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POVZETEK

lzdelava in karakterizacija termoplasti€nih kompozitov iz odpadnega
aluminijevega prahu

Namen diplomskega dela je bil ugotoviti, kako dodatek aluminijevega prahu vpliva na
lastnosti pri dolo¢enih materialih. Prvotno smo nameravali narediti preizkusance iz PA,
PLA in POM, z dodatki Al prahu v odstotkih 5 %, 15 % in 30 %. PA in Al prah se nista
nismo mogli ekstrudirati, saj nam je zapikalo ekstrudirnega polza. Zato smo namesto
aluminijevega prahu pri vsakem vzorcu dodali 1 % SMA (stabilizatorja). Uporabljeni
metode in postopki so bili ekstrudiranje, suSenje vzorcev, brizganje vzorcev za
doloCene preizkuse, upogibni in natezni preizkus, DMA, udarna Zilavost, TGA, HOT
DISC in FTIR. Ugotovili smo, da dodatek Al prahu izboljSa lastnosti prav tako kot
dodatek stabilizator SMA.

Kljuéne besede:

Kompoziti, odpadni aluminijev prah, karakterizacija, lastnosti, stabilizator.



SUMMARY

Production and Characterization of Thermoplastic Composites from Waste
Aluminium Powder

The purpose of the diploma thesis was to determine how the addition of aluminium
powder affects the properties of certain materials. We initially intended to make test
pieces out of PA, PLA and POM, adding 5 %, 15 % and 30 % of Al powder. The PA
and Al powder did not mix as well as we had hoped; in the case of higher percentages,
such as 30 %, we were unable to extrude the other two materials because the extruder
screw was jammed. So, we added 1 % of SMA (stabilizer) to each sample instead of
aluminium powder. We used the following methods and procedures: extrusion, sample
drying, sample injection for specific tests, the bending and tensile test, DMA, impact
strength, TGA, HOT DISC, and FTIR. It has been determined that the addition of AL
powder improves the properties of materials, as does the addition of the SMA stabilizer.

Keywords:

Composites, waste aluminium powder, characterization, properties, stabilizer.
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1 UvOD

Kompoziti zavzemajo na splosSno precej veliko podrocje. So zelo razsirjeni predvsem
v Sportni industriji, navtiki in letalstvu, saj zagotavljajo zelo toge in predvsem lahke
izdelke. Pojem kompozit se nanasa na material, ki je sestavljen iz dveh ali ve€ faz.
Predstavljajo kombinacijo polimerov in nepolimernih sestavin. Poznamo polnjene
polimerne kompozite, kjer so delci polnila vgrajeni v polimerno matrico, in binarne
kompozite, ki jih modificiramo z drugimi polimeri; takrat uporabljamo pojem
veckomponentni polimerni kompoziti. Njihova uporaba se iz leta v leto veca, saj so
zmogljivejSi od navadnih polimerov. Njihovi stroski oblikovanja so niZji kot stroski za
material. Zato morajo njihove uporabne lastnosti upraviCiti toliko vecje stroSke
materiala. Nastali so predvsem kot zamenjava za kovine, z namenom, da ne bi imeli
bistveno nizZje trdnosti in ne bi razpadali, a bi bili ob tem laZji in predvsem cenejsi.
Poznamo razliCne vrste polimernih kompozitov in svet vedno bolj tezi k novejSim in
izboljSanim kompozitom, zato se bomo v diplomskem delu posvetili kompozitom, ki
vsebujejo dodatek odpadnega aluminijevega prahu [1-3].

Cilji, hipoteze in omejitve

Namen diplomskega dela je bil raziskati lastnosti PA, POM in PLA z razli¢nimi odstotki
dodanega aluminijevega prahu (— Al prah) ter z dodatkom kompatibilizatorja SMA.
Predvsem nas je zanimalo, kako se jim izboljSata toplotna prevodnost in
kompatibilnost, kadar jim dodamo SMA in Al prah.

Glavni cilj diplomskega dela je bil ugotoviti, kako se bodo materialom spremenile
lastnosti z dodatkom Al prahu in kompatibilizatorja SMA.

Sprotni cilji diplomskega dela so bili:

- doloditi, katere lastnosti se pripravljenim vzorcem spremenijo,
- doloditi, katere lastnosti se poslabsajo ali izbolj$ajo in
- doloditi njihovo uporabnost.

Predpostavili smo, da je z dodatkom toplotno prevodnega polnila mozno izbolj3ati
toplotno prevodnost kompozitov. Predpostavili smo, da se bo z dodatkom SMA
izboljSala kompatibilnost. Predpostavili smo, da se bodo materialu, zaradi omenjenega
dodatka, nekoliko poslabSale mehanske lastnosti, predvsem zilavost materiala.

Pri diplomskem delu smo najvecC tezav pri€akovali s kompavdiranjem materialov, ki so
vsebovali vecji delez Al prahu.
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2 TEORETICNI DEL
2.1 Polimerni kompoziti

2.1.1 Splosno o polimernih kompozitih

Kompozit je sestavljen material, ki nastane s kombinacijo materialov, ki se razlikujejo
po sestavi in obliki z namenom pridobitve novega materiala s specifi¢nimi lastnostmi.
Sestavine v kompozitu ohranijo svojo identi€nost tako, da jih lahko fizi€no
identificiramo, ob ¢emer med njimi obstaja medfazna povrSina oziroma nastane
medfaza. S pojmom polimerni kompozit definiramo material, ki predstavlja kombinacijo
polimerov in nepolimerov, medtem ko so meSanice polimerov med seboj kemijsko
spojene. Polnjeni polimerni kompoziti pa predstavljajo materiale, kjer so delci polnila
vgrajeni v polimerno matrico. Kadar binarne kompozite Se dodatno modificiramo z
drugimi polimeri, po navadi uporabimo izraz veckomponentni polimerni kompoziti.
Kompoziti so nastali kot zamenjava za kovine, z namenom, da ne bi imeli bistveno
nizje trdnosti in ne bi razpadali, a bi bili ob tem lazji in predvsem cenejsi. V primerjavi
z ostalimi materiali imajo Stevilne prednosti. RazvrSs¢amo jih v dve skupini. Prva
skupina so Siroko uporabni in ceneni polimerni kompoziti, medtem ko v drugo skupino
spadajo visoko tehnoloski polimerni kompoziti, ki jih predvsem uporabljajo v
dejavnostih, kjer so potrebni tehnoloSko zahtevni materiali. V zaletku inZeniringa
kompozitov je veljalo prepriCanje, da dodatek polnila v polimerno matrico predvsem
zniZza ceno kompozita v primerjavi s Cistim polimerom. V danasnjem Casu obstaja
mnenje, da dodatek polnila v matrico ni ve€ pogojen s ceno, saj vgrajevanje polnila
povzroCi spremembe v materialu. Te spremembe so lahko koristne, lahko pa
povzroc€ijo nezazelene ucinke [1].

2.1.2 Sestavine in zgradba polimernih kompozitov

Polimerni kompoziti so sestavljeni iz polimerne matrice, ojacevala, polnila, jedrnih
materialov, lepil, kompatibilizatorjev in modifikatorjev mehanskih lastnosti. Med
ojaCevala spadajo razna vlakna (npr. aramidna, polietilenska, jeklena, bakrena,
ogljikova, steklena ...). Vlakna, ki se uporabljajo za izdelavo kompozitnih materialov,
imajo visoko togost in natezno trdnost, toda nizjo razteznost ter so bolj obc&utljiva na
vpliv manjsih razpok, ki jim poslabsajo trdnost in zilavost. Poznamo vec vrst vlaken:
sinteticna polimerna vlakna, keramiCna vlakna, ogljikova vlakna, vlakna z visoko
trdnostjo (high tenacity ali HT-vlakna) za kompozite, med katere spadajo steklena in
karbonska vlakna, polimerna, naravna, bazaltna viakna [1].

Ob dodatkih polnil v polimerno matrico se ne zniza samo cena polimera, ampak to tudi
vpliva na gostoto materiala, izboljSa opti¢ne, povrSinske, termi¢ne, elektriCne in
mehanske lastnosti. Z dodatki polnil lahko izboljSamo kemijsko odpornost.
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Med najbolj uporabliena polnila spadata talk in kalcijev karbonat. Pogosto se
uporabljajo Se wollastonit, kratka in dolga steklena vlakna, steklene kroglice, sljuda in
lesna moka [1].

Kompatibilizacija je v SirSem pomenu vsak fizikalni ali kemijski proces modifikacije
medfazne povrSine ali nastanek medfaznega sloja, kar vodi do preprecevanja loCitve
faz v veCkomponentnih polimerskih sistemih. Vec€ina polimerov je med seboj
nemesljiva in nekompatibilna, zato v ta namen uporabljamo kompatibilizatorje oziroma
dodatke, ki izboljSajo kompatibilnost polimerov ter na ta nacin izboljSajo morfologijo in
koncne lastnosti meSanic. Lo¢imo tri glavne skupine kompatibilizatorjev, ki so: blok ali
ceplieni kopolimeri, nereaktivni polimeri, ki vsebujejo polarno skupino, in reaktivni
funkcionalni polimeri [4].

2.1.3 Lastnosti polimernih kompozitov

Lastnosti kompozitnega materiala se razlikujejo od lastnosti posameznih materialov, ki
ga tvorijo. ZnacCilnost kompozitov je, da njihove lastnosti presegajo lastnosti osnovnih
materialov zaradi njihovega medsebojnega vpliva v novonastalem materialu. V praksi
je veCina kompozitov sestavljena iz osnovnega materiala (matrice) in armature
(utrditvenega materiala), ki poveca trdnost in togost.

Mehanske lastnosti polimernih kompozitov so odvisne od polnila ali ojaCevala ter so
dolo¢ene z lastnostmi posameznih komponent v kompozitu, sestave, strukture in
interakcij. Kljuéne mehanske lastnosti, ki dolo€ajo uporabnost polimernih materialov,
so E modul (natezni ali upogibni), meja plasti¢nosti in udarna zilavost. Uporabne
lastnosti polimernih kompozitov so v veliki meri odvisne od kompatibilnosti komponent
v sistemu. V vecini primerov medpovrsinske interakcije dolo¢ajo lastnosti kompozitov

[1].

2.1.4 Vrste polimernih kompozitov

Poznamo tri osnovne vrste polimernih kompozitov, ki so termoplasti¢ni kompoziti,
duroplastiéni kompoziti in polimerni nanokompoziti. Med termoplasti¢ne spadajo
iPP/wollastonit kompoziti, duroplasticni kompoziti so najveckrat poliestrske smole,
ojaCane s steklenimi vlakni. Poznamo nanokompozite z nanoglino, nanokompozite z
ogljikovimi cevkami in organsko-anorganske hibride.
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2.1.5 Postopkiizdelave polimerih kompozitov

RTM postopek (Resin transfer Moulding, injiciranje smole v gnezdo z armaturo) je
skupno ime za vec€ razlicnih naCinov izdelave kompozitnih materialov. Ve€ino RTM
postopkov izdelave sestavljajo naslednje operacije:

- CiSCenje orodja oziroma kalupa,

- nanaSanje loCilnega sredstva,

- nanaSanje gelcoata,

- vstavljanje ojacitve,

- vstavljanje raznih drugih elementov,

- zapiranje kalupa,

- injiciranje,

- odpiranje kalupa in snemanje izdelka,
- koncna obdelava izdelka.

Skupna znacilnost vseh RTM postopkov (slika 1) je, da smolo in vlakna povezemo Sele
v zadniji fazi izdelave kompozita. Prednosti RTM postopkov so: izdelamo lahko konéno
oblikovan izdelek, tako da naknadna obdelava ni potrebna, uporabimo lahko vse vrste
vlaken in nacinov prepletanja ojacitve. Uporabimo lahko Stevilne vrste smol, le da pri
zahtevah po nizki viskoznosti tezko izpolnjujemo hkrati tudi zahteve po visoki Zilavosti.
Izdelujemo lahko zelo komplicirane oblike izdelkov [3,5-7].

odzracevanje ( j

¢rpalka za smolo

katalizatorska ¢rpalka

A
glava
mesalnika
-
e
objemka
ii J suha ojacitev
\.zgornji kalu ]
- - »> »>

spodnji kalup

Slika 1: RTM proces [8]
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Kompavndiranje (slika 2) je postopek priprave materialov s termoplasti¢no matrico in
razli€nimi dodatki. MeSanice polimerov in dodatkov se dozirajo preko lijaka v polza, po
katerem material potuje vzdolz polza, ki se nahaja v ogrevanem cilindru, do Sobe.
Ekstrudirani material se vodi skozi vodno kopel v granulator, kjer se material granulira
na zeleno velikost [9].

Hgmogenizirana

Zoba _

rezalnik .
i filament

granulat vodna kopel polzni ekstruder

Slika 2: Linija za kompavndiranje [9]

Brizganje (slika 3) je najbolj razSirjen postopek, pri katerem s plastificirnim cilindrom in
polzem stalimo in plastificiramo polimer za brizganje. Polimer vbrizgamo v orodje skozi
dolivne kanale z vzdolZznim pomikom polZa. Med ohlajevanjem polimera le tega za
kompenzacijo skréka z naknadnim tlakom dodatno brizgamo v orodno votlino. Ko se
izdelek ohladi, polz z obracanjem in pomikanjem nazaj dozira v cilinder novo koli€ino
za brizg. Orodje, ki je za termoplaste hlajeno za elastomere in za duroplaste ogrevano,
med tem odpremo, izmeCemo izdelek in ponovno zapremo. Za brizganje lahko
uporabljamo vse polimerne materiale.

Slika 3: Brizgalni stroj [10]
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Eden izmed postopkov je tudi pultruzija (slika 4). Velika prednost kompozitnih
materialov, izdelanih s pultruzijo, pred kovinskimi zlitinami je v odpornosti proti koroziji.
Uporaba teh kompozitov se veca in Siri s podroCja zahtevnih in dragih izdelkov, kot so
letala, avtomobili, Colni in Sportni rekviziti, na ostala podroc¢ja, na primer za izdelavo
profilov za mostove. Glavna prednost pultruzije je relativno nizko vlaganje v stroje in
orodja. Pultruzija je izdelava kompozitnega materiala z vleCenjem v umetno smolo
omocenih snopov ojacitvenih vlaken skozi votlico. Pultrudirani profili se uporabljajo za
dele avtobusov, tovornih vozil, na primer za karoserije, okvire oken in vrat, elektricno
opremo, smucarske in ribiSke palice [5,11,12].

PULTRUZUA

rezalna Zaga

. kalup za oblikovanje
Y B - in utrjevanje
.\\t\ vodilna plosca

-\.,\.:\
e - I
P w—
L S .

- vleéni sistem

viakna

Kopel s smolo

Slika 4: Postopek pultruzije [13]

Naslednji postopek je pulforming (slika 5). Pulforming imenujemo postopek, pri
katerem s pultruzijo smolo samo delno zamreZimo in nato polizdelek v orodjih za
stiskanje stisnemo v zahtevnejSe oblike izdelkov [5,11].
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Slika 5: Proces pulforminga [14]

Pulvinding (slika 6) si obi€ajno predstavljamo kot proces, pri katerem vlaknato ojacCitev
omoc¢imo s smolo in nato enakomerno polagamo vzdolz naprej gibajoCega se trna.
Ovijanju sledi utrjevanje in nato izvlaCenje vretena. Izdelek je lahko zelo preproste
oblike, lahko pa ima kompleksno obliko, kot na primer karoserija avtomobila.

Znacilni materiali, ki se uporabljajo za pulvinding, so steklena, ogljikova in aramidna
vlakna, povezana s poliestrsko, vinilestrsko ali epoksidno smolo. Uporaba kompozitov,
izdelanih s postopkom pulvindinga, je sploSno znana za izdelavo zahtevnih in dragih
izdelkov, kot so letala, Colni, Sportni rekviziti. Glavne prednosti so nizkocenovni
materiali in delovni stroSki ter velika ponovljivost, ki jo omogofa avtomatizacija
postopka. NajvecCja slabost je omejitev zaradi oblike orodja — vretena, ki mora biti
tak8na, da ga je po utrjevanju izdelka mozno izvleCi oziroma v notranjosti izdelka
razstaviti in nato po delih odstraniti. Pri pulvindingu profile, od katerih se zahteva velika
torzijska trdnost, ovijamo preko aksialno usmerjene ojacitve Se z ojacitvijo, ki jo ovijamo
pod izbranim kotom. NajveCkrat se ovija v dveh plasteh; v prvi plasti v smeri leve
spirale, medtem ko v drugi plasti v smeri desne spirale ali obratno [5,11].
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Slika 6: Proces pulvindinga [15]

2.2 Polioksimetilen

Polioksimetilen (POM) (slika 7) se odlikuje po dobri dimenzijski stabilnosti, visoki trdoti,
togosti, trdnosti, Zilavosti in kemijski obstojnosti. Ima tudi dobre drsne in obrabne
lastnosti, zato se pogosto uporablja namesto kovinskih materialov. Najnovejsi dosezek
predstavljajo posebni na udarce odporni poliacetali (POM-HI) [4,16].

I-0O-I
|
O

POM

Slika 7: Kemijska struktura POM [17]
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2.2.1 Lastnosti

Gostota POM se giblie med 1,41 in 1,43 g/cm3. Je visoko kristalini¢en termoplast: pri
linearnih, nerazcepljenih verigah je do 75 % kristalinicne strukture. Prakticno ne
navzema vlage. Zaradi njegove visoke stopnje kristalinicnosti je kristalno bele barve,
toda prekrivno je sposoben v vseh barvah in ima visok povrSinski sijaj. Tudi pri nizkih
temperaturah ima visoko trdnost, togost in zilavost. Dobro obrabno odpornost lahko
izboljSamo z dodatkom molibdenovega disulfida (MoS2) in politetrafluoroetilena
(PTFE). Z dodatkom steklenih vlaken mu zviSamo trdnost, E modul in temperaturno
obstojnost. Ostali mozni dodatki za ojaCanje in polnila: mineralni prah, saje, PTFE,
MoS:. Ima dobre elektro izolacijske lastnosti, visoko prebojno trdnost, ki je prakticno
neodvisna od vlage v zraku, ter ugodne dielektricne lastnosti. Uporablja se od —40 °C
do 90 °C, za kratek €as tudi do 150 °C. Kopolimer ima talilno obmoc¢je med 165 °C in
168 °C, medtem ko homopolimer pri 175 °C. Gori z modrikastim plamenom in ima oster
vonj po formaldehidu. Obstojen je v organskih medijih, kot so alkoholi, aldehidi, estri,
etri, v glikolu, bencinu, mineralnih oljih, Sibkih bazah in kislinah. Dobro je hidrolizno
obstojen. Neobstojen je v oksidacijskih medijih in moc¢nih kislinah (pH < 4). Degradira
pri UV sevanju, zato je primerna uporaba stabilizatorjev, kot so saje. FizioloSko ni
nevaren. Ce je izpostavljen zraku, se ne tvorijo napetostne razpoke, mozne pa so v

v

2.2.2 Uporaba

POM se uporablja za majhne, tankoslojne (0,15 mm) precizne dele z ozkimi
tolerancami, z dobrimi drsnimi in obrabnimi lastnostmi. V finomehaniki se uporablja za
zobnike, Stevce, krmilne naprave, funkcijske dele video in foto aparatov, spojne in
vzmetne elemente, sklopke. V strojih in vozilih se uporablja za kolesa, lezaje, drsne
elemente, ohisja Crpalk, ventilatorje, ohiSja ventilatorjev, kletke leZajev, kolute, dele
sklopk, pritrdilne elemente, sisteme za dovod goriva. V gospodinjstvu se uporablja za
leZaje, valjCke, dele Crpalk ter za dele pralnega in pomivalnega stroja. V gradbenistvu
in pohiStvu pa se uporablja za te€aje, okovje, drzaje, fitinge in ventile. Uporablja se tudi
za plinske ampule, rezervoarje vzigalnikov, zadrge, smucarske vezi (slika 8) [5,18].
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Slika 8: Uporaba POM v industriji [19]

2.2.3 Predelava

POM se zelo dobro predeluje na brizgalnih strojih, pri temperaturah taline od 180 °C
do 220 °C, pri homopolimerih od 210 °C do 220 °C. Brizgalni tlaki so od 800 barov do
1700 barov, temperatura orodja od 50 °C do 120 °C, v¢€asih tudi do 140 °C. Kr&enje
znaSa od 1 % do 3,4 %, odvisno predvsem od pogojev predelave. ManjSi skrcek je pri
materialih, ki so ojaCani s steklenimi vlakni. Pri Eezmernem segrevanju lahko pride do
nevarnosti sproS€anja plinov (formaldehida). POM lahko predelujemo tudi z
ekstrudiranjem (180 °C do 220 °C). Prav tako s termoformiranjem, vendar se ta
postopek redko uporablja. Lepimo ga tezko, zaradi njegove dobre obstojnosti v
kemikalijah in nizke povrSinske napetosti, uporabljajo pa se adhezivna, reakcijska in
poliizocianatna lepila. Povrsine med lepljenjem mehansko in kemijsko obdelujemo.

Varimo ga lahko z vroCimi plini, toplotnimi elementi, ultrazvo¢no, vibracijsko ali s
trenjem. Pred katero koli predelavo ga je treba susiti [2,4].

2.3 Polimleéna kislina

Polimlec¢no kislino (PLA) sestavlja dekstroza, pridobljena iz bio materialov (slika 9).
Znana je tudi kot poli (mle€na kislina) ali polilaktid (PL). Je termoplasti¢ni poliester z
osnovno formulo (C3H402)n ali [-C(CH3)HC(=0)O-]n, ki ga sintetiziramo s kondenzacijo
mleCne kisline z odvajanjem vode. Sintetiziramo ga lahko tudi s polimerizacijo z
odpiranjem obroca laktida. Je eden izmed prvih polimerov iz obnovljivih virov. Posebej
je zasnovan za uporabo v prehrambni industriji.

10
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Je prozorne barve in ima visok sijaj. Uporablja se lahko v spojinah in zmeseh. PLA je
postal priljubljen material, ker je ekonomicno proizveden iz obnovljivih virov. Leta 2021
je imel PLA najvecji obseg uporabe med vsemi biopolimeri na svetu. Monomer je
obi¢ajno narejen iz fermentiranega rastlinskega Skroba, na primer koruze, juke,
sladkornega trsa ali sladkorne pese. Uporabljata se dva glavnha monomera, mle€na
kislina in ciklicni diester laktid. NajveC se PLA sintetizira s polimerizacijo laktida z
odpiranjem obroc¢a z razli¢nimi kovinskimi katalizatorji (kositrov oktoat) v raztopini ali
suspenziji. Reakcija, ki jo katalizira kovina, po navadi povzro€i racemizacijo PLA, kar
zmanjSa njeno stereopravilnost v primerjavi z zaCetnim materialom. Polimeri PLA
segajo od amorfnega steklastega polimera do polikristalinicnega in visokokristalnega
polimera s steklastim prehodom 60-65 °C, temperaturo taljenja 130-180 °C in E
modulom 2,7-16 GPa. Toplotno odporen PLA lahko prenese temperature do 110 °C.
Stevilne tehnologije, kot so Zarjenje, dodajanje sredstev za nukleacijo, oblikovanje
kompozitov z vlakni ali nanodelci, podaljSevanje verige in uvedba zamrezZenih struktur,
se uporabljajo za izboljSanje mehanskih lastnosti PLA. Visoka povrSinska energija
omogoca dobro tiskanje, zaradi Cesar se pogosto uporablja v 3D tiskanju. PLA je topen
v Stevilnih organskih topilih. Najpogosteje se uporablja etil acetat, uporabljajo pa se
tudi propilen karbonat in piridin. Topen je tudi v vro€em benzenu, tetrahidrofuranu in
dioksanu. Prav tako je visokomolekularni biopolimer, ki se zlahka obdeluje z obi¢ajnimi
ekstruzijskimi postopki (za pihanje, termoformiranje ...). Polimle€na kislina je najbolj
raziskan biopolimer. 1z koruze ali drugih sladkorjev najprej pridobijo D-glukozo, iz
katere nato s fermentacijo dobijo polimle€no kislino. PLA se razgradi na tri nacine. Prvi
nacin je hidroliza, kjer se estrske skupine glavne verige cepijo, s Cimer se zmanjSa
molekulska masa. Drugi nacin je termiCna razgradnja, ki je kompleksen pojav, ki vodi
do pojava razlicnih spojin, in tretji naCin je fotorazgradnja. UV sevanje povzroca
razgradnjo, predvsem tam, kjer je PLA izpostavljen soncni svetlobi. PLA lahko
recikliramo, kemi¢no ali mehansko. Pri mehanskem recikliranju lahko odpadni material
vsebuje onesnaZene delce. PLA je mogocCe kemicno reciklirati v monomer s toplotno
depolimerizacijo ali hidrolizo. Lahko ga tudi kompostiramo. Pod pogoji industrijskega
kompostiranja, ki se zaCne s postopkom kemicne hidrolize, sledi mikrobna razgradnja
PLA.

Pri temperaturi kompostiranja 58 °C lahko PLA delno razpade v vodo in ogljikov dioksid
v 60 dneh, medtem ko ostanek razpada veliko poCasneje. V navadnem okolju je
razgradnja zelo po€asna. PLA je mozZno tudi sezigati, saj je njegovo seziganje okolju
prijazno, ker se ne spros¢ajo nobene strupene snovi [20,21].
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Slika 9: Kemijska struktura PLA [22]

2.3.1 Lastnosti

Lastnosti PLA sta predvsem visoka togost in odpornost na toploto. Z industrijskim
kompostiranjem (58 °C) razpade v treh tednih, mehanske lastnosti ima podobne kot
PET (visok povrSinski sijaj, odlicne drsne lastnosti, majhna obraba, dobra Zilavost pri
nizkih temperaturah, dobre elektro izolacijske lastnosti, nizek toplotni raztezek ...) [23].

2.3.2 Uporaba

Uporablja se v prehrambni industriji za kozarce, sklede, folije, posode za shranjevanje
Zivil, jedilni pribor, lon¢ke za jogurte, plastenke za vodo, folije za pakiranje mesa, sadja,
zelenjave, posode za mleko [21].

2.3.3 Predelava

Predeluje se na ekstruzijskih strojih s pihanjem, s termoformiranjem in brizganjem. V
staljenem stanju je material stabilen, pod pogojem, da je bil prej posusen [21,23].

2.4 Aluminijev prah

Aluminijev prah je fini zrnat prah. Je srebrno bele do sive barve in je brez vonja. Je
reaktivha gorljiva snov. Ker je Cisti aluminijev prah drag, se redko uporablja sam.
Namesto tega ga uporabljamo za izboljSanje lastnosti drugih materialov.

Uporablja se za izboljSanje odpornosti na udarce, tlaéno odpornost, odpornost proti
koroziji. Aluminij je kemijski element s simbolom Al in vrstnim Stevilom 13. Je mehka,
nemagnetna in kovinsko srebrna bela kovina. Zaradi njegove velike reaktivnosti je v
elementarni obliki izjemno redek in omejen samo na ekstremno reduktivha okolja.
Glavna aluminijeva ruda je boksit, najpogostejSe spojine pa oksidi in sulfati. Ima nizko
gostoto in dobro odpornost proti koroziji. Njegove zlitine so kljune v letalski industriji.
Uporablja se kot dodatek polimerom z namenom izboljSanja lastnosti.

12
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2.5 Kompatibilizator SMA

Stiren malein-anhidrid (SMA) je amorfni termoplasticni kopolimer. SMA se tipi¢no
uporablja za dodajanje k polimerom za povecanje toplotne stabilnosti, dimenzijske
stabilnosti in adhezijske lastnosti. Je posebej zasnovan za uporabo pri ekstruziji filmov
ali v kombinaciji s polistirenom (PS). Lahko se predeluje v vseh vrstah opreme za
obdelavo polimerov. Za dobro disperzijo v stirenskih polimerih, kot je polistiren, se
priporocajo za uporabo ekstruderji z dvojnim polZzem z blago konfiguracijo in napravo
za vakuumsko odzraCevanje. Da bi se izognili degradaciji SMA, se moramo izogniti
temperaturam, visjim od 280 °C in visokim striznim napetostim. Uporablja se lahko v
odmerkih, visjih od 50 %. Dodaja se lahko za zviSanje temperaturne stabilnosti,
dimenzijske stabilnosti, poviSanje povrSinske napetosti in viskoznosti taline v Stevilnih
polimernih sistemih, Se posebej v PS. Granule je mozno v ektruder dodajati preko
obi¢ajnega dozirnega sistema. Shranjevati ga je treba na suhih in prezracenih mestih,
ki so zascCitena pred vro€ino in neposredno son¢no svetlobo in niso vlazna. Je bele
barve [24].

13
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3 EKSPERIMENTALNI DEL

3.1 Uporabljeni materiali

Materiali, uporabljeni v raziskavah, so Cisti polioksimetilen s komercialnim imenom
Hostaform® C 9021, podjetja Ticona, polimle¢na kislina s komercialnim imenom
IngeoTM 2003D, proizvajalca Natureworks, dodatek aluminijev prah, ki je bil odpad
podjetja Talum v granulaciji 270 mikronov, in stabilizator SMA s komercialnim imenom
Xiran® SZ08250 proizvajalca Polyscope. V tabeli 1 so prikazane recepture v odstotkih.
Pri vzorcih s 5 % je dodanega 50 g aluminija, pri vzorcih z 15 % pa 150 g.

Tabela 1: Vzorci in koli¢ine dodatkov

VZOREC Al (%) SMA (%) | PLA(%) | POM (%)
822_2017_0046_1 5 95
822_2017_0046_2 5 1 94
822_2017_0046_3 15 85

822 2017_0046_4 15 1 84
822_2017_0046_5 5 9
822_2017_0046_6 5 1 94
822 2017_0046_7 15 85
822_2017_0046_8 15 1 84

3.2 Pripravavzorcev

Pripravljene meSanice vzorcev smo ekstrudirali na dvopolZznem ekstruderju Labtech-
LTE. Ekstruder ima L/D razmerje 44/1 in 10 grelnih con ter grelec na Sobi. Material
smo ekstrudirali skozi okrogli Sobi premera 3 mm in filament vodili skozi vodno kopel
ter ga takoj granulirali na dolzino 4 mm. Dobljeni material smo pred brizganjem osusili
do vlaznosti 0,02 %. Brizganje vseh serij smo izvedli na brizgalnem stroju Krauss
Maffei 50-180 CX, s premerom polza 30 mm in zapiralno silo 500 kN. Uporabili smo
dvognezdno orodje s hladnim dolivhim kanalom in oblikama, skladnima s standardoma
ISO 527, oblika 1BA (slika 10) in ISO 178 (udarna in zarezna zilavost in upogibni testi).
Pri POM matrici so bile temperature cilindra od 165 °C (vstopna cona) do 180 °C
(Soba), hitrost brizganja 50 mm/s, protitlak pri plastificiranju 75 barov, obrati
plastificiranja 20 obr/min, temperatura orodja 80 °C, €as hlajenja 15 s.

Pri PLA matrici so bile temperature cilindra od 160 °C (vstopna cona) do 170 °C (Soba),
hitrost brizganja 50 mm/s, protitlak pri plastificiranju pa 250 barov, obrati plastificiranja
50 obr/min, temperatura orodja 30 °C, ¢as hlajenja 25 s.

14
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75

N
Slika 10: Vzorec za natezni test, skladen z obliko po ISO 527 1BA [25]

3.3 Metode dela

Vzorce, ki smo jih nabrizgali na brizgalnem stroju Krauss Maffei, smo pozneje uporabili
za upogibne preizkuse, natezne preizkuse, DMA, CHARPY test, TGA, HOT DISC in
FTIR. Za natezne in upogibne teste smo uporabili trgalni stroj podjetja Shimadzu AG-
X plus 10kN. Pri upogibnih in nateznih preizkusih smo za vsak vzorec izvedli po pet
meritev. Preden smo zaceli z meritvami, smo vsakemu vzorcu izmerili dimenzije. Pri
upogibnem in nateznem preizkusu smo izmerili debelino in Sirino. Pri nateznem
preizkusu je bila zaCetna razdalja med zgornjo in spodnjo €eljustijo 50 mm in hitrost
pomika Celjusti 1 mm/min. Pri upogibnih preizkusih je bila zaCetna razdalja med
Celjustmi 64 mm in hitrost pomikanja 2 mm/min. DMA analize so se izvajale na
dinamicnem mehanskem analizatorju Perkin ElImer, DMA 8000. Vzorce smo analizirali
z dvojno prizemo, frekvenca je znasala 1 Hz, amplituda pa je znaSala 0,05 mm. Vzorci
so se segrevali od sobne temperature do kon¢ne temperature 105 °C, s hitrostjo
segrevanja 2 °C/min. Vzorce POM smo analizirali pod istimi pogoji, vendar do
temperature 175 °C. Udarno in zarezno zilavost smo merili na napravi za merjenje
udarne Zilavosti CHARPY LY-XJJD5. Za vsak vzorec smo testirali 10 paralelk,
izraCunali povprecje ter standardni odklon. Za termogravimetriCne analize smo
uporabili napravo Perkin Elmer TGA 4000, s katero smo dolocali spremembo mase v
odvisnosti od temperature. Material smo segrevali eno minuto na 40 °C, potem
segrevali od 40 °C do 600 °C s hitrostjo segrevanja 10 °C/min v N2 atmosferi (20
mL/min). Sledil je izotermni segment pri temperaturi 600 °C, 10 minut v O2 atmosferi
(20 mL/min). Merjenje toplotne prevodnosti se je izvajalo na aparaturi HOT DISC, kjer
se je za vsak vzorec izvedlo po pet meritev.
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Meritve so se izvajale na temperaturi 25 °C, pri moci 3 mW ter ¢asu 20 s. Absorpcijski
spekter smo dolocali z ATR FT-IR spektrometrom (Perkin Elmer spectrum 65).
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4 REZULTATI IN DISKUSIJA

4.1 Natezni preizkus

Natezni preizkus je temeljni mehanski preizkus, s katerim ugotavljamo trdnostne
lastnosti kovin, zlitin, plastike, napetost te€enja (mejo plasti¢nosti), natezno trdnost in
modul elastiCnosti. Te Steviléne podatke lahko neposredno uporabimo pri trdnostnih
izraCunih razlicnih konstrukcijskih elementov. PreizkuSance obremenimo z enoosno
(natezno) napetostjo. Napetost med preizkusom pocasi narasca, zato preizkus spada
med kvazistatiCne preizkuse. Vse meritve za natezni preizkus so zbrane v tabeli 2.

Tabela 2: Natezni E moduli, natezna trdnost, raztezek pri natezni trdnosti in raztezek

pri pretrgu

VZOREC Natezni E Natezna Raztezek pri natezni | Raztezek pri

modul (GPa) | trdnost (MPa) trdnosti (%) pretrgu (%)
882_2017_0046_01 3,37 68,6 2,62 3,60
882_2017_0046_01-STD 0,29 28 0,13 0,95
882_2017_0046_02 3,40 70,9 2,69 3,94
882_2017_0046_02-STD 0,13 0,8 0,14 1,20
882_2017_0046_03 5,22 69,2 2,39 3,27
882_2017_0046_03-STD 0,29 0,9 0,05 0,60
882_2017_0046_04 4,36 68,1 2,52 3,63
882_2017_0046_04-STD 0,92 1,9 0,07 0,49
882_2017_0046_05 2,68 63,2 177 12,99
882_2017_0046_05-STD 0,51 1,7 0,28 0,73
882_2017_0046_06 2,36 63,1 7,27 10,47
882_2017_0046_06-STD 0,40 1,7 0,21 1,58
882_2017_0046_07 1,94 59,4 5,93 7,79
882_2017_0046_07-STD 0,45 2,2 0,30 1,44
882_2017_0046_08 2,58 59,0 5,65 6,67
882_2017_0046_08-STD 0,59 25 0,18 0,73

T

natezni E modul pa ima vzorec 1 (3,37 GPa). Na osnovi izbranih meritev smo prisli do
ugotovitve, da PLA, ki vsebuje 5 % delez Al prahu z dodatkom kompatibilizatorja,
zviSamo natezni E modul. Vzorcem, ki vsebujejo 15 % Al prahu, pa z dodatkom SMA
natezni E modul znizamo. Pri vzorcih s POM matrico dodatek kompatibilizatorja zniza
vzorec 7 (1,94 GPa). Ce med seboj primerjamo vzorce, ki vsebujejo 5 % Al z dodatkom
kompatibilizatorja znizamo natezni E modul, vzorcem z 15 % delezem Al pa z
dodatkom kompatibilizatorja poviSsamo natezni E modul. Vzorci s PLA matrico imajo
vi§je natezne E module kot vzorci s POM matrico. Vzorcem PLA z manj$o vsebnostjo
Al z dodatkom kompatibilizatorja zviSamo natezni E modul, medtem ko ga vzorcem
POM z nizjim delezem Al znizamo. To pa ne velja za vzorce z vecjo vsebnostjo Al
prahu, saj PLA z vegjim delezem Al prahu z dodatkom SMA znizamo natezni E modul,
vzorcem POM pa z dodatkom SMA poviSamo natezni E modul.
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Iz tabele 2 lahko razberemo, da se maksimalna natezna trdnost vzorcu 2 zviSa glede
navzorec 1, in to za 2,3 MPa. Vzorcu 4 se natezna trdnost glede na vzorec 3 zniza, in
to za 1,1 MPa. Pri vzorcih PLA z niZjo vsebnostjo Al prahu dodatek SMA poviSa
natezne trdnosti, medtem ko jih pri vzorcih z vecjim delezem Al prahu dodatek SMA
zniza. Pri vzorcih s POM matrico ima najvi§jo natezno trdnost vzorec 5, najnizjo pa
vzorec 8. Vzorci POM z vecjo vsebnostjo Al imajo niZje natezne trdnosti kot vzorci z
nizjim odstotkom.

Enako velja za vzorce, ki vsebujejo dodatek SMA. Vzorcem z dodatkom SMA znizamo
natezne trdnosti. Ce primerjamo med seboj vseh osem vzorcev, ugotovimo, da imajo
vzorci s PLA matrico viSjo natezno trdnost kot vzorci s POM matrico. Prav tako na
natezno trdnost vpliva tudi odstotek dodanega Al prahu, saj se pri vzorcih PLA, ki imajo
vi§ji odstotek dodanega Al, zniza natezna trdnost, enako velja za POM vzorce.
Dodatek kompatibilizatorja nekaterim vzorcem $e dodatno zniza natezno trdnost.
Raztezek pri natezni trdnosti je pri vzorcih s PLA matrico nizji kot pri vzorcih s POM
matrico. Pri raztezku pri natezni trdnosti opazimo, da pri vzorcih s PLA matrico ta pada
z viS8anjem dodatka Al prahu, pri dodanem kompatibilizatorju se pri 5 % Al prahu zvisa,
prav tako pri 15 % dodatku. Pri raztezku pri natezni trdnosti opazimo, da pri vzorcih s
POM matrico ta pada z viSanjem dodatka Al prahu, pri dodanem kompatibilizatorju pa
se Se dodatno zniza. Vzorci s PLA matrico imajo nizje raztezke pri pretrgu kot vzorci s
POM matrico. Najvecji raztezek pri pretrgu ima vzorec 5 (12,99 %), najnizjega pa
vzorec 3 (3,27 %). Vzorci PLA, ki vsebujejo 5 % delez Al, imajo viSje raztezke pri
pretrgu kot vzorci PLA s 15 % Al prahu. Z dodatkom SMA Se dodatno zviSamo raztezek
pri pretrgu. Vzorci s POM matrico, ki vsebujejo 5 % delez Al, imajo viSje raztezke pri
pretrgu kot vzorci s 15 % dodatkom Al. Z dodatkom SMA se raztezki pri pretrgu znizajo.
Z dodatkom SMA vzorcem PLA zviSamo raztezke pri pretrgu, pri vzorcih s POM pa jih
znizamo. Grafi vzorcev za natezne preizkuse so prikazani v prilogi 1.

18



Fakulteta za tehnologijo polimerov Diplomsko delo

4.2 Upogibni preizkus

Upogibni preizkus se uporablja za dolo€anje trdnosti materiala, predvsem za materiale,
za katere ne velja Hookov zakon. PreizkuSanec polozimo med dve podpori in ga v
sredini obremenimo s silo, ki ga upogne. Merimo maksimalno silo in najvecji upogib do
loma. Vse meritve za upogibni preizkus so zbrane v tabeli 3.

Tabela 3: Upogibni E moduli, upogibna trdnosti in raztezek pri maksimalni upogibni

trdnosti
Vzorec Upogibni E modul Maksimalna upogibna Upogibni raztezek pri
(GPa) trdnost (MPa) maksimalni upogibni trdnosti

(%)

882_2017_0046_01 4,02 99,9 4,20
882_2017_0046_01-STD 0,10 7,1 0,13
882_2017_0046_02 4,12 101,9 4,29
882_2017_0046_02-STD 0,07 21 0,08
882_2017_0046_03 5,08 102,4 3,65
882_2017_0046_03-STD 0,11 3,0 0,07
882_2017_0046_04 5,09 103,6 3,61
882_2017_0046_04-STD 0,13 2,2 0,07
882_2017_0046_05 2,86 86,2 6,75
882_2017_0046_05-STD 0,01 0,3 0,07
882_2017_0046_06 2,85 85,9 6,69
882_2017_0046_06-STD 0,02 0,2 0,03
882_2017_0046_07 3,28 82,5 6,34
882_2017_0046_07-STD 0,00 0,1 0,05
882_2017_0046_08 3,21 84,0 6,35
882_2017_0046_08-STD 0,01 0,2 0,07

S T DN T -] T = I U - T 1 R N B R v T

upogibni E modul pa ima vzorec 1. Iz izbranih meritev smo prisli do ugotovitve, da PLA
pri istem odstotku Al prahu z dodatkom kompatibilizatorja poviSamo upogibni E modul
in da imajo vzorci, ki vsebujejo vi§ji delez Al prahu, Se visji upogibni E modul. Dodatno
upogibni E modul zviSamo z dodatkom SMA. Pri vzorcih s POM matrico dodatek
kompatibilizatorja zniza upogibni E modul. Ce primerjamo med sabo vzorce 5, 6 in 7,
8, vidimo, da imata vzorca 7 in 8 vi§ji upogibni E modul, na osnovi ¢esar predvidevamo,
da vedji odstotek Al prahu vpliva na zviSanje upogibnega E modula. Vzorci s PLA
matrico imajo visje upogibne E module kot vzorci s POM matrico. Z dodatkom SMA
vzorcem s PLA matrico zviSamo upogibne E module, vzorcem s POM matrico pa jih
znizamo.
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Iz tabele 3 lahko razberemo, da se maksimalna upogibna trdnost vzorcema 2 in 4 zviSa
glede na vzorca 1 in 3, in to za 2 MPa oziroma za 1,2 MPa. Pri vzorcu 6 dodatek
kompatibilizatorja zniza maksimalno upogibno trdnost za 0,3 MPa glede na vzorec 5.
Pri vzorcu 8 pridemo do ugotovitve, da ima vzorec 1,5 MPa vi§jo maksimalno upogibno
trdnost glede na vzorec 7. Ce med seboj primerjamo vseh osem vzorcev, ugotovimo,
da imajo vzorci s PLA matrico vi§jo maksimalno upogibno trdnost kot vzorci s POM
matrico. Prav tako na maksimalno upogibno trdnost vpliva tudi odstotek dodanega Al
prahu, saj imajo vzorci, ki imajo viSji odstotek dodanega Al prahu, vi§jo maksimalno
upogibno trdnost. Dodatek kompatibilizatorja Se dodatno zviSa maksimalno upogibno
trdnost v primeru vzorcev s PLA matrico in pri vzorcih s POM matrico, ko je dodanega
15 % Al prahu. Pri vzorcih s POM matrico viSanje dodatka Al prahu znizuje maksimalno
upogibno trdnost. Upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti je pri vzorcih s
PLA matrico nizji kot pri vzorcih s POM matrico. Pri upogibnem raztezku pri maksimalni
upogibni trdnosti opazimo, da pri vzorcih s PLA matrico ta pada z viSanjem dodatka Al
prahu, pri dodanem kompatibilizatorju se pri 5 % dodanega Al prahu zvisa, pri 15 %
pa zniza. Pri upogibnem raztezku pri maksimalni upogibni trdnosti opazimo, da pri
vzorcih s POM matrico ta pada z viSanjem dodatka Al prahu, pri dodanem
kompatibilizatorju se pri 5 % dodanega Al prahu zniza, pri 15 % pa malenkostno zvisa.
Upogibni grafi vzorcev so prikazani v prilogi 2.

4.3 DMA

Dinami¢na mehanska analiza (DMA) je analitska metoda, ki hkrati doloa mehanske
lastnosti vzorca v odvisnosti od temperature, amplitude in frekvence [26]. Rezultati
meritev so zbrani v tabeli 4.

Tabela 4: Temperatura steklastega prehoda, dinami¢ni E modul in faktorji izgub

Dinamiéni E modul | vrh tan 3 (Tg) (°C) Tan 6 (+)
(GPa)
882_2017_0046_01 3,938 67,2 1,807
882_2017_0046_02 3,947 67,5 1,717
882_2017_0046_03 4,367 68,0 1,717
882_2017_0046_04 4,530 67,7 1,595
882_2017_0046_05 2,607 0,279
882_2017_0046_06 2,406 0,249
882_2017_0046_07 2,614 0,249
882_2017_0046_08 2,782 0,243

Temperature steklastega prehoda se pri PLA matrici (slika 11) nahajajo v obmo¢ju med
67,2 °C in 68,0 °C. NajviSjo temperaturo ima vzorec 3 in znasa 68,0 °C.

|z izbranih meritev smo prisli do ugotovitve, da imajo vzorci s PLA matrico, ki vsebujejo
manjSi delez Al prahu, nizje temperature steklastega prehoda kot tisti z vecjim
odstotkom Al. Temperaturo steklastega prehoda pri PLA s 5 % delezem Al nekoliko
povisamo z dodatkom SMA. Pri vzorcih s 15 % delezem pa se temperatura steklastega
prehoda z dodatkom kompatibilizatorja zniza.
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Iz grafov faktorjev izgub za POM matrico (slika 12) vidimo, da v merjenem
temperaturnem obmogju ni steklastega prehoda. Ce primerjamo med sabo vseh osem
vzorcev, imajo vzorci s PLA matrico (slika 13) viSje dinami¢ne E module kot vzorci s
POM matrico (slika 14). Prav tako na dinami¢ni E modul vplivajo odstotki Al prahu.
Vzorci, ki imajo vecji delez Al prahu, imajo tudi visji dinami¢ni E modul. Dinamicni E
modul Se dodatno poviSa dodatek kompatibilizatorja, kar pa ne velja za vzorec 6, ki mu
dodatek SMA zniza dinami¢ni E modul. Primerjajmo Se faktorje izgub. Vzorci s POM
matrico imajo bistveno nizje faktorje izgub kot vzorci s PLA matrico. Najnizji faktor
izgub ima vzorec 8, to je 0,243, najvi§ji faktor izgub pa vzorec 1, to je 1,807. Vsem
vzorcem z dodatkom kompatibilizatorja faktor izgub znizamo. Vrh faktorja izgub nam
pove, kako kompozit dusi vibracije. Kadar je faktor izgub nizji, pomeni, da je kompozit
bolj elastiCen.

Tan & v odvisnosti od temperature

18
16

Vzorec 1
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Slika 11: Tan d v odvisnosti od temperature PLA
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4.4 CHARPY TEST

Udarni preizkus je preizkus, ki pokaze odpornost materiala proti udarcem. Pri udarnih
obremenitvah se materialu zmanjSa Zilavost, zato pride do krhkega loma. Najvedji vpliv
na krhki lom imata nizka temperatura ter koncentracija napetosti v materialu [27]. Vse
meritve udarne Zilavosti so zbrane v tabeli 5.

Tabela 5: Meritve udarne Zilavosti

Vzorec Udarna zilavost Standardna Zarezna udarna Standardna
(kJ/m2) deviacija (kJ/m?) zilavost (kJ/m?) deviacija (kJ/m?)
822_2017_0046_1 25,8 4,1 2,7 0,4
822_2017_0046_2 27,5 3,5 31 0,7
822_2017_0046_3 19,4 2,2 3,2 0,7
822_2017_0046_4 19,6 0,9 3,2 0,6
822_2017_0046_5 62,7 11,3 6,2 0,3
822_2017_0046_6 53,9 3,5 59 0,8
822_2017_0046_7 29,8 2,1 43 0,1
822_2017_0046_8 26,8 3.2 4,2 0,3

NajviSjo udarno zilavost pri vzorcih s PLA matrico ima vzorec 2, kjer udarna zilavost
zna$a 27,5 kJ/m?, najnizjo pa vzorec 3, kjer je udarna Zilavost 27,5 kJ/m?.

Na osnovi izbranih meritev smo pri$li do ugotovitve, da imajo vzorci s PLA matrico nizje
udarne zilavosti kot vzorci s POM matrico. Vzorcem PLA matrice pri istem odstotku Al
prahu z dodatkom kompatibilizatorja udarno Zilavost poviSamo. NajviSjo udarno
zilavost pri vzorcih POM ima vzorec 5, in sicer 62,7 kJ/m2, najnizjo pa vzorec 8, in

sicer 26,8 kJ/m2.
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Vzorci s POM matrico imajo pri viSjih odstotkin dodanega Al prahu nizjo udarno
Zilavost. Z dodatkom SMA vzorcem s POM matrico zniZzamo udarno Zilavost. Zarezna
udarna Zilavost je precej niZja od udarne Zilavosti, na kar vpliva zareza na vzorcih za
merjenje zarezne udarne zilavosti. NajniZje vrednosti imajo vzorci s PLA matrico,
najvisje pa vzorci s POM matrico. Izmed vseh osmih vzorcev ima najvisjo zarezno
udarno zilavost vzorec 5, najnizjo pa vzorec 1. Pri vzorcih s PLA matrico dodatek SMA
pove€a zarezno udarno Zilavost. Pri vzorcih s POM matrico pa se ta ob dodatku
kompatibilizatorja zmanj$a.

45 TGA

Kot funkcijo temperature ali Casa merimo spremembo v masi vzorca. TGA se uporablja
za doloCanje masnega deleZza hlapnih sestavin vzorca in spremljanje poteka
degradacije [4]. Zbrani rezultati TGA meritev so prikazani v tabeli 6.

Tabela 6: Meritve razpada vzorcev

Vzorec Ta1(°C) Razpad 1 (%) Taz2 (°C) Razpad 2 (%) Ostanek (%)
822_2017_0046_1 377,2 94,9 5,1
822_2017_0046_2 376,6 1,7 420,9 94,5 3.8
822_2017_0046_3 370,7 83,4 16,6
822_2017_0046_4 371,3 84,2 15,8
822_2017_0046_5 370,2 95,1 4,9
822_2017_0046_6 367,6 95,1 4.9
822_2017_0046_7 373,8 85,9 14,1
822_2017_0046_8 379,9 88,1 11,9

|z tabele razberemo, da vecdinoma vsi vzorci razpadejo v temperaturnem intervalu od
365 do 380 °C, razen pri vzorcu 2 imamo dvojni razpad, kjer pri prvem razpadu vzorca
razpade 1,7 %, pri drugem razpadu pa ostala vecina, priblizno 94,5 %. Vzorec 1 ima
razpad pri temperaturi 377,2 °C, vzorec 2 pri temperaturi 376,6 °C. Vzorec 3 ima
temperaturo razpada pri 370,7 °C, vzorec 4 pa pri temperaturi 371,3 °C. Ce primerjamo
med seboj vse §tiri vzorce PLA matrice, pridemo do ugotovitev, da vzorec, ki vsebuje
Temperaturo razpada znizamo s tem, da mu dodamo kompatibilizator. Pri vzorcih 3 in
4 pa je ravno obratno. Ta dva vzorca vsebujeta 15 % Al prahu, vzorec 4 pa Se dodatno
kompatibilizator. Vidimo, da ima vzorec 4 vecjo temperaturo razpada kot vzorec 3, kar
pomeni, da mu dodatek kompatibilizatorja dvigne temperaturo razpada in tudi odstotek
razpada. Primerjajmo Se vzorce POM.

Vzorec 5 ima temperaturo razpada 370,2 °C, vzorec 6 pa 367,6 °C. Vzorec 7 ima
temperaturo razpada 373,8 °C, medtem ko vzorec 8 razpade pri 379,9 °C.

Vzorcem POM z dodatkom 5 % Al, kadar mu dodamo SMA, znizamo temperaturo
razpada. To pa ne velja za vzorce s 15 % Al, saj imajo ti vzorci viSjo temperaturo
razpada kot vzorci brez SMA.
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Iz teh meritev pridemo do sklepa, da imajo vzorci s PLA matrico, ki vsebujejo vedji
delez Al, niZjo temperaturo razpada. Vzorcem, ki vsebujejo Se SMA, se pri veCjem
delezu Al dodatno dvigne Se temperatura razpada, in sicer iz 370,7 °C na 371,3 °C.
Pri POM vzorcih imata vzorca, ki vsebujeta vedji delez Al, vi§jo temperaturo razpada,
iz Cesar sklepamo, da jima dodatek poviSa temperaturo razpada. Vzorec 5 ima
temperaturo razpada 370,2 °C, vzorec 6 pa 367,6 °C. To pomeni, da dodatek
kompatibilizatorja zniza temperaturo razpada. Pri vzorcih 6 in 7 je ravno obratno, saj
ima vzorec, ki ima dodan kompatibilizator, viSjo temperaturo razpada kot vzorec 7, Ki
je brez kompatibilizatorja. Prav tako se mu poveca delez razpada.

4.6 HOT DISC

Metoda HOT DISC se uporablja za merjenje toplotne prevodnosti in toplotne
difuzivnosti. Vse meritve za toplotno in temperaturno prevodnost so zbrane v tabeli 7.

Tabela 7: Meritve toplotne prevodnosti, toplotne difuzivnosti ter specifi¢na toplota

Vzorec Toplotna prevodnost | Toplotna difuzivnost Specifi¢na toplota
(W/mK) (mm?/s) (MJ/Im?K)
822_2017_0046_1 0,290 0,249 1,164
822_2017_0046_2 0,280 0,240 1,184
822_2017_0046_3 0,371 0,358 1,042
822_2017_0046_4 0,374 0,356 1,058
822_2017_0046_5 0,501 0,356 1,465
822_2017_0046_6 0,533 0,428 1,298
822_2017_0046_7 0,686 0,595 1,253
822_2017_0046_8 0,611 0,450 1,367

Najvi§jo toplotno prevodnost pri vzorcih s PLA matrico ima vzorec 4 (0,374 W/mK),
najnizjo toplotno prevodnost pa vzorec 2 (0,280 W/mK). Na osnovi zbranih meritev
smo priSli do ugotovitve, da PLA pri istem odstotku Al prahu z dodatkom
kompatibilizatorja znizamo toplotno prevodnost in da imajo vzorci, ki vsebujejo visji
delez Al prahu, visjo toplotno prevodnost kot vzorci PLA z niZjo vsebnostjo Al. Pri niZjih
odstotkih Al prahu z dodatkom SMA toplotno prevodnost znizamo, pri vecjih odstotkih
Al pa z dodatkom SMA zviSamo toplotno prevodnost. Pri vzorcih s POM matrico
dodatek kompatibilizatorja pri nizjih odstotkih Al prahu toplotno prevodnost zviSuje, pri
nizjih vrednostih pa jo znizuje.

Najnizjo toplotno prevodnost pri vzorcih s POM matrico ima vzorec 5 (0,501 W/mK),
najvisjo pa vzorec 7 (0,686 W/mK). Vzorci z nizjim delezem Al prahu imajo tudi nizjo
toplotno prevodnost kot vzorci z vi§jim odstotkom.

Z dodatkom SMA vzorcem s POM matrico, ki imajo nizji odstotek Al, toplotno
prevodnost poviSamo, vzorcem z vecjim odstotkom Al pa jo znizamo. Vzorci s PLA
matrico imajo nizjo temperaturno prevodnost kot vzorci s POM matrico.
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Najvisjo toplotno difuzivnost pri vzorcih s PLA matrico ima vzorec 4 (0,356 mm?/s),
najnizjo toplotno difuzivnost pa vzorec 2 (0,240 mm?/s). Pri vzorcih s PLA matrico imajo
vi§jo difuzivnost tisti vzorci, ki vsebujejo vecji odstotek Al prahu. Pri vzorcih PLA, ki
imajo dodatek SMA, pa se difuzivnost zniza. Med vzorci s POM matrico ima najvisjo
temperaturno prevodnost vzorec 7, in sicer 0,595 mm?/s, najnizjo pa vzorec 5, 0,356
mm?/s. iz tabele je razvidno, da vzorcem POM, ki vsebujejo nizji odstotek Al prahu, z
dodatkom SMA difuzivnost povisamo. Vzorcem z vi§jim odstotkom Al prahu pa z
dodatkom kompatibilizatorja difuzivnost znizamo. Specifi€na toplota je pri vzorcih s
PLA matrico nizZja kot pri vzorcih s POM matrico. NajviSjo specificno toploto pri vzorcih
PLA ima vzorec 2 (1,184 MJ/m3K), najnizjo pa vzorec 3 (1,042 MJ/m3K). Vzorci, Ki
vsebujejo viSji odstotek Al prahu, imajo nizjo specificno toploto od vzorcev z nizjim
odstotkom Al prahu. Z dodatkom kompatibilizatorja vzorcem PLA zviSamo specificno
toploto. Najvi§jo specifi¢no toploto vzorcev s POM matrico ima vzorec 5, in sicer 1,465
MJ/m3K, najnizjo pa vzorec 7, 1,253 MJ/m3K. Vzorcem POM z nizjim odstotkom Al
prahu z dodatkom SMA specifi€no toploto zniZzamo, vzorcem z visjim odstotkom Al
prahu pa jo zviSamo.

4.7 FTIR

InfrardeCa spektroskopija (IR spektroskopija) je podskupina spektroskopije, ki
obravnava infrardee obmocje elektromagnetnega spektra. Uporablja se lahko za
identifikacijo spojin ali za raziskovanje sestave vzorcev. InfrardecCi spekter vzorca se
zbira s prepusCanjem infrardeCega svetlobnega Zarka skozi vzorec. Pregled
prepuscene svetlobe razkrije, koliko energije se absorbira na vsaki valovni dolzini. To
lahko storimo z orodjem Fourierjeve transformacije za hkratno merjenje vseh valovnih
dolzin. 1z tega je mogocCe ustvariti prepustnost ali absorpcijski spekter, ki kaze, pri
katerih IR valovnih dolzinah absorbira vzorec. Analiza teh absorpcijskih lastnosti
razkrije podrobnosti o molekularni strukturi vzorca [28]. Izmerjeni spektri vzorcev so
prikazani na slikah 15-18.
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Slika 15: FTIR spekter vzorcev 1 in 2

Pri prvem vrhu se nahaja —CH vez, kjer je oznacen vrh pri 1452,3 cm™. Vidimo, da
imata oba vzorca primerljivo transmisivnost. Potem imamo Se najnizji vrh pri 1079 cm-
1, kjer imata oba vzorca identi¢no vrednost. Na tem vrhu se nahajajo C-O vezi.
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Slika 16: FTIR spekter vzorcev 3 in 4
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FTIR graf za vzorca 3 in 4 je precej podoben vzorcema 1 in 2. Prvi vrh se nahaja na
zacetku in prikazuje —CH vez. Potem imamo vrh pri valovnem §tevilu 1452 cm™, za
katerega je znacilna vez C-H. Poleg tega imamo Se vrh pri valovhem Stevilu 1082 cm-

1, kar prikazuje C-O vez.
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Slika 17: FTIR spekter vzorcev 5 in 6
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Slika 18: FTIR spekter vzorcev 7 in 8
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Prvi vrh, ki ni oznacen in se nahaja okrog valovnega stevila 3000 cm?, nakazuje, da
se tukaj nahaja —CH vez. Ta se nahaja nekje med valovnima $teviloma 2923 cm™ in
2854 cmL. Drugi vrh, ki se nahaja pri valovnem $tevilu nam nakazuje na C=0 vezi, ki
se nahajajo med valovnim steviloma 1640 cm in 1384 cm™. Vrh, ki se nahaja pri
valovnem stevilu 1000 cm™, predstavlja vrh C-O.
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5 SKLEP

Iz dobljenih rezultatov lahko sklepamo, da dodatek Al prahu in dodatek
kompatibilizatorja pri nekaterih vzorcih izboljSata lastnosti, medtem ko jih pri drugih
poslabsata. Pri upogibnih preizkusih pridemo do zaklju¢ka, da vzorcem s PLA matrico
dodatek Al in kompatibilizatorja pove€a upogibni E modul, kar pa ne velja za vzorce s
POM matrico, saj jim z dodatki znizamo upogibni E modul. Enako velja za upogibne
trdnosti. Vzorcem PLA se zviSajo, medtem ko se vzorcem z manjSo vsebnostjo Al
znizajo. Vzorcem, ki vsebujejo vecji odstotek Al prahu, se zviSajo. Vzorci PLA, ki imajo
veCji delez Al, imajo viSje upogibne trdnosti, ki se Se poviSajo z dodatkom
kompatibilizatorja. Vzorci PLA z nizjim odstotkom Al prahu imajo vi§ji raztezek kot
vzorci z dodatkom kompatibilizatorja. Pri vzorcih z vi§jim odstotkom pa dodatek SMA
zniZa upogibni raztezek. Vzorci POM z nizjim deleZzem Al imajo vi$jo upogibno trdnost.
Z dodatkom kompatibilizatorja vzorcem POM z nizjim delezem znizamo upogibno
trdnost, vzorcem z vi§jim delezem Al prahu pa z dodatkom SMA zviSamo upogibno
trdnost. Vzorci PLA in POM z nizjim delezem Al prahu imajo visje raztezke kot vzorci
z visjim delezem. Upogibni raztezki pri vzorcih s PLA matrico se z dodatkom SMA pri
nizjin vsebnosti Al prahu zviSajo, pri viSjih delezih pa znizajo. Ravno obratno je pri
vzorcih POM, saj vzorcem z nizjo vsebnostjo Al prahu z dodatkom SMA znizamo
raztezek, pri vzorcih z vi§jim deleZzem pa jo z dodatkom SMA zviSamo.

Pri nateznih preizkusih vzorcem PLA z nizjo vsebnostjo Al z dodatkom
kompatibilizatorja zviSamo natezne E module, pri vzorcih POM pa z dodatkom
kompatibilizatorja znizamo natezni E modul. Vzorci PLA z vi§jim delezem Al prahu
imajo visje natezne E module. Iz tega sklepamo, da z dodatkom Al prahu zviSsamo
natezne E module PLA. Vzorcem s PLA matrico, ki vsebujejo niZjo vrednost Al prahu,
z dodatkom kompatibilizatorja zviSamo natezno trdnost, raztezek pri natezni trdnosti in
raztezek pri pretrgu. To pa ne velja za vzorce PLA z vi§jim delezem Al prahu, saj jim z
dodatkom kompatibilizatorja natezno trdnost zniZzamo, zviSamo pa raztezke. Pri
vzorcih POM dodatek kompatibilizatorja vpliva na natezne E module, pri niZjih
vsebnostih Al prahu se natezni E modul z dodatkom kompatibilizatorja zniza, prav tako
se znizajo natezna trdnost in raztezki. Podobno velja za vzorce POM z visjim
odstotkom Al, le da se natezni E modul z dodatkom kompatibilizatorja zviSa, natezna
trdnost in raztezki pa znizajo.

Vzorci PLA in POM z visjim odstotkom Al prahu imajo viSje dinami¢ne E module. Pri
PLA vzorcih z dodatkom SMA te Se dodatno zviSamo. Pri vzorcih POM pa z dodatkom
SMA vzorcem z nizjo vsebnostjo Al prahu zniZzamo dinami¢ni E modul, vzorcem z
vi§jim odstotkom Al prahu pa ga zvisamo.

|z rezultatov sklepamo, da dodatek SMA vzorcem PLA z niZjim odstotkom poviSa
temperaturo steklastega prehoda, vzorcem PLA z viSjim delezem Al prahu pa jo zniza.
Vzorci PLA imajo vi§je faktorje izgub kot vzorci POM. Pri vseh vzorcih z dodatkom
SMA faktorje izgub znizamo.
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NajviSjo udarno zilavost imajo vzorci POM, ki se jim z dodatkom kompatibilizatorja
zniza. Vzorcem PLA pa se z dodatkom SMA poviSa. Na udarno Zilavost ima vpliv tudi
odstotek Al, saj imajo vzorci z vi§jim odstotkom Al prahu nizje vrednosti udarne
Zilavosti.

Vzorci PLA, ki imajo vecji odstotek Al prahu, imajo nizje temperature razpada kot vzorci
Z nizjim deleZzem. Na to vpliva dodatek Al prahu. To pomeni, da ve¢€ kot je Al, nizje
temperature so potrebne za razpad vzorcev. Z dodatkom SMA vzorcem z nizjimi
odstotki Al prahu znizamo temperature razpada, vzorcem z viSjim odstotkom pa jih
poviSsamo. Enako velja za vzorce POM — vzorcem z dodatkom kompatibilizatorja pri
nizjin % Al prahu znizamo temperaturo razpada, pri vzorcih z visjim odstotkom pa jo
poviSamo. Vzorci PLA z viSjim odstotkom Al prahu imajo niZje temperature razpada,
medtem ko imajo vzorci POM, ki vsebujejo visji odstotek Al prahu, viSje temperature
razpada.

Vzorci POM imajo viSjo toplotno prevodnost in toplotno difuzivnost od vzorcev PLA.
Vzorci z nizjimi odstotki Al prahu imajo niZjo toplotno prevodnost in toplotno difuzivnost.
Vzorcem s PLA matrico z dodatkom SMA pri nizjih vsebnostih toplotno prevodnost
znizamo, pri vi§jih pa jo poviSamo, medtem ko je pri toplotni difuzivnosti ravno obratno.
Vzorcem POM dodatek SMA pri nizjem odstotku Al poviS8amo toplotno difuzovnost,
vzorcem z vecjim odstotkom pa dodatek SMA zniza toplotno difuzivnost.

Cilji diplomskega dela so bili izpolnjeni, saj smo ugotovili, da se z dodatki Al prahu in
kompatibilizatorjev nekatere lastnosti izboljSajo, medtem ko se druge poslabsajo.
Hipoteze so bile potrjene, saj so se z dodatkom kompatibilizatorja in Al prahu nekaterim
vzorcem toplotne prevodnosti zviSale. Enako velja za zilavost materiala, saj se je
vzorcem PLA Zilavost zviSala, vzorcem POM pa znizala.

Za nadaljnje raziskave bi bilo dobro pripraviti in karakterizirati vzorce z viSjim
odstotkom kompatibilizatorja SMA in z vi§jim odstotkom Al prahu. S tem bi dobili
vzorce, Ki bi imeli Se visjo toplotno prevodnost in hkrati tudi po vsej verjetnosti nizjo
Zilavost.
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Slika 19: Slika grafa nateznega preizkusa vzorca 1
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Slika 20: Slika grafa nateznega preizkusa vzorca 2
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Slika 21: Slika grafa nateznega preizkusa vzorca 3
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Slika 22: Slika grafa nateznega preizkusa vzorca 4
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Slika 23: Slika grafa nateznega preizkusa vzorca 5

42



Fakulteta za tehnologijo polimerov

Diplomsko delo

Matezna
trdnost
(MPa)

72

48

42

24

18

12

Slika 24: Slika grafa nateznega preizkusa vzorca 6

43

| g N
e el N e
PP . —_
/ .ff -‘;ff. J//
"'Ilr ,."' .-' !
7 Foi i
fo .a"a y a.f“f
(,/ |Il' ."I |l|'I lll.I
frf I.u"l I .f'J
/ III-" _.':l III." _f'lll
.y /
||'I / /'I fi
|I ||I /
|| | |
ol
} i | II {
|II II |II I|I IIII
/ Fofeb
|I ||I /
I| , Il {
| | | |
|I | | |I
-
[ |I|
1
|
1] 2 4 & 8 10 12 14 16 18
Raztezek (%)

20



Fakulteta za tehnologijo polimerov

Diplomsko delo

72

Matezna {
trdnost 42 P
{ 0| pﬂ} Il' |

24 [

18 fll /' I.'lf

& 8
Raztezek (%)

10

12

14

Slika 25: Slika grafa nateznega preizkusa vzorca 7
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Slika 26: Slika grafa nateznega preizkusa vzorca 8
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Priloga 2: Rezultati upogibnega preizkusa
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Slika 27: Slika grafa upogibnega preizkusa vzorca 1
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Slika 28: Slika grafa upogibnega preizkusa vzorca 2
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Slika 29: Slika grafa upogibnega preizkusa vzorca 3
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Slika 30: Slika grafa upogibnega preizkusa vzorca 4
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Slika 31: Slika grafa upogibnega preizkusa vzorca 5
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Slika 32: Slika grafa upogibnega preizkusa vzorca 6
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Slika 33: Slika grafa upogibnega preizkusa vzorca 7
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34Slika 35: Slika grafa upogibnega preizkusa vzorca 8
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