov termi¢nega recikliranja je veliko. Eden od uspesSnih nacinov
recikliranja je metoda seziganja in zgorevanja v nadzorovanem okolju (inertni
atmosferi). Reciklirana vlakna lahko ponovno uporabimo v kompozitih, vendar
mehanske in termi¢ne lastnosti ne ostanejo enake [6].

2.2 Poliamid

Poliamidi zaradi svojih odli¢nih lastnosti pokrivajo precejSnji del svetovnega trga
inzenirskih polimerov. Pogosto se uporabljajo kot inzenirski polimeri z mnogimi
aplikacijami, kot so vlakna za oblacila, vrvi, strukturne in mehanske komponente,
ojacitve v pnevmatikah in lepila. Glavni uporabnik je prometna industrija, ki pokriva 35
odstotkov porabe poliamida (PA). Poliamid, znan tudi kot najlon, je izumil ameriski
kemik Wallace Hume Carothers leta 1935. Takrat je Carothers delal za Du Pont
(amerisko kemicno industrijo) kot vodja skupine. Glavna znacilnost poliamida je, da
vsebuje ponavljajo€o se amidno skupino (-CONH-) v verigi. Poliamide lahko razdelimo
v dve kategoriji, in sicer aromatske in alifatske [7].

2.2.1 Poliamid 6

Poliamid 6 je delno kristalini€ni polimer. Sintetiziramo ga s polimerizacijo kaprolaktama
(ciklicni monomer s Sestimi ogljikovimi atomi) pri 250-270 °C. Pri polimerizaciji se
kaprolaktamu odpre obro¢ in molekula polimerizira z drugim kaprolaktamom, da
nastane homopolimer poliamid 6, kot je prikazano na sliki 1. Mala ¢rka n predstavija
poljubno Stevilo molekul kaprolaktama [8, 9].

i 2
0
N’H 250-270 °C %)-K/\/\/[{I
2ot WN /%
. o) H

Kaprolaktam Poliamid 6

Slika 1: Celotna reakcija polimerizacije kaprolaktama v poliamid 6 [7]

Poliamid 6 ima nizko gostoto, zato je zelo lahek material z visoko duktilnostjo in je
enostaven za predelavo. Njegove klju¢ne lastnosti so visoka natezna in upogibna
trdnost, udarna Zilavost ter proznost, ki ostane tudi po dolgotrajni izpostavljenosti
visokim temperaturam. PAG6 je izjemno odporen proti obrabi, abraziji in koroziji proti
jedkim spojinam, zaradi Cesar je primeren za uporabo v kemijski in medicinski industriji,
rafinerijah, Cistilnin napravah ter v proizvodnji Siroke palete plasti¢nih predmetov,

4
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vklju€no z avtomobilskimi deli. PAG je obcutljiv na UV svetlobo in ima relativno velik
skréek. Prav tako se uporablja za izdelavo razli¢nih tekstilnih izdelkov, kot so oblacila,
obutev in preproge [10].

2.3 Steklena in ogljikova ojacevala

Na makroskopski ravni je kompozit strukturna snov, sestavljena iz dveh ali vec
kombiniranih elementov, ki niso topni drug v drugem. Mehansko delovanje
kompozitnega materiala doloCajo lastnosti njegovih sestavin, kot so vlakna, matrica in
adhezija med njimi. Medtem ko matrica zagotavlja obliko in celovitost kompozita,
dejansko nosilnost strukture zagotavljajo vlakna. Vlakna poskrbijo, da imajo kompoziti
boljSo odpornost na udarce, erozijo in obrabo, dusijo zvok in vibracije, izboljSano
Zivljenjsko dobo, nizko toplotno prevodnost, poZzarno odpornost in zadrZzevanje ognja,
zvocno in toplotno izolacijo itd. [11, 12].

Steklena in ogljikova vlakna sta dve prevladujoCi ojacitvi polimernih kompozitov.
Steklena vlakna so na trgu Ze 80 let, ogljikova vlakna pa vec€ kot 50 let. Obstaja na
stotine, ¢e ne na tisoCe, raziskovalnih studij za primerjavo delovanja obeh viaken in
njunega hibrida. Ti dve vrsti vlaken pa vendarle med seboj nista primerljivi [13].

Steklena vlakna (ang. Glass fibers (GF)) kompozitu dajejo togost, trdnost in proZznost.
Obicajno so impregnirana z matrico, kot sta poliester ali epoksid, da dobimo kompozitni
material, ki ima dobre mehanske lastnosti in je hkrati prilagodljiv. Ena od glavnih
prednosti steklenih vliaken je cenovna dostopnost. Kompoziti s steklenimi vliakni so
odporni proti udarcem, zaradi ¢esar so zelo primerni za aplikacije, kot so avtomobilska
in pomorska industrija ter gradbenistvo. lzdelke iz GF najdemo tudi pri potroSnem
blagu, kot so pohistvo in gospodinjski aparati [14].

Poznamo vecd vrst steklenih vlaken, in sicer:

- A-steklo — alkalno steklo, narejeno iz natrijevega apnenega silikata;

- AR-steklo — steklo, odporno na alkalije, izdelano iz cirkonijevih silikatov;

- C-steklo — steklo, odporno na korozijo, izdelano iz kalcijevih borosilikatov;

- D-steklo — steklo izdelano iz borosilikatov;

- E-steklo — steklo brez alkalij, izdelano iz aluminijevih in kalcijevih borosilikatov;

- ECR-steklo — E-steklo z vedjo odpornostjo proti kislinski koroziji, izdelano iz
kalcijevih aluminosilikatov;

- R-steklo — ojacitveno steklo iz kalcijevih aluminosilikatov;

- S-steklo — steklo visoke trdnosti, narejeno iz magnezijevih aluminosilikatov;

- steklo S-2 — steklo, podobno S-steklu, z izboljSanimi lastnostmi.

V industriji polimernih kompozitov, oja¢enih z vlakni, sta najbolj pogosto uporabljena
E-steklo in S-steklo. E-steklo je v industriji znano kot vlakno za sploSno uporabo zaradi
svoje trdnosti in elektricne upornosti. Uporaba S-stekla temelji na njegovi visoki
trdnosti, togosti, odpornosti na ekstremne temperature in odpornosti proti koroziji [15].
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Ogljikova vlakna (ang. Carbon fibers (CF)) so obi¢ajno impregnirana z epoksi matrico.
Tako dobimo kompozitni material, ki ima odlicne mehanske lastnosti in je prilagodljiv.
Ena glavnih prednosti ogljikovih vlaken je razmerje med trdnostjo in tezo. Zaradi
specificne togosti, trdnosti in nizke gostote so ta vlakna idealna za aplikacije, ki
zahtevajo odlicne mehanske lastnosti in fleksibilnost. Prav tako lahko kompozit iz
ogljikovih vlaken prenese visoke temperature in ima dobro odpornost proti koroziji, kar
zagotavlja primerno uporabo materiala v zahtevnih okoljih. Uporabljajo se v letalski in
vesoljski industriji pri nacrtovanju komponent letal in vesoljskih plovil, kot so krila in
trupi. CF so ucCinkovita pri oblikovanju visokozmogljivih vozil za avtomobilsko industrijo
ter za izdelavo Sportnih izdelkov, kot so kolesa in palice za golf. Kompozitne izdelke iz
CF najemo tudi pri oblikovanju vodnih plovil [14].

Obstajajo razli¢ne vrste ogljikovih vlaken glede na natezni E modul, natezno trdnost in
temperaturo konc¢ne toplotne obdelave. V procesu karbonizacije se izpostavljenost
temperaturi giblie od 1000 °C do 2000 °C, pri ¢emer vsaka drugacna stopnja
izpostavljenosti ustvari drugacno lastnost vlaken. Tip z visokim nateznim E modulom
se obdeluje pri 2000 °C, tip z visoko trdnostjo pri 1500 °C in tip z nizkim nateznim E
modulom in nizko trdnostjo pri 1000 °C [16].

Vrste ogljikovih vlaken glede na natezni E modul so:

- izjemno visoki modul (natezni E modul > 500 GPa),
- visok modul (natezni E modul 300-500 GPa),

- vmesni modul (natezni E modul 100-300 GPa),

- nizek modul (natezni E modul < 100 GPa).

Vrste ogljikovih vlaken glede na material so:

- ogljikova vlakna na osnovi poliakril nitrila (PAN),
- ogljikova vlakna na osnovi smole,

- ogljikova vlakna na osnovi mezofazne smole,

- izotropna ogljikova vlakna na osnovi smole,

- ogljikova vlakna na osnovi rajona.

Najbolj pogosta ogljikova vlakna so izdelana iz formulacije na osnovi PAN in smole ter
so dobro znana po toplotni odpornosti in obrabi [16].

2.4 Lubrikanti

Lubrikanti obi€ajno delujejo tako, da spremenijo viskoznost taline z vnosom razli¢nih
povrsinskih energij na vmesnik med fazama. Zelo pogosto se lubrikant lahko uporabi
za notranje mazanje in lazje izmetavanje izdelkov iz kalupa, vendar pa z dodajanjem
lubrikanta spreminjamo lastnosti materiala, kot so:

- udarna Zilavost,
- zmogljivost pri nizkih temperaturah,
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- bolj enakomerna porazdelitev drugih dodatkov v materialu.

Raven dodatka lubrikanta je obi¢ajno 0,5-3,0 %, odvisno od posamezne recepture in
postopka, vendar je lahko visoko zmogljiv dodatek ucinkovit Ze pri 0,1 %. Premalo
dodanega lubrikanta lahko povzroCi degradacijo in viSje viskoznosti taline, prekomerni
dodatek lubrikantov pa preveliko stopnjo zdrsnosti [17].

2.5 Pregled stanjatehnike

Stevilne znanstvene raziskave so pokazale, da PA6 z dodanimi steklenimi vlakni kaze
povecCanje napetosti ter zmanjSanje natezne deformacije v primerjavi z neojacenim
materialom. Testiran je bil kompozit PA6 z dolgimi steklenimi viakni (PA6 LGF) in
dodatkom kompatibilizatorja. Modul izgub se je poviSal z naras¢ajoCo vsebnostjo
vlaken, medtem ko se je faktor izgub zniZal. Dodatek kompatibilizatorja je izboljsal
adhezijo med vlakni in matrico [18, 19].

Kompozitni materiali iz PABG, ki so ojaceni z ogljikovimi vliakni (CF), imajo nizko relativho
gostoto, visoko specificno trdnost in visok specificni modul. Vendar pa je povrSina CF
gladka ter posledi¢no pride do slabe medfazne oprijemljivosti kompozitov PA6 CF, kar
omejuje podroc€je uporabe. S pomocjo emulgatorjev lahko poveamo povrSinsko
kemicno aktivnost in hrapavost CF. Testirane so bile mehanske lastnosti, ki so
pokazale, da se natezna trdnost in udarna Zilavost kompozita PA6 CF zviSata [20].

Nedavno so bili termoplasti¢ni elastomeri (TPE) uporabljeni za utrjevanje poliamidov,
vendar brez dodatka kompatibilizatorja. Med njima ostaja nestabilna fazna morfologija.
Ob dodatku TPE se zmanjSata natezna trdnost, raztezek ob pretrgu in natezni E modul.
Testirana je bila udarna trdnost po 1zodu, ki je pokazala, da se zilavost PA6 zviSa z
dodatkom TPE [21].

PA6 ima lastnosti samomazanja, vendar zaradi mo¢ne vpojnosti vode in visokega
skréka nima najboljSih drsnih lastnosti. Ob dodatku trdih maziv lahko izboljSamo
natezno trdnost, zmanjSamo koeficient trenja in stopnjo obrabe [22].
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3 EKSPERIMENTALNI DEL

3.1 Uporabljeni materiali

Za kompozitno matrico smo vzeli recikliran PA6 GF50 Durethan BKV50H3.0., ki je bil
dobavljen iz podijetja Turnaplast ze v zmleti obliki (premer sita pri mletju je bil 4 mm).
Vzorcem smo dodali odpad duroplasti€nega kompozita, ojaCenega s steklenimi viakni
(Fiber(FIBER1-POLIMI2—RIV2-RIV3), ki smo ga pripravili v sklopu evropskega
projekta DeremCo. V doloCenih razmerjih smo nekaterim vzorcem dodali ogljikova
vlakna (Fiber(CCU?7)), termoplasticni elastomer Graftabond SEBS MAH 02520 C/IM,
block kopolimer TU S 5265 ter lubrikant Cesa slip 6103, ki deluje kot mehcalo in
modifikator Zilavosti. Slika 2 prikazuje uporabljene materiale, in sicer rPA6 GF50,
odpad duroplastichega kompozita s steklenimi vlakni, odpad duroplasticnega
kompozita z ogljikovimi viakni, SEBS MAH 02520 C/IM, TU S 5265 ter Cesa slip 6103
(od leve proti desni).

Slika 2: Uporabljena termoplasti¢na matrica in dodatki

3.2 Priprava vzorcev

Pripravili smo Sest testnih vzorcev (vzorci 1-6) in en referenéni vzorec (vzorec 0), in
sicer smo jih vsakega posebej stehtali s skupno maso 1500 g, pri ¢emer smo
upostevali razmerje dodanih snovi, kot je prikazano v tabeli 1.

Tabela 1: Recepture za pripravo vzorcev

Fiber(FIBER1 Graftabond rPA6 GF50
-POLIMI2 - | Fiber SEBS MAH Durethan
Koli¢ina | RIV2-RIV3) | (CCU7) | Cesaslip | 02520 C/IM | TUS | BKV50H3.0
Vzorec (9) (%) (%) | 6103 (%) (%) 5265 (%) (%)
Vzorec 0 1500 0 0 1 0 0 99
Vzorec 1 1500 10 0 0 0 0 90
Vzorec 2 1500 10 0 1 0 0 89
Vzorec 3 1500 10 0 0 45 0,5 85
Vzorec 4 1500 10 0 1 45 05 84
Vzorec 5 1500 10 10 0 45 0,5 75
Vzorec 6 1500 10 10 1 45 05 74
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Kompozit PA6 z razlicnimi kombinacijami polnil smo kompavndirali z dvopolznim
ekstruderjem Labtech — LTE 20—-40. Premer polzev je bil 20 mm, obrati ekstrudiranja
200 obr./min in temperature cilindra od 250 °C na vstopni coni do 280 °C na $obi. Soba
je imela dve odprtini premera 4 mm. Filamenta smo vodili preko vodne kopeli, kjer je
bila temperatura vode priblizno 15 °C v granulator Scheer. Granulat smo posusili v
pecici na vlaznost 0,1 %. Standardne poskusne vzorce smo brizgali na brizgalnem
stroju KRAUSS MAFFEI CX 50-180 BLUE POWER. Temperatura je bila pri vstopni
coni 265 °C in na Sobi 280 °C. Premer polza je bil 30 mm. Plastificiranje je potekalo pri
60 obr./min s protittakom 15 barov, to¢ko preklopa 6 mm, hitrost brizganja je bila 50
mm/s (zadnja 2 mm 20 mm/s) ter naknadni tlak 300 barov 2 s, 600 barov 9 s in 100
barov 1 s. Temperatura temperiranja je bila 80 °C ter ¢as hlajenja 10 s. Oblika orodja
za brizganje je bila skladna z ISO 527, 1SO 178 in ISO 179.

3.3 Metode karakterizacije

3.3.1 Merjenje nateznih lastnosti

Vse vzorce smo testirali na trgalnem stroju Shimadzu AG-X plus 10 kN, napravi za
testiranje mehanskih lastnosti, in sicer po ISO 527 standardu. Vzorci so bili epruvete
za preizkuSanje nateznih lastnosti, Sirine 5,02 mm in debeline 2,01 mm, razdalja med
Celjustmi je bila 50 mm. Hitrost pomika Celjusti je bila nastavljena na 1 mm/min do
raztezka 0,4 %, potem 50 mm/min do pretrga. Rezultati meritev so bili natezni E modul,
natezna trdnost, raztezek pri natezni trdnosti in raztezek pri pretrgu.

3.3.2 Merjenje upogibnih lastnosti

Vse vzorce smo testirali na trgalnem stroju Shimadzu AG-X plus 10 kN, napravi za
testiranje mehanskih lastnosti, in sicer po ISO 178:2011(16) standardu. Vzorci so bili
Sirine 9,99 mm in debeline 3,84 mm, razdalja med podporami je bila 64,00 mm. Hitrost
pomika Celjusti je bila nastavljena na 2 mm/min. Naredili smo 3-tockovni upogibni test.
Dobljeni rezultati so podali upogibni E modul, maksimalno upogibno trdnost in upogibni
raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti.

3.3.3 Dinamiéna mehanska analiza (DMA)

Pri DMA smo izmerili osemdeseti vzorec vsakega brizganega kompozita. Pri vpetju
vzorca je bilo pomembno paziti, da ta ni upognjen, nagnjen ali zvit, saj bi to popacilo
meritve. Test smo izvajali na napravi PerkinElmer DMA 8000 z dvojno prizemo, od 25
°C do 220 °C s hitrostjo segrevanja 2 °C/min, amplitudo 0,02 mm in frekvenco 1 Hz.
Zaradi zunanjega okolja je bila zaetna temperatura nekoliko visja kot 25 °C, vendar
nikoli nad 27,5 °C. Pridobili smo rezultate dinami¢nega E modula, modula izgub in
faktorja izgub. Dolzina povpre€nega vzorca je bila 12,60 mm, Sirina 5,01 mm in
debelina 2,01 mm.
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3.3.4 Merjenje indeksa tecenja taline (MFI)

Test indeksa te€enja taline smo izvedli skladno s standardom ISO 1133 na LILI MFI
LY — RP pri temperaturi 290 °C in s 5 kg utezjo. Pri vzorcu 0 je bil ¢as odrezka 2 s in
pri vzorcih 1-6 5 s. Testirali smo suSene granulate, ki smo jih izdelali s
kompavndiranjem vzorcev. Rezultati so podali maso tecenja taline v gramih v 10
minutah.

3.3.5 Termogravimetri€na analiza (TGA)

Vse vzorce, ki smo jih pripravili iz epruvet za dolo€anje lastnosti polimerov po ISO 527 -
1:2012 standardu, smo testirali na Mettler Toledo TGA/DSC 3+. Vzorce smo segrevali
od 40 °C do 600 °C v dusikovi atmosferi (20 mL/min) in od 600 °C do 700 °C v kisikovi
atmosferi (50 mL/min), s hitrostjo segrevanja 10 K/min. Nato smo pri 700 °C vzorce
zadrzevali 30 min v kisikovi atmosferi (50 mL/min). Z rezultati analize TGA smo pridobili
temperaturo degradacije, razpad, vsebnost saj ter steklenih in ogljikovih viaken.
Ostanke vlaken smo si pogledali pod mikroskopom ter izmerili njihovo dolzZino in
debelino. 1z signala segrevanja DSC/TGA smo ovrednotili temperaturo tali§¢a in talilno
entalpijo.

3.3.6 Merjenje udarne zilavosti po Charpyju

Preizkus udarne Zilavosti smo izvedli skladno s standardom ISO 179 na napravi
Charpy, proizvajalca Dongguan Liyi test equipment CO., model LY-XJJD5, in sicer pri
temperaturi cca. 25 °C. Za merjenje vzorcev z zarezo smo uporabili kladivo z energijo
1 J, za vzorce brez zareze pa kladivo z energijo 5 J. Rezultat testa je podal udarno
Zilavost in zarezno udarno zilavost.

3.3.7 Mikroskopija

Vlakna smo po termogravimetricni analizi podrobneje pogledali pod mikroskopom
Keyence VHX-7000, ki ima moznost 2000-kratne povecave. Vlakna smo opazovali pri
150-kratni in 300-kratni povec€avi. Pri 300-kratni povecavi smo izmerili dolzino in
premer vlaken.

10
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4 REZULTATI IN DISKUSIJA

4.1 Natezne lastnosti

Tabela 2: Zbrani rezultati nateznega testa

Natezni E modul Natezna trdnost Razte.zek pri . Raztezek pri
Vzorec (GPa) (MPa) natezn(l0 /:;dnostl oretrgu (%)
Vzorec 0 9,65+ 0,02 155,6 £ 3,5 4,70 £ 0,06 5,24 £0,12
Vzorec 1 11,11 £ 0,08 169,2+2,3 3,84 £ 0,05 415+0,16
Vzorec 2 11,19+ 0,14 168,8 £ 2,3 3,84 £ 0,07 412+0,10
Vzorec 3 9,37 £ 0,11 136,7 1,3 4,19+ 0,04 4,76 +£0,12
Vzorec 4 8,39 £ 0,05 123,2+1,2 4,71+0,10 547 £ 0,20
Vzorec 5 10,73 £ 0,04 1388+ 1,5 411+0,11 4,37+0,12
Vzorec 6 10,20 £ 0,05 1284 +1,3 4,14 + 0,06 447+ 0,11

Iz tabele 2 je razvidno, da ima najnizji natezni E modul vzorec 4, in sicer z vrednostjo
8,39 GPa ter najnizjo natezno trdnost z vrednostjo 123,2 MPa. Isti vzorec brez
dodanega lubrikanta (vzorec 3) ima vi§jo vrednost nateznega E modula, in sicer 9,37
vzorec 2 z vrednostjo 11,19 GPa, vendar ima nizjo natezno trdnost od vzorca 1, ki ne
vsebuje lubrikanta, in sicer 168,8 MPa. Vzorec 1 ima natezni E modul 11,11 GPa,
natezno trdnost pa 169,2 MPa. Referencni vzorec 0 ima natezni E modul 9,65 GPa ter
natezno trdnost 155,6 MPa. Vzorca 1 in 2 imata enak in najmanjsi raztezek pri natezni
trdnosti z vrednostjo 3,84 %. Najvedji raztezek pri natezni trdnosti ima vzorec 4 z
vrednostjo 4,71 %, ki je za 0,01 % vecja od referenénega vzorca 0 in za 0,52 % vecja
od vzorca 3. Vzorec 4 ima prav tako najvecji raztezek pri pretrgu, in sicer 5,47 %,
medtem ko ima vzorec brez dodatka lubrikanta (vzorec 3) vrednost 4,76 %. Najmanjsi
raztezek pri pretrgu ima vzorec 2 z vrednostjo 4,12 %. Vzorec 1, ki je enak vzorcu 2, a
nima dodanega lubrikanta, ima vrednost raztezka pri pretrgu 4,15 %. Referencni
vzorec 0 ima raztezek pri pretrgu 5,24 %.

Dodatek kompozita duroplasta s steklenimi viakni izboljSa natezne lastnosti kompozita,
ki je hkrati tudi bolj zilav od PA6 GF50. Material prav tako ostane bolj zilav, ¢e temu
kompozitu dodamo lubrikant. Malo manj zilav je duroplasti¢ni kompozit s steklenimi in
ogljikovimi vlakni ter kompatibilizatorjema. Enaka izvedba kompozita z lubrikantom
kaZe Se vedno zadovoljive rezultate. Kompozit z duroplasti¢nimi steklenimi vlakni in
kompatibilizatorjema ima nizjo togost in trdnost, vendar viSji raztezek pri pretrgu.
Zilavost smo $e dodatno zvidali z dodajanjem lubrikanta.

Na sliki 3 je graf nateznega testa vzorca 4. Grafi nateznih testov ostalih vzorcev so v
prilogi 1, na slikah 12-17.
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Slika 3: Graf nateznega testa vzorca 4

Upogibne lastnosti

Tabela 3: Zbrani rezultati upogibnega testa

10

Maksimalna Upogibni raztezek pri
Upogibni E modul upogibna trdnost | maksimalni upogibni | Upogibni raztezek pri
Vzorec (GPa) (MPa) trdnosti (%) porusitvi (%)
Vizorec 0 9,56 £ 0,09 2212+09 5,23+ 0,07 543 10,10
Vzorec 1 11,12+ 0,27 2282+5,3 3,61+0,08 3,67+£0,10
Vzorec 2 11,16 £ 0,05 227,5+2,0 3,57 £0,10 3,64 £0,11
Vzorec 3 9,36 £0,09 189,813 4,26 + 0,02 4,43 £ 0,06
Vzorec 4 8,39£0,16 172,3+1,0 476 0,16 498 0,13
Vzorec 5 10,76 £ 0,04 189,7+£ 0,6 3,93£0,08 4,04 0,10
Vzorec 6 10,21 £ 0,20 178,0+0,8 3,94 £0,08 4,07 £0,10

12
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Iz tabele 3 lahko razberemo, da ima vzorec 4 najnizji upogibni E modul z vrednostjo
8,39 GPa in najnizjo maksimalno upogibno trdnost z vrednostjo 172,3 MPa. Enak
vzorec, ki ne vsebuje lubrikanta (vzorec 3), ima upogibni E modul 9,36 GPa in
maksimalno upogibno trdnost 189,8 MPa. Najvisji upogibni E modul ima vzorec 2, in
sicer 11,16 GPa. Ta vzorec ima nizjo maksimalno upogibno trdnost od vzorca 1, ki ne
vsebuje dodanega lubrikanta. Vzorec 1 ima najvisjo maksimalno upogibno trdnost z
vrednostjo 228,2 MPa ter nizji upogibni E modul od vzorca 2, in sicer z vrednostjo
11,12 GPa. Vzorec 0 ima upogibni E modul 9,56 GPa in maksimalno upogibno trdnost
221,2 MPa. Najvecji upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti ima vzorec 0,
in sicer 5,23 %. Prav tako ima referen¢ni vzorec najvecji upogibni raztezek pri porusitvi
z vrednostjo 5,43 %. NajmanjSi upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti
imata vzorca 2 in 1 z vrednostjo 3,57 % in 3,61 %. Vzorec 2 ima najmanjSo vrednost
upogibnega raztezka pri porusSitvi, in sicer 3,64 %. Vzorec 1 ima vrednost upogibnega
raztezka pri porusitvi 3,67 %.

Iz rezultatov je razvidno, da sta najbolj toga kompozita z dodatkom duroplasta s
steklenimi vlakni in lubrikantom ter brez njega. Ko smo temu kompozitu dodali
kompatibilizatorja, je togost padla, vendar je kompozitu z dodatkom duroplasta z
ogljikovimi vlakni togost rahlo narasla. Dodan lubrikant je kompozitoma le Se znizal
trdnost ter togost.

Na sliki 4 je prikazan graf upogibnega testa za vzorec 2. Grafi ostalih vzorcev so
prikazani v prilogi 2, na slikah 18-23.
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Slika 4: Graf upogibnega testa vzorca 2
4.3 DMA analiza
Tabela 4: Zbrani rezultati DMA analize
Dinamic¢ni E Dinamicni E
modul pri 30 °C | modul pri 219,8 | Modul izgub |Tg pri modulu
Vzorec (GPa) °C (GPa) (GPa) izgub (°C) | Vrhtand(-) |Vrhtand (°C)
Vzorec 0 7,01 0,64 0,50 51,9 0,084 55,2
Vzorec 1 8,10 0,63 0,50 51,9 0,090 59,3
Vzorec 2 8,23 0,67 0,50 52,7 0,087 60,6
Vzorec 3 7,21 0,45 0,50 50,2 0,095 58,1
Vzorec 4 6,54 0,46 0,42 42,5 0,089 54,8
Vzorec 5 7,36 0,58 0,49 44,1 0,091 57,0
Vzorec 6 742 0,51 0,48 46,4 0,093 57,0
Tabela 4 prikazuje rezultate DMA analize, in sicer iz tabele razberemo, da ima vzorec

4 najnizji dinami¢ni E modul pri 30 °C, z vrednostjo 6,54 GPa ter da ima vrednost

dinami¢nega E modula pri 219,8 °C 0,46 GPa. Vzorec 3 ima dinamiéni E modul pri 30
°C 7,21 GPa in ima malo nizji dinami¢ni E modul pri 219,8 °C od vzorca 4, z vrednostjo

14
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s

in 0,67 GPa (pri 219,8 °C). Malo nizjo vrednost ima vzorec 1, in sicer 8,10 GPa pri 30
°C in 0,63 pri 219,8 °C. Vrh modula izgub je pri vzorcih 0-3, 0,50 GPa. Vrednost se je
spremenila pri vzorcu 4, ki ima najnizjo vrednost, in sicer 0,42 GPa. Temperatura
steklastega prehoda pri modulu izgub je bila najvija pri vzorcu 2 z vrednostjo 52,7 °C.
Vzorcu 1, ki ne vsebuje lubrikanta, je ta vrednost padla na 51,9 °C. Enako vrednost
ima referenéni vzorec. Najnizji Tg pri modulu izgub ima vzorec 4 s temperaturo 42,5

v

fwvoas

60,6 °C. Vzorec 1, ki vsebuje enaka polnila, vendar brez lubrikanta, ima faktor izgub
0,090 pri 59,3 °C.

Temperatura steklastega prehoda pri modulu izgub je bila najvisja pri duroplasticnem
kompozitu s steklenimi vlakni in lubrikantom. Kompatibilizatorji znizajo Tg pri modulu
izgub ter ga Se dodatno znizajo, ko dodamo lubrikant. Dodatek lubrikanta pri dodatku
duroplasta z ogljikovimi vlakni pa Tg modula izgub zviSa. Temperatura steklastega
prehoda pri faktorju izgub je podala enake rezultate, vendar je bila edina razlika v tem,
da sta temperaturi ob dodatku ogljikovih vlaken v kompozitu z lubrikantom in brez njega
enaki. Dolocili smo, da ima najbolj elasti¢en odziv originalen kompozit. Z dodajanjem
polnil smo elasticni odziv znizali. Dodatek lubrikanta je elasti¢ni odziv zviSal pri
kompozitu z dodatkom duroplasta s steklenimi viakni in kompatibilizatorjema, vendar
ga je znizal pri dodatku duroplasta z ogljikovimi vlakni.

Na sliki 5 je prikazan graf DMA meritve za vzorec 4. Grafi DMA ostalih vzorcev so
prikazani v prilogi 3, na slikah 24-29.
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Slika 5: Graf DMA meritev vzorca 4

4.4 Meritve MFI

indeks tecenja taline (g/10 min)
= [l w - U [=al ~ [e2]
[e] (] [w] [w] [w=] [w] (=] [w] (=]

H Vzorec O H\Vzorecl

Indeks tecenja taline

W Vzorec 2 Vzorec 3 H Vzorec 4 W Vzorec 5 W \Vzorec 6

Vzorci

Slika 6: Graf indeksa tecenja taline vseh vzorcev

Iz slike 6 je razvidno, da ima najniZjo viskoznost ter najvisji indeks te€enja taline vzorec
0, z vrednostjo 78,4 g/10 min. Najvisjo viskoznost ima vzorec 6. Indeks teCenja taline
pri tem vzorcu je bil 20,5 g/10 min. Viskoznost kompozita glede na dodatek lubrikanta
je enaka kot ugotovitve pri DMA analizi.
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45 TGA analiza

45.1 Rezultati TGA analize

Tabela 5: Zbrani rezultati TGA analize

Ogljikova
Vzorec Ta (°C) Razpad (%) Saje (%) Steklena viakna (%) |  vlakna (%)
Vzorec 0 450,9 52,13 0,92 4787 /
Vzorec 1 448 4 51,04 1,16 48,96 /
Vzorec 2 4489 50,22 1,15 49,78 /
Vzorec 3 4489 52,45 1,19 47,55 /
Vzorec 4 4493 52,88 1,18 47,12 /
Vzorec 5 446,5 56,80 0,35 43,20 8,99
Vzorec 6 4488 57,67 0,17 42,33 9,32

V tabeli 5 so prikazani rezultati TGA analize. Iz tabele lahko razberemo, da ima
referencni vzorec 0 najviS§jo temperaturo degradacije. Ta temperatura je 450,9 °C.
Najnizjo Tq ima vzorec 5, z vrednostjo 446,5 °C. Vzorec 6, ki vsebuje enaka polnila kot
vzorec 5, vendar z dodanim lubrikantom, razpade pri 448,8 °C. Najvedji razpad je imel
vzorec 6 s 57,67 % ter najmanjSi vzorec 2 s 50,22 %. Najvecjo vsebnost saj je imel
vzorec 3 (1,19 %), sledil mu je vzorec 4 (1,18 %), ki vsebuje dodatek lubrikanta. Vzorec
6 je vseboval najmanj saj, in sicer 0,17 %. Najvecja vsebnost steklenih vlaken je bila
49,78 % pri vzorcu 2. Najmanj steklenih viaken je vseboval vzorec 6 (42,33 %). Vzorec
6 je vseboval 9,32 % ogljikovih vlaken, vzorec 5 pa 0,33 % ogljikovih vlaken manj.

Temperatura degradacije je z vsebnostjo lubrikanta pri vseh kompozitih narascala.
Najbolj je narasla pri kompozitu z ogljikovimi vlakni. Prav tako je z dodatkom lubrikanta
pri vseh materialih padala vsebnost saj. Te so bile v najmanjSem deleZu prisotne pri
kompozitu z ogljikovimi vlakni. Vsebnost steklenih vlaken pri originalnem materialu z
lubrikantom bi morala biti 50 % ter pri ostalih kompozitih nad 50 %, vendar so vsi
kompoziti vsebovali steklena vlakna pod navedeno mejo. Kompozita, ki sta vsebovala
10 % duroplasta z ogljikovimi vlakni, sta imela vsebnost ogljikovih vlaken malo pod
mejo.

Na sliki 7 je prikazan graf TGA vzorca 6. Grafi ostalih vzorcev so prikazani v prilogi 4,
na slikah 30-35.
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Slika 7: Graf TGA meritev vzorca 6
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4.5.2 Rezultati DSC/TGA analize

Tabela 6: Zbrani rezultati DSC/TGA analize

Vzorec Tm (°C) AHn (J/g)
Vzorec 0 2228 29,76
Vzorec 1 2223 28,25
Vzorec 2 2234 22,91
Vzorec 3 2233 20,12
Vzorec 4 2224 23,31
Vzorec 5 2211 20,89
Vzorec 6 2214 20,23

Iz tabele 6 je razvidno, da ima vzorec 2 najvi§jo temperaturo tali¢a, in sicer 223,4 °C.
Najnizjo temperaturo taliS§¢a ima vzorec 5 z vrednostjo 221,1 °C. Vzorec 0 ima najvisjo
talilno entalpijo, in sicer kar 29,76 J/g, medtem ko ima vzorec 3 najnizjo talilno entalpijo,
20,12 J/g.

Ob primerjavi kompozitov, ki vsebujeta duroplast s steklenimi vlakni, opazimo, da ima
kompozit, ki istoCasno vsebuje lubrikant, viSjo temperaturo taliS¢a. Ko dodamo
kompatibilizatorja, se Tm bistveno ne spremeni, vendar ob dodatku lubrikanta
omenjeno temperaturo znizamo. Obratno se zgodi pri dodatku duroplasta z ogljikovimi
vlakni. Ob dodatku lubrikanta se Tm zviSa.

Na sliki 8 so prikazani grafi vseh vzorcev DSC/TGA analize.
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Method: TGA 40-600°C N2 + 600-700°C + 30 min 02 50mL/min 10K/min
Released

dt1,00s

[1] 40,0..600,0 °C, 10,00 K/rmin, N2 20,0 mi/min

[2] 600,0..700,0 °C, 10,00 K/min, 02 50,0 mi/min

[3] 700,0 °C, 30,00 min, 02 50,0 ml/min

Synchronization enabled Sample: TGA 822_2024_0114_00, 21,7613 mg
r 1
Integral 647,70 mJ NWMMJJM“M W
normalized  -29,76 Jg"-1
Peak 222,76 °C >
Sample: TGA 822_2024_0114_01, 11,3420 mg . 3
»
Integral 32038 mJ www WW,
normalized  -28,25 Jg™-1
Peak 222,27°C |
Sample: TGA 822_2024_0114_02, 23,4329 mg
— t- 1
Wgﬁ,ll Integral 536,89 m)
normalized  -22,91 Jg™-1
-1 o D Sample: TGA 822 2024 0114 03, 21,0578 mg Peak 2340 %C L
— — e S T S S
Integral 423,65 m) el U;UUJIF“'——% —
1 normalized  -20,12 Jg~-1 4 -
Sample: TGA 822_2024_0114_04, 22,7448 mg Peak 223,26 °C |
{ 1
d Integral 530,09 m) ‘
normalized  -23,31 Jg~-1
Peak 222,38°C |
Sample: TGA 822_2024_0114_05, 9,2572 mg N
o - Integral -193,41 m] :
I —_— normalized  -20,89 Jg~-1
—_— Sample: TGA 822_2024_0114_06, 21,0532 mg peak 21115C
- T — — = .
Integral 42584 m) Ry HHDLJIJ**‘F“%- —_—
normalized  -20,23 Jg*-1 ! .
Peak 221,38°C | -

T T T T
60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 130 200 210 220 230 240 250 260 °C
Faculty of Polymer Technology Sloven] Gradec: METTLER

STAR® SW 17.00

Slika 8: Graf DSC/TGA meritev vseh vzorcev
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4.6 Analiza udarne zilavosti

Udarna zZilavost
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Udarna Zilavost (kJ/m?)

Vzorci

Slika 9: Graf udarne Zilavosti vseh vzorcev

V zgornjem grafu (slika 9) so prikazani rezultati udarne zilavosti. Razvidno je, da je
vzorec 0 imel bistveno visjo udarno Zilavost od ostalih vzorcev, in sicer z vrednostjo
69,4 kJ/m?. Ostali vzorci so imeli precej nizje vrednosti. Najnizje rezultate sta pokazala
vzorca 5 in 6 z vrednostjo 46,0 kJ/m?.

NajboljSo odpornost na udarce ima originalen material z dodatkom lubrikanta. Ob
dodatku lubrikanta kompozitu duroplasta s steklenimi vlakni znizamo udarno Zilavost
kompozita. Kompatibilizatorja vidno zviSata Zilavost materiala, vendar se ta zopet
zniza, ko dodamo lubrikant. Kompozitu z ogljikovimi vlakni udarne Zilavosti ne
spremenimo, ¢e mu dodamo lubrikant.
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Zarezna udarna Zilavost
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Slika 10: Graf zarezne udarne Zilavosti vseh vzorcev

Iz zgornjega grafa (slika 10) lahko razberemo, da je imel vzorec 0 nekoliko vi§jo
zarezno udarno Zilavost od ostalih vzorceyv, in sicer 13,9 kJ/m?. Vzorec 3, ki je vseboval
kompatibilizatorja, je imel med testnimi vzorci 1-6 najvisjo zarezno udarno ZzZilavost.
Vrednost vzorca 3 je bila 12,0 kJ/m2. Najnizjo zarezno udarno Zilavost je imel vzorec
1 z vrednostjo 10,1 kJ/m?2.

Materiali so manj odporni proti udarcem, ¢e imajo zarezo. NajboljSo zarezno udarno
Zilavost ima originalen kompozit z lubrikantom. Kompozit, ki vsebuje duroplast s
steklenimi vlakni, je najmanj odporen proti udarcem. Ob dodatku lubrikanta se mu
zarezna udarna Zilavost zviSa. BoljSo zarezno udarno Zilavost ima kompozit, ki smo
mu dodali kompatibilizatorja, vendar Zilavost izgubi ob dodatku lubrikanta. Lubrikant
prav tako poskrbi, da ima kompozit z ogljikovimi vlakni niZjo zarezno udarno Zilavost
kot brez njega.

22



Fakulteta za tehnologijo polimerov Diplomsko delo

4.7 Dolzina in premer vliaken pod mikroskopom

Tabela 7: Zbrani rezultati dolZine vliaken po TGA testu

Maksimalna dolzina viaken | Minimalna dolzina viaken
Vzorec (4m) (um) Povprecna dolzina viaken (Jm)
Vzorec 0 2589 26,5 1154
Vzorec 1 2541 36,9 131,6
Vzorec 2 2448 43,5 120,5
Vzorec 3 570,4 455 171,7
Vzorec 4 331,8 41,8 166,7
Vzorec 5 265,1 42,3 127,3
Vzorec 6 467,8 26,1 178,6

Iz tabele 7 je razvidno, da je imel najve¢jo maksimalno dolzino vlaken, zaznano pod
mikroskopom, vzorec 3, in sicer 570,4 ym in najmanjSo minimalno dolzino vlaken
vzorec 6 z vrednostjo 26,1 um. Najvecja povpre¢na dolZina vlaken je 178,6 um pri
vzorcu 6 ter najmanj$a povprecna dolzina vlaken je 115,4 ym pri vzorcu 0.

Izmerjena so bila vlakna, ki pri procesu niso bila poSkodovana. NajkrajSa vlakna so
bila dolZine cca 10 ym, vendar jih nismo upoSstevali, saj jih je bilo pod mikroskopom
tezko izmeriti, ker so bila v obliki zrnc. Ce upo$tevamo povpregje rezultatov, so bila
zaznana najdaljSa vlakna pri kompozitu z ogljikovimi vilakni in lubrikantom. Pri
kompozitu duroplasta s steklenimi vlakni in kompatibilizatorjema so bila vlakna ob
dodatku lubrikanta krajsa.

Tabela 8: Zbrani rezultati debeline vlaken po TGA testu

Maksimalni premer viaken | Minimalni premer vliaken
Vzorec (um) (um) Povpreéni premer vlaken (jum)
Vzorec 0 12,3 10,3 1,7
Vzorec 1 12,0 9,2 10,9
Vzorec 2 13,1 9,2 11,2
Vzorec 3 23,6 11,1 14,2
Vzorec 4 28,8 10,6 16,8
Vzorec 5 14,5 10,9 12,5
Vizorec 6 14,5 9,0 12,2

V tabeli 8 vidimo, da je imel vzorec 4 najve¢jo maksimalno debelino vliaken, 28,8 uym,
vzorec 6 pa je imel najmanjSo minimalno debelino vlaken, 9,0 um. Najvecja povprecna
debelina vlaken je bila pri vzorcu 4, in sicer 16,81 ym in najmanjSa povprecna debelina
vlaken pri vzorcu 1 z vrednostjo 10,9 um.

Premer vilaken je bil pri kompozitih duroplasta s steklenimi vilakni in
kompatibilizatorjema vecji ob dodatku lubrikanta. Pri kompozitih duroplasta z
ogljikovimi vlakni je bilo ravno obratno. Ob dodatku lubrikanta je bil povprecen premer
vlaken manjsi.
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Na sliki 11 so vidna steklena vlakna vzorca O pri 150-kratni povecavi.

822_2024_0114_00 150x

200.00pm|

Slika 11: Vlakna vzorca 0 pod mikroskopom pri 150-kratni povecavi

Dolzina in premer vlaken vzorcev 0—6 pri 300-kratni povec€avi so zbrani v prilogi 5, na
slikah 36-42.
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5 SKLEP

V prvem delu diplomskega dela smo zastavili hipoteze, ki vzbujajo vprasanja, kakSne
mehanske lastnosti bodo imeli novonastali kompozitni materiali, kakSen bo vpliv
lubrikanta na lastnosti termoplastiCnega kompozita ter kakSen bo njihov izgled.

Pri vzorcih 1 in 2, ki vsebujeta 10 % odpadnega duroplasticnega kompozita s
steklenimi vlakni (vzorec 2 Se dodatno vsebuje 1 % lubrikanta), smo prisli do
ugotovitve, da preneseta najvecje napetosti pred deformacijo. Z dodatkom lubrikanta
se natezna in upogibna napetost znizata, vendar sta Se vedno boljSi od vzorca, ki nima
dodatka kompozita duroplasta s steklenimi viakni. NajviSjo temperaturo steklastega
prehoda ima vzorec z dodatkom lubrikanta. Pri dodatku lubrikanta je material postal
bolj viskozen, zviSala se je temperatura taliSCa ter izboljSala se je zarezna udarna
Zilavost. Vsebnost saj se je ob dodatku lubrikanta zmanjSala, vendar je vzorec imel
vecCjo vsebnost steklenih viaken.

Vzorca 3 in 4 vsebujeta 10 % odpadnega duroplasticnega kompozita s steklenimi
vlakni in 5 % kompatibilizatorjev, vzorec 4 vsebuje Se 1 % lubrikanta. Analize so
pokazale, da vzorec z dodatkom lubrikanta prenese najmanj nateznih in upogibnih
obremenitev pred trajno deformacijo. Ta vzorec ima prav tako najvecji raztezek pri
pretrgu, ki definira njegovo elasti¢nost, in najnizjo temperaturo steklastega prehoda. Z
dodatkom lubrikanta je material bolj viskozen, temperatura taliS¢a pa se zniza. Ta
vzorec je imel manjSo vsebnost saj in steklenih vlaken kot vzorec brez lubrikanta. Poleg
referentnega vzorca, ki ni vseboval polnil, je imel najvi§jo udarno zZilavost in zarezno
udarno zilavost vzorec brez lubrikanta. Z dodajanjem lubrikanta se je udarna Zilavost
znizala.

Vzorca 5 in 6 vsebujeta 10 % odpadnega duroplasticnega kompozita s steklenimi
vlakni, 5 % kompatibilizatorja in 10 % odpadnega duroplastichega kompozita z
ogljikovimi vlakni. Vzorcu 6 smo dodali Se 1 % lubrikanta. Natezni test je pokazal, da
se ob dodatku lubrikanta moznost prenosa deformacije zmanjSa in je material manj
odporen proti trajnim deformacijam. Raztezek se je pri dodatku lubrikanta malenkost
povecal, kar pomeni, da smo z lubrikantom povecali elastiCnost. Meritve so pokazale,
da ima material, ki vsebuje lubrikant, najnizji MFI. Prav tako se temu materialu zviSa
temperatura taliS€a ter se mu zniza zarezna udarna zilavost. Vsebnost saj in steklenih
vlaken je bila nizja, vendar je vsebnost ogljikovih vlaken bila visja.

Po izgledu se vzorci med seboj niso bistveno razlikovali.

Za nadaljevanje raziskav bi predlagali dodajanje lubrikanta v manjsih koli¢inah (od 0,1
% do 0,5 %) v kompozite, ki bi vsebovali tudi manj$o koli¢ino kompatibilizatorjev.
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SEZNAM UPORABLJENIH SIMBOLOV

Tg - temperatura steklastega prehoda (°C)
Tm - temperatura talis¢a (°C)

Tq - temperatura degradacije (°C)

Tan 0 - faktor izgub (/, °C)

AHm - talilna entalpija (J/g)
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SEZNAM UPORABLJENIH KRATIC

PA - poliamid

PAG - poliamid 6

GF - steklena vlakna

GF50 - 50 % vsebnost steklenih viaken
rGF - reciklirana steklena vlakna

LGF - dolga steklena viakna

CF - ogljikova vlakna

rCF - reciklirana ogljikova vlakna

TPE - termoplasti¢ni elastomer

DMA - dinami¢na mehanska analiza
TGA - termogravimetriCna analiza

DSC - dinami¢na diferen¢na kalorimetrija
MFI - indeks teCenja taline

ISO - mednarodna organizacija za standardizacijo
UV - ultravijoli¢na svetloba

C - ogljik

O - kisik

N - dusik

H - vodik
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PRILOGE

Priloga 1: Grafi nateznega testa
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Slika 12: Graf nateznega testa vzorca 0
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Slika 13: Graf nateznega testa vzorca 1
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Slika 14: Graf nateznega testa vzorca 2
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Slika 15: Graf nateznega testa vzorca 3
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Slika 16: Graf nateznega testa vzorca 5
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Slika 17: Graf nateznega testa vzorca 6
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Priloga 2: Grafi upogibnega testa
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Slika 18: Graf upogibnega testa vzorca O
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Slika 19: Graf upogibnega testa vzorca 1
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Slika 20: Graf upogibnega testa vzorca 3
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Slika 21: Graf upogibnega testa vzorca 4
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Slika 22: Graf upogibnega testa vzorca 5
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Slika 23: Graf upogibnega testa vzorca 6
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Priloga 3: Grafi DMA meritev

Filename: W149.62.111.8\Ana. \822_2024_0114_00.dmad
Operator 1D: Eva Tibaut
Sample ID: B822_2024_0114_00
Comment:
822_2024_0114_00
7621e+9 r 01124
- 0,11
7,000e+9 30.00°C
7.0057e+009 Pa
010
6,000e+9
5,000e+9 - 0,00
= .
o 4,000e+9 Lops 8
E] 3
E 5
2 o
=
3,000e+9 4
- 0,07
2,000e+9 -
0,06
43.72°C
1,000e+9 -
! +
4.2214e+008 Pa 219.80 °C
6.4213e+008 Pa [ 0.05
o
-2,802e+8 T T T T T T 0,04259
26 40 60 a0 100 120 140 160 180 200 2198

Temperature ("C)

r1) Held for 1.0 min at 25.00°C

11.07. 2024 15:18:27

2) Heat from 25.00°C to 220.00°C at 2.00°C/min

Slika 24: Graf DMA meritve vzorca O
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Filename: W14862 111 8\VAna_\822_2024_0114_01 dmBd
Operator 1D: Eva Tibaut
Sample ID: 822_2024_0114_01
Comment:
822_2024_0114_01
8740849 01142
: 30.00 °C
8.0993e+009 Pa 011
8,000e+9 -
ko0
7,000e+9 -
| 0,09
6,000e+0 -
Foo8 *
. 5.000e+9 -
g =
3 L7 8
3 4.000e+9 &
=
3,000e+9 - 008
2,000e+9 - [ 0os
51.88 °C
4.9781e+008 P, L
1,000e+9 c ? 219.80 °C 0.04
6.2555e+008 Pa
0 t 0,03
-3.442e+8 - - : - - - - : : 002611
24,6 40 80 80 100 120 140 160 180 200 219,8
Temperature {*C})
12.07. 2024 08:10:26
(1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 26.00°C 1o 220.00°C at 2.00°C/min
Slika 25: Graf DMA meritve vzorca 1
Filename: W148.62.111 8\Ana..\B22_2024_0114_02.dmad
Operator ID: Eva Tibaut
Sample ID: 822_2024_0114_02
Comment:
822_2024_0114_02
8.845e43 3000 °C [ o118
8.2314e+009 Pa
8,000e+9
k0,10
7,000e+9 | 6063 °C
0.087
- 0,09
6,000e+0 -
L 008 -
. 5,000e+9 -
g 3
@
E: Fo07 2
é 4,000e+9 - =
3,0006+9 - r0.08
2,000e+9 - - 0,05
52.71°C
5.0306e+008 Pa
1000849 219.80 °C | 004
| 6.7244e+008 Pa '
I
0 -
-3451e+8 ! ! \ ! ! : : ! - 0,02909
247 40 60 80 100 120 140 160 180 200 2198
Temperature (°C)
12.07. 2024 0B:14:55
[1) Held for 1.0 min a25.00°C 2) Heat from 25.00°C 1o 220.00°C at 2.00°C/min

Slika 26: Graf DMA meritve vzorca 2
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Filename: W149.62.111.8\Ana..\822_2024_0114_03.dm8d
Operator ID: Eva Tibaut
Sample ID: 822 2024 0114 03

Comment:
B22_2024_0114_03
7,819e+9 4 r0,1143
30.00°C
7.2076e+009 Pa [ 011
7.000e+9 -
0,10
6,000e+9 -
0,09
5,000e+9 -
.y Fo08 |
(4 m
L 4,000e+9 4 2
E a
3 5
S Loo7 ©
3,0008+9 -
- 0,08
2,000e+9 -
50.21°C 0%
1,000e+9 - :
4.5992e+008 Pa 219.79 °C
+ 4.5341e+008 Pa
- 0,04
o
-3,198e+8 T T T T T T T T T 0,03454
25 40 60 &80 100 120 140 160 180 200 2198
Temperature (*C)
12. 07. 2024 08:18:38
[1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25 00°C to 220.00°C at 2.00°Clmin
Slika 27: Graf DMA meritve vzorca 3
Filename: W148.62.111.8\Ana..\B22_2024_0114_05.dmad

Operator ID: Eva Tibaut
Sample 1D: 822 2024 _0114_05

Comment:
822_2024_0114_05
7,852e+9 r 0,1169
30.00°C
7.3593e+009 Pa
7.000e+9 F 0,11
6,000e+9 4
0,10
56.98 °C
0.091
. 5.000e+9 -+
. 0,09
= .
& 4,0000+9 1 H
[=]
3 =
2 &
2 L 008
3,000e+9 4
2,000e+9 1 0,07
4406 °C
1,000e+9 1 4.9012e+008 Pa
219.75°C I 0,08
5.822%e+008 Pa
0
-3,046e+8 T T T T T T 0,0513
28,5 40 60 a0 100 120 140 160 180 200 2198
Temperature {*C)
12. 07. 2024 08:25:28
‘ 1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heal from 25.00°C to 220.00°C at 2.00"C/min

Slika 28: Graf DMA meritve vzorca 5
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Filename: W149.62,111.8\Ana...\822_2024_0114_06.dm8Bd
Operater 1D: Eva Tibaut
Sample ID 822_2024_0114_06

Comment:
822_2024_0114_06
8,085e+8 r 01227
30.00°C F 012
7.4216e+009 Pa
7,000e+9 +
F o1
6,000e+8 1
56.97 °C 010
0.093
+ 5,000e+9 4
- F009 .
g =
& 4,000e+9 - &
3 5
<] [
= I 0,08
3,000e+8 1
0,07
2,000e+8
46.43 °C [ 0.08
1,000e+9 |
4.7529e+008 Pa 219.79°C
5.0787e+008 Pa
0+ 0,05
-3,226e+8 1 T T T T T T T 0.04702
26,38 40 60 a0 100 120 140 160 180 200 2198
Temperature {°C)
12. 07. 2024 08:28:53
| 1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00"C to 220.00°C at 2.00"C/min

Slika 29: Graf DMA meritve vzorca 6
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Priloga 4: Grafi TGA meritev

A TGA 822_2024_0114_00 12.07.2024 14:07:31
Sample: TGA 822_2024_0114_00, 21,7613 mg
| 3
Step 51,2135 %
11,1447 mg
Celten razpad
0,05
Step -52,1285 % 1/min
-11,3438mg
%‘E Residue 47,8728 %
10,4178 mg
Peak 450,92 °C
100 200 300 400 500 600 650 700 °C
Methad: TGA 40-600°C N2 + 600-700°C + 30 min 02 50mL/min 10K/min ———— e ——
Releasad 0 10 20 30 40 50 70 80 90  min
dt 1,005
[1] 40,0..600,0 °C, 10,00 K/min, N2 20,0 ml/min
[2] 600,0..700,0 °C, 10,00 K/min, 02 50,0 mi/min
[3] 700,0 °C, 30,00 min, 02 50,0 mi/min Step 09154 %
Mt :
Synchronization enabled . 0,1992mg
Ik L]
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 °C
—t————t———t—t+—t+—+—t+—+—+—t—+—+—+—+—t+—+—+ -ttt T T T}
1] 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 min

Faculty of Polymer Technology Sloven| Gradec: METTLER

Slika 30: Graf TGA meritve vzorca 0
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ey TGAB22_2024_0114_01 12.07.2024 14:14:30
Sample: TGA 822_2024_0114 01, 11,3420 mg
]
Step 49,8741 %
-5,6567 mg V
0,05
20 1fmin
%
Celoten razpad
Step -51,0381 %
-5,7887 mg
- Residue 48,9639 %
5,5535 mg Peak 448,44 °C
100 200 300 400 500 600 650 700 =C
Method: TGA 40-600°C N2 + 600-700°C + 30 min 02 S0ml/min 10K/ min 2 e B e e A e e s e s —
Redeased -
G100 1] 10 20 30 40 50 60 70 80 90  min
[1] 40,0..600,0 °C, 10,00 K/min, N2 20,0 mi/min
[2] 600,0..700,0 °C, 10,00 K/min, O2 50,0 mi/min
[3] 700,0 °C, 30,00 min, 02 50,0 mi/min 1 |
Synchronization enabled 1, 'l
Step -1,1646 % !
-0,1321 mg
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 °C
—=H———— -ttt 777 T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 a0 65 70 75 80 85 90 min
Faculty of Polymer Technology Sloven| Gradec: METTLER STAR® SW 17.00

Slika 31: Graf TGA meritve vzorca 1
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e TGA 822 2024_0114_02 12.07.2024 14:16:22
Sample: TGA 822_2024_0114_02, 23,4329 mg
E
Step 49,0672 %
11,4979 mg
0,05
20 Celoten razpad 1fmin
%
Step -50,2167 %
-11,7672 mg
Residue 49,7843 %
11,6659 mg
Peak 448,52 °C
Method: TGA 40-600°C N2 + 600-7007C + 30 min 02 50mL/min 10K/min
Released
dt1,00s 100 200 300 400 500 600 650 700 °C
[1] 40,0..600,0 =C, 10,00 K/min, N2 20,0 mi/min b Ly r
(2] 600,0..700,0 =C, 10,00 K/min, O2 50,0 mi/min 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 min
(3] 700,0 °C, 30,00 min, 02 50,0 m/min
Synchronization enabled 21
-‘ L]
Step -1,1496 % J
-0,26%4 m
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 *C
et E T T T S S S S T T S S S S S S S S - - Pt . S - . —r— ——————T— e
] 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 a0 65 70 75 80 85 90 min
Faculty of Polymer Technology Sloven| Gradec: METTLER STAR® SW 17.00

Slika 32: Graf TGA meritve vzorca 2
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rexo TGA822_2024_0114_03 12,07 2024 14:18:14
Sample: TGA 822_2024_0114_03, 21,0578 mg
i ]
Step 51,2593 %
-10,7941 mg
Celoten razpad 0.05
20 Step  -52,4501 % 1/min
% -11,0448 mg
Residue 47,5512 %
10,0132 mg
Peak 448,90 °C
Method: TGA 40-600°C N2 + 600-700°C + 30 min 02 S0mL/min 10K/min
Released 100 200 300 400 500 600 650 700 °C
ot 1,00= i ) e e S ST Wl pesige Y
[1140,0.600,0 °C, 10,00 K/min, N2 20,0 mi/min 0 10 0 30 40 50 60 70 80 90 min
[21600,0..700,0 °C, 10,00 K/min, 02 50,0 mi/min Y
[31700,0 °C, 30,00 min, O2 50,0 mi/min 1 .
Synchronization enabled Step -1,1908% !
-0,2508 mg
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 °C
T T T B S I B S B T L S I T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 min
Faculty of Palymer Technology Sloven] Gradee: METTLER STAR® SW 17.00

Slika 33: Graf TGA meritve vzorca 3
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. TGA B22_2024_0114_04 12,07 2024 14:20:03
Sample: TGA 822_2024_0114_04, 22,7448 mg
L
0,05
20 Step -51,7000 % 1/min
by -11,7551 mg
Celoten razpad
Step -52,8839 %
-12,0283 mg
Residue 47,1174 % -
10,7168 mg
Peak 449,32 °C
Method: TGA 40-600°C N2 + 600-700°C + 30 min 02 50mL/min 10K/min
Relemrsed 100 200 300 400 500 600 650 700 °C
ﬁ]lﬁos_ﬁmpv(mouw'nguw- ettt + t t A T
0. , 10, 'min, ,0 mi/min -
[2] 600,0..700,0 °C, 10,00 K/min, G2 50,0 mijmin 0 10 L, 20 30 50 60 70 80 90  min
[3] 700,0 *C, 30,00 min, 02 50,0 mi/min 1 1
Synchronization enabled
Step -1,1839%
-0,2693 mg
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 a50 700 =C
S — — T %
V] 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 1] 65 70 75 80 85 o0 min
STAR® SW 17.00

Faculty of Polymer Technology Sloven] Gradec: METTLER

Slika 34: Graf TGA meritve vzorca 4
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"o TGAB22_2024_0114_05 12.07.2024 14:23:13
Sample: TGA 822_2024_0114_05, 9,2572 mg
E
Step 47,4666 % o
-4,3%41 mg
0,05
1/min
20 Celoten razpad
Ed Step -56,8041 %
-5,2585 mg
Residue 43,1983 % -
3,9990 mg
E Peak 446,50 °C
100 200 300 400 500 600 650 700 °C
. . X X X et
_— e
Method: TGA 40-600°C N2 + 600-700°C + 30 min 02 S0mL/min 10K/min = = 30 40 50 60 70 80 90 min
Released Step -0,3521%
dt1,00s -32,5993e-03 mg
[1] 40,0..600,0 °C, 10,00 K/min, N2 20,0 mi/min -
(2] 600,0..700,0 °C, 10,00 K/min, 02 50,0 mi/min Step -B8,5850 %
[3] 700,0°°C, 30,00 min, 02 50,0 m/min 0,8318 mg .
Synchronization enabled |
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 £00 650 700 °C
S S e S S S B A S S ———
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 %0 min
Faculty of Palymer Technology Slovenj Gradee: METTLER STAR® SW 17.00

Slika 35: Graf TGA meritve vzorca 5
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Priloga 5: Dolzina in premer vlaken pod mikroskopom pri 300-kratni povecavi

Slika 36: Dolzina in premer vlaken pod mikroskopom pri 300-kratni povecavi vzorca 0
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822_2024_0114_01 300x

fY
- 4

Slika 37: Dolzina in premer vlaken pod mikroskopom pri 300-kratni povecavi vzorca 1
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822_2024_0114_02 300x

o‘;} \V : i

AN
\y\\‘

g

Slika 38: DolzZina in premer viaken pod mikroskopom pri 300-kratni povecavi vzorca 2
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1
AP

822_2024_0114_03 300x8 -

9
Y]

:-,&: 74

Slika 39: DolzZina in premer vlaken pod mikroskopom pri 300-kratni povecavi vzorca 3
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A

822_2024_0114_04 300x

Slika 40: DolzZina in premer viaken pod mikroskopom pri 300-kratni povecavi vzorca 4
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Slika 41: Dolzina in premer vlaken pod mikroskopom pri 300-kratni povecavi vzorca 5
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¥

822_2024 0114_06 300x
N "

—1 00.00pm

Slika 42: Dolzina in premer vlaken pod mikroskopom pri 300-kratni povecavi vzorca 6
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