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POVZETEK

Recikliranje = termoplasticC\nega kompozita z dodatkom odpadnega
duroplasti€cnega kompozita

V tej diplomski nalogi smo s pomocjo raziskav literature in praktiCnega dela raziskovali
vpliv dodatka reciklata duroplasticnega kompozita (rGFRP) na lastnosti recikliranega
poliamida 6 s 30 % steklenih vlaken (PA 6 GF30). S pomocjo kompavnderja smo
naredil meSanico s 5 % in 15 % rGFRP ter 1 % in 3 % kompatibilizatorja. Vzorcem smo
po brizganju testirali mehanske in termi¢ne lastnosti. 1zvedli smo analizo diferenéne
dinami¢ne kalorimetrije (DSC), temperaturno in frekvenéno modularen DSC (TOPEM),
termomehansko analizo (TMA), termogravimetricno analizo (TGA), dinami¢no
mehansko analizo (DMA), udarno zZilavost, upogibni test ter natezni test. Ostanek TGA
vzorca smo analizirali Se z mikroskopom, kjer smo dolocili dolzine in premere steklenih
vlaken. Po meritvah smo evalvirali rezultate, ki so kazali na izboljSanje nekaterih
mehanskih lastnosti.

Kljuéne besede:

Kompavnder, brizganje, rGFRP, PA 6 GF30, reciklaza.



SUMMARY

Recycling of thermoplastic composite with the addition of waste thermoset
composite

In this thesis, the researchers studied the impact of incorporating recycled duroplastic
composite (rGFRP) on the properties of recycled PA 6 GF30. A mixture was created
using a blender with 5 % and 15 % rGFRP, as well as 1 % and 3 % compatibilizer. The
mechanical and thermal properties of the samples were then tested using various tests
such as differential dynamic calorimetry (DSC), temperature and frequency modular
DSC (TOPEM), thermomechanical analysis (TMA), thermogravimetric analysis (TGA),
dynamic mechanical analysis (DMA), impact toughness, bending test, and tensile test.
Additionally, the TGA samples were analyzed using a microscope to determine the
lengths and diameters of the glass fibers. The results indicated an improvement in
certain mechanical properties.

Keywords:

Compavnder, injection molding, rGFRP, PA 6 GF30, recycling.
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1 UVOD
1.1 Opis podroéja dela in opredelitev problema

V industriji s pove€evanjem obsega dela dobimo tudi ve€ odpadkov v obliki dolivkov in
mersko neustreznih kosov. Odpad za proces nima doprinosa, zato ga je potrebno v
¢im vedji meri predelati v izdelke. Za brizganje je potrebno odpad mleti, pri Cemer pa
ne dobimo enakomernih delcev; te dobimo s pomocjo kompavndiranja [1 — 4].

V nekaterih industrijah je vedno bolj zazeleno dodajanje vsaj doloCenega deleza
reciklata, posledi¢no pa lahko izdelek oznacijo kot recikliran, zelen, naravi prijaznejsi
ali ekoloski. Recikliranje lahko poteka na razli¢ne nacine. Poznamo fizikalno, kemijsko
in mehansko reciklazo. Pri mehanski reciklazi najhitreje pridemo od odpadka do
izdelka. Za mehansko reciklazo se uporablja mletje, regranulacija ali kompavndiranje.
Za fizikalno in kemijsko reciklazo je potrebno predhodno mletje, kjer se fizicno
poskodujejo ojaCevala, kot so steklena vlakna. Regranulacija pomeni, da mlet odpadni
material predelamo z ekstruderjem, kjer nastopi termi¢na degradacija. V predhodnih
primerih v reciklat nismo niCesar dodali, pri kompavndiranju pa pri procesu dodajamo
razne dodatke, kot so ojaCevala, mehcala, antioksidanti itd. Z dodatki izboljSamo
predelovalnost ter mehanske lastnosti materiala [1, 5, 6].

Ko Zelimo vsaj ohraniti lastnosti pri reciklazi, moramo dodati dodatke, kot so ojaCevala,
kompatibilizatorji in antioksidanti. V nasem primeru bomo z dodatkom duroplasti¢nega
odpada naredili up-cycling, s tem pa zelimo doseci izboljSanje trdnosti, pri Cemer bomo
¢im manj vplivali na ostale lastnosti [2, 7, 8].

PA 6 GF30 je ze visoko polnjen, vlakna pa vplivajo na mehanske lastnosti. Steklena
vlakna, z zadostno dolzino in obdelano povrsino, izboljSajo natezno trdnost, vendar
poslabSajo raztezek pri pretrgu. Prvotna vlakna se nam bodo zaradi mehanske
degradacije med procesom skraj$ala, kar bo vplivalo na mehanske lastnosti [9 — 11].

Poliamidi veZejo nase vlago, voda in amidna skupina pa tvorita vodikove vezi. Vlaga
pri poliamidih vpliva na mehanske lastnosti, zato jih pred predelavo ustrezno posusimo
in po postopku brizganja navlazimo. Med predelavo je polimer izpostavljen visokim
temperaturam in ob prisotnosti vlage nastanejo podobni pogoji kot pri sintezi, ki pa je
ravnotezna reakcija, kar pomeni, da nam bi del poliamida depolimeriziral [12 — 14].

V diplomskem delu zelimo narediti up-cycling PA 6 GF30 z dodajanjem mletega rGFRP
v delezu 5 % in 15 %, ki bo obdelan s kompatibilizatorjem 1 % in 3 %.
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1.2 Cilji, teze ter omejitve

1.2.1 Cilji

Glavni cilj diplomskega dela je bil dolociti vpliv deleza reciklata duroplasticnega
kompozita ter kompatibilizatorja na mehanske lastnosti recikliranega termoplastiCnega
kompozita. Izvedli smo dizajn eksperimenta (DoE) za mlevec in delez reciklata
duroplasti€nega kompozita (DoE s 4 serijami).

Spoznali smo metode za doloCevanje lastnosti materiala (natezni, upogibni testi, DMA,
DSC, DSC TOPEM, TGA, mikroskop (ostanek po TGA), TMA (za a), meritve udarne
in zarezne udarne Zilavosti).

1.2.2 Hipoteze ali trditve

Pricakovali smo, da se bosta togost in trdnost materialu zviSali ob dodatku rGFRP ter
dovolj visokem delezu kompatibilizatorja XILOY™ 1G360.

1.2.3 Omejitve

Pri dodatku 15 % rGFRP reciklatu PA 6 GF30 smo pricakovali tezave pri
kompavndiranju zaradi visokega deleza polnila.

1.3 Opis dela

Osnovni material smo najprej zmleli in mu dolo€ili najboljSo kombinacijo med rGFRP
(5 % in 15 %) in kompatibilizatorjem (1 % in 3 %). Z optimalnimi delezi smo izvedli
dvojno reciklazo materiala. Za vsako serijo smo porabili 10 kg granulata. Na Fakulteti
za tehnologijo polimerov (FTPO) smo brizgali epruvete za testiranje materiala in v
laboratoriju FTPO izvedli karakterizacijo.
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2 TEORETICNI DEL
2.1 Kompavndiranje

Kompavndiranje (slika 1) je postopek predelave plastike, ki omogoc€a ustvarjanje
mesSanic materialov s ciliem pridobiti specificne mehanske, termicne, kemicne in
opti¢ne lastnosti. Gre za proces, pri katerem se razli¢ni dodatki, polnila, ojaCitvena
sredstva in pigmenti zmeSajo s polimernim osnovnim materialom (matrico), da se
dosezejo zelene karakteristike meSanice [1, 2, 4].

Slika 1: Dvopolzni ekstruder [15]
ZaCetni korak pri kompavndiranju je izbira osnovnega polimernega materiala in
susenje le-tega do ustrezne vlaznosti. Ustrezno osu$en material je predpogoj, da se
zagotovi prave lastnosti predelanega termoplasta, kot so trdnost, toplotna odpornost
in Zilavost [1, 2, 4].

Razlicni dodatki, kot so stabilizatorji, antistaticne snovi, UV absorberji, polnila in
ojaCevala, se izberejo glede na zahtevane kon¢ne lastnosti. Dodatki lahko izboljSajo
odpornost na staranje, toplotno stabilnost in druge specifi¢ne lastnosti [1, 2, 4].

MesSanje sestavin je kljuéno, da doseZzemo homogenost. Material se lahko dozira kot
meSanica ali se meSa Sele v kompavnderju, v katerega ga gravimetricno dozirajo
avtomatski dozirniki, ki omogocajo enakomerno porazdelitev dodatkov in polnil po
osnovnem polimernem materialu [1, 2, 4].
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Med kompavndiranjem se lahko pojavijo kemiCne reakcije, interakcije med
komponentami ter fizikalna in termi¢na degradacija materiala. Te reakcije lahko
vplivajo na konéne lastnosti kompavnda [1, 2, 4].

Kon¢ni rezultat kompavndiranja je meSanica (kompozit) z Zelenimi lastnostmi. Ta se
lahko uporablja za razlicne proizvodne procese, kot so ekstruzija, brizganje plastike in
ostali procesi za predelavo termoplastov [1, 2, 4].

Kompavndiranje je kljuen postopek pri oblikovanju in prilagajanju termoplastov za
Sirok spekter aplikacij. Razumevanje osnovnih principov in vplivov kompavndiranja na
lastnosti termoplastov je bistveno za uspesSno izvedbo proizvodnih procesov in
pripravo materialov z optimalnimi lastnostmi [1, 2, 4].

2.2 Miletje

Mletje termoplastov je kljuéni proces v recikliranju, ki omogo¢a ponovno uporabo in
zmanjsanje vpliva na okolje. Ta postopek vklju€uje razbijanje vecjih termoplasti¢nih
kosov na manjSe delce (slika 2), ki jih je mogoce obdelati in uporabiti za proizvodnjo
novih izdelkov. Mletje termoplastov se izvaja z namenom pridobitve recikliranih
surovin, ki se lahko vkljucijo nazaj v proizvodni cikel. V primeru mletja dolivkov in
mersko neustreznih kosov pa je optimalno, da mletje poteka Ze poleg stroja [2].

Slika 2: Mletina osnovnega materiala
TermoplastiCni odpadki se najprej zberejo in loCijo glede na vrsto (npr. polietilen
tereftalat - PET, polietilen viske gostote - HDPE, polietilen nizke gostote LDPE itd.),
saj se razliCne vrste termoplastov razlicno obnasajo med mletjem in zaradi potreb
nadaljnje obdelave do izdelkov [2].

V nekaterih primerih je potrebno termoplasticne delce o istiti, da se odstranijo
umazanija, ostanki barv in drugih necCisto€. To je Se posebej pomembno za
visokokakovostno recikliranje. Korak loCevanja pa ni potreben, e se izmet zbira
interno po tipu materiala [2].
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Mletino - zmlete termoplasti¢ne delce je mogoce uporabiti kot surovino za razli¢ne
proizvodne procese, kot so ekstruzija, brizganje plastike in 3D tiskanje. Te surovine
lahko vklju€ujejo doloCene dodatke za izboljSanje lastnosti recikliranih materialov [2].

Mletje plastike je bistven korak pri doseganju ciljev trajnostnega razvoja in
zmanjSevanju koli€ine termoplasti¢nih odpadkov. Pomembno je zagotoviti u€inkovit in
kakovosten proces mletja, da se lahko reciklirani materiali uporabijo za izdelovanje
novih izdelkov, s €imer se zmanjSa potreba po proizvodnji svezih termoplastov iz
neobnovljivih surovin [1, 2].

2.3 lzboljsava reciklata z dodatkom duroplasticCnega ojacevala in
kompatibilizatorja

V procesu recikliranja termoplastov je kljuéno doseci ¢im visjo kakovost recikliranega
materiala, da se omogo i njegova uporaba v razli¢nih aplikacijah. Eden od pristopov k
izboljSanju  kakovosti reciklata je dodajanje duroplasticnih ojaCeval in
kompatibilizatorjev. Ta pristop lahko znatno vpliva na mehanske in termi¢ne lastnosti
recikliranega materiala, prav tako pa lahko s tem zmanjSamo porabo nove (sveze)
plastike in zniZamo uporabo neobnovljivih surovin, ki so potrebne za izdelavo plastike

2].

Duroplasti¢na ojaCevala so obiajno steklena ali ogljikova vlakna. Dodatek teh ojaceval
v termoplasti€éno matrico poveca trdnost, togost in odpornost na udarce recikliranega
materiala. S tem se lahko poveca njegova uporabnost v zahtevnejsih aplikacijah, kot
sta avtomobilska industrija ali gradbeni sektor [2].

Pri recikliranju se uporabljajo razli¢ni tipi plastike, ki so lahko med seboj in z ojatevalom
slabo zdruzljivi. To vpliva na homogenost in lastnosti kon¢nega recikliranega materiala.
Kompatibilizatorji (slika 3) so snovi, ki se dodajajo za izboljSanje zdruzljivosti med
razli¢nimi vrstami plastike ter med matrico in ojacevalom. Ti dodatki omogoc&ajo boljse
meSanje ter bolj enakomerno porazdelitev razlicnih komponent v recikliranem
materialu. S tem se doseze bolj stabilen in predvidljiv material z Zelenimi lastnostmi. V
raziskavah so prisli do spoznanja, da v fazi recikliranja predhodni kompatibilizator
degradira [2].
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Slika 3: Kompatibilizator
Uporaba duroplasti¢nih ojaceval in kompatibilizatorjev v termoplasti€¢nem reciklatu ima
lahko pozitiven vpliv na okolje. S pove€anjem trdnosti in Zivljenjske dobe recikliranega
materiala se lahko podaljSa njegova uporabnost, kar zmanjSuje potrebo po uporabi
plastike iz osnovnih virov. To lahko prispeva k zmanjSanju koli€ine odpadkov in
energije, porabljene za proizvodnjo novih materialov [2].

Kljub potencialnim koristim obstajajo tudi izzivi pri dodajanju ojacCeval in
kompatibilizatorjev v reciklat. Natan¢no dolo€anje optimalnih razmerij, postopkov
mesanja in vpliva na lastnosti koncnega izdelka zahteva temeljite raziskave. Prav tako
je pomembno oceniti vpliv teh dodatkov na stroSke in celoten cikel izdelave [2].

Ce povzamemo, dodajanje duroplasti¢nih ojadeval in kompatibilizatorjev reciklatu
plastike ima potencial za izboljSanje njegove kakovosti, trdnosti in uporabnosti. Ta
pristop ima tudi trajnostni vidik, saj lahko prispeva k zmanjSanju porabe neobnovljivih
surovin in koli€ine odpadkov. Raziskave in razvoj na tem podroc¢ju so kljuni za
optimizacijo teh dodatkov ter njihov pozitiven vpliv na proces recikliranja [2].
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Slika 4: Povrsina na lomu a PP rCF20 brez kompatibilizatorja, b PP rCF20
kompavniran s kompatibilizatorjem, ¢ PA rCF20 kompavndiran brez
kompatibilizatorja, d PA rCF20 kompavndiran s kompatibilizatorjem [2]

V raziskavi Laurikainena P. in ostalih so opazili, da so pri materialu PA/rCF, kjer so bila
vlakna obdelana s kompatibilizatorjem (slika 4), imela 100 % vi§ji modul v primerjavi s
kompozitom, kjer vlakna niso bila obdelana. Pri natezni trdnosti je bila razlika med
kompozitom z obdelanimi steklenimi vlakni in neobdelanimi 45 %. BoljSe lastnosti je

imel kompozit z obdelanimi viakni [16].

2.4 PA6 GF30

Poliamid (PA) je Siroko uporabljen material na podrocju inZenirskih materialov, posebej
v avtoindustriji, ker je uporabljen zaradi svojih termicnih in mehanskih lastnosti.
Sestavljen je iz verige petih CH2 skupin, NH skupine ter CO skupine; struktura je
prikazana na sliki 5.

O
[ ” ]
[ NH (CHo)s G J

n
Slika 5: Ponavljajo¢a enota PA 6 [17]
PA 6 GF30 je kompozit s 30 % vsebnostjo steklenih viaken. Kompoziti so materiali, ki

so sestavljeni iz matrice ter ojaevala. V nasem primeru je matrica PA 6, ojaCevalo pa
so steklena vlakna, ki so bila predhodno v materialu, ter dodana rGFRP [9].

V raziskavi so opazili, da so z dodatkom steklenih vlaken vplivali na mehanske in
termiCne lastnosti prvotnega materiala, kar je vidno v spodnji tabeli 1. Pri dodatku 20

7
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% steklenih vlaken se je natezna trdnost izboljSala za 88 %, dodatnih 10 % steklenih
vlaken pa nanjo ni vplivalo; za sam PA 6 so izmerili natezno trdnost 42,8 MPa. Z
dodatkom steklenih vlaken se je zvisal tudi natezni E modul [9].

Tabela 1: Primerjava nateznega E modula, temperature steklastega prehoda ter
temperature drzanja oblike med PA 6, PA 6 z dodatkom 20 % GF in PA 6 z
dodatkom 30 % GF

Vzorec PAG PA6+20%GF | PAG6+30%GF
Youngov modul (MPa) 981 1864 2225
Tg (°C) 55,3 78,2 78,8
HDT pri 1,82 MPa 45,4 84,1 95,9

2.41 Vliakna

Vlakna so komponenta kompozitnih materialov, v vecina primerih gre za ojaCevala.
Poznamo jih veC vrst od naravnih do umetnih. Nas kompozit bo vseboval steklena
vlakna, ki so bila predhodno v materialu, ter dodana rGFRP (slika 6). Kompoziti lahko
vsebujejo kratka vlakna, dolga vlakna, polnila, kroglice ali ploskovita polnila/ojaevala.
Med vlakni so steklena vlakna najbolj razSirjena zaradi dobrih mehanskih lastnosti ter
cenovne dostopnosti. Vlakna lahko lo€imo Se po dolZini na kratka vlakna, ki so dolga
do 2 mm, dolga vlakna, ki imajo dolZino med 2 in 50 mm, ter neskon¢na vlakna, ki
presegajo 50 mm. Poleg dolzine pa je pri vlaknih pomemben tudi premer ter razmerje
med le-tem in dolzino viakna (L/D razmerje). L/D razmerje vrednosti 1 predstavlja
sferiCen delec, z viSanjem vrednosti pa je vlakno ¢edalje daljSe in/ali tanjSe in ima s
tem vecC povrSine, ki je relevantna pri obremenitvi kompozita [2].

Slika 6: Primer rGFRP
V raziskavi so PA 6 dodajali steklena vlakna, ki so jih reciklirali iz steklenih tkanin, ki
so jih predhodno precistili z etanolom in nato zmleli z mlinom z velikostjo sita 6 mm.
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Vlakna so nato osusili v peci na 70 °C. Svoja vlakna so nato primerjali s komercialnimi.
V spodnji tabeli 2 so razvidne razlike [9].

Tabela 2: Primerjava lastnosti rGF, uporabljenih v raziskavi, s S steklenimi viakni in E
steklenimi vlakni

Lastnost steklenih viaken rGF S-steklo E-steklo
Natezna trdnost (GPa) 0,80 4,89 3,45
Natezni E modul (GPa) 72,76 86,9 72,3

Raztezek (%) 1,17 5,7 48
Premer (um) 12,11 8-16 6-17
Cena (USD/kg) 0,50 10 9

2.4.2 Matrica

Med matricami lahko lo¢imo dva glavna tipa, duroplaste in termoplaste. Duroplasti se
vecinsko uporabljajo v izdelkih, kjer kot ojaCevalo nastopajo tkanine ali mate vlakna.
Med bolj uporabljenimi duroplasti so epoksid, poliuretan, vinilester in poliester. Pri
termoplastih pa kot ojaCevala vecinsko nastopajo krajSa vlakna zaradi nacina
predelave (brizganje). Med termoplasti je v avtoindustriji najbolj prisoten PA.

2.4.3 Susenje

PA je delnokristaliniCen polimer. Njegova struktura omogoca tvorbo vodikove vezi,
amorfna faza pa zelo dobro veZe vodo. Absorbira ve¢ kot 8 % vode na lastno maso pri
100 % relativni vlaznosti. Absorpcija vode pa vpliva tudi na staranje materiala ter na
mehanske lastnosti. Zaradi vode, vezane z vodikovo vezjo, so molekule lazje gibljive,
poslediCno pa se zniZzuje temperatura steklastega prehoda. Voda lahko tudi prekine
vezi med poliamidnimi verigami in s tem zniZzuje natezno trdnost materiala.
PoslabSanje lastnosti pri vlaznem materialu pa je tudi posledica vpliva vode na
interakcije med matrico in ojaCevalom [13].

V raziskavi A. G. Pedrosova so opazili, kako €as suSenja vpliva na koncne lastnosti
materiala. V poskusu so mlet material susili 3, 6 in 9 ur. Material so karakterizirali in
opazili, da je minimalen potreben €as susenja 6 ur. S TGA metodo so pokazali, da so
po 6 urah iz vzorca izloCili 50 % vode, po dodatnih 3 urah pale 18,8 % vec. Pri vzorcih,
susenih 6 ur, so izmerili tudi vi§jo stopnjo kristalini¢nosti (slika 7) kot pri vzorcu,
suSsenem 3 ure. Stopnja kristaliniCnosti se je znizala v primerjavi z originalnim
materialom, vendar se po Casu suSenja, daljSem od 6 ur, ni zviSevala, kar bi
nakazovalo temperaturno degradacijo PA.
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3.8.3

Stopnja kristalini¢nosti (%)
& .8 . &

&

T T T T

original 3 6 9
Cas susenja (urah)

Slika 7: Vpliv ¢asa suSenja na stopnjo kristaliniCcnosti — x os predstavija ¢as suSenja v
urah, y os pa stopnjo kristalini¢nosti v odstotkih [12]

Padec stopnje kristalini¢nosti materiala pa vpliva tudi na njegove mehanske in kemi¢ne

lastnosti. S slike 8 je razviden rezultat analize natezne trdnosti materiala kot funkcija

Casa suSenja. Tu je razviden padec natezne trdnosti med svezim materialom ter

materialom, ki je bil izpostavljen susenju ter posledi¢no termi¢ni degradaciji [11, 12].

116 .
105
108 \

95

Natezna trdnost (MPa)

85

original 3 6 9
Cas susenja (urah)

Slika 8: Odvisnost natezne trdnosti od ¢asa suSenja za sveZ material - x 0S
predstavija ¢as suSenja v urah, y os pa natezno trdnost v megapaskalih [12]
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3 EKSPERIMENTALNI DEL
3.1 Uporabljeni materiali

V podjetju Polycom smo uporabili mlevec PA 6 GF30. Material je komercialno
poimenovan Ultramid BABHG6 HSP BK23346, proizvajalca BASF. Od podjetja AMIK
ITALIA S.P.A. smo uporabili antioksidat, rGFRP iz FTPO ter kompatibilizator XILOY
1G360 podjetja Urorium Netherlands B.V.

3.2 Priprava vzorcev — DoE

Za dizajn eksperimenta smo imeli dve spremenljivki: delez kompatibilizatorja ter delez
rGFRP. Mlet material, PA 6 GF30, je bil susen v Polycomu v susSilniku Motan Bins s
prostornino 150 L. SusSen je bil 5 ur pri 80 °C. Za pripravo vzorcev granulata smo
uporabili kompavnder Labtech LTE 26-48 s premerom polza 26 mm in L/D razmerjem
48:1. V spodniji tabeli 3 so predstavljene verzije vzorcev, kot referenco pa smo uporabili
mletino, ki smo ji dodali le antioksidant.

Tabela 3: Sestava vzorcev

% rGFRP % % rPA 6 GF30 -
Vzorec Masa (g) 'Fechnol %AT 10 | XILOY™ | Ultramid B3HG6 HSP
1G360 BK23346
822_2024_0186_00 | 10000 0 03 0 99,7
822_2024_0186_01 | 10000 5 0,3 1 93,7
822_2024_0186_02 | 10000 15 0,3 1 83,7
822_2024_0186_03 | 10000 5 03 3 91,7
822_2024_0186_04 | 10000 15 0,3 3 81,7
822_2024_0186_05 | 10000 10 0,3 2 87,7

3.3 Kompavndiranje in brizganje vzorcev za testiranje

Material za vzorce smo pripravili s kompavndiranjem. Pogoji kompavndiranja so
predstavljeni v tabeli 4. Po kompavndiranju in granulaciji pred procesom brizganja smo
susili 9 ur pri temperaturi 80 °C.

Za brizganje testnih epruvet smo uporabili brizgalni stroj Krauss Maffei CX 50-180 s
premerom polza 30 mm. Brizganje referen¢nih vzorcev je potekalo brez tezav, za
druge vzorce smo zaradi ostajanja kosov na dolivni strani morali spreminjati
parametre. ReSitev je bila znizanje temperature temperirne naprave z 80 °C na 70 °C.
Potrebno je bilo tudi odmikanje dozirne enote ter znizanje temperature Sobe, da smo
imeli dolivke brez dodatne izvleCene plastike. V spodnji tabeli 5 so predstavijeni
optimirani pogoji brizganja. Za vsako razliCico materiala smo nabrizgali po 80 kosov,
od tega smo za zadnjih 20 kosov zamenijali delni oblikovni viozek, da smo dobili
preizkuSance z zarezo.
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Tabela 4: Pogoji kompavndiranja

Pogoji
Cona Soba - 3 4-6 7-9 10 - lijak
Temperatura (°C) 245 240 235 230
e
Tabela 5: Pogoji brizganja
Parameter Vrednost
Temperaturni profil | Soba 4 3 2 1
(°C) 225 | 230 220 215 210
Pot plastificiranja 18
(mm)
Dekompresija (mm) 1
Preklop (mm) 45
2 1
Naknadni tlak 200 bar 1000 bar
1s 7s
Cas hlajenja (s) 13
Protitlak (bar) 30
Obrati pIasFificiranja 60
(1/min)
Zapiralna sila (kN) 500
2 1
Brizganje 20 mm/s 80 mm/s
2000 bar 2000 bar
/ 6 mm

3.4 Karakterizacija

3.41 DSC

DSC oziroma diferen¢na dinamicna kalorimetrija je ena od tehnologij termicne analize.
Pri DSC naprava meri energijsko absorpcijo ali desorpcijo med gretjem in hlajenjem.
Meritve prilagodi glede na temperature referencne celice pri enaki mocCi segrevanja.
Vzorec ima pri specificnih temperaturah, pri katerih se dogajajo spremembe, vecjo
potrebo po energiji ali pa jo lahko veC odda. V primeru steklastega prehoda ter taljenja
komori z vzorcem temperatura stagnira kljub temu, da je bila dodana enaka koli¢ina
energije kot referenci. Temperatura zacne ponovno narasc€ati, ko je prehod stanja
konCan. Pri spremembah, kot je kristalizacija, pa vzorec spros¢a energijo, kar
imenujemo tudi eksotermni proces, in se temperatura komore povisa brez dodane
energije. Vzorec je v asu meritev v inertni atmosferi.

Z DSC meritvijo smo nasSim vzorcem dolocili temperaturo steklastega prehoda (Tg),
temperaturo talis€a (Tm), taliino entalpijo (AHm), temperaturo kristalizacije (Tc),
entalpijo kristalizacije (AHc) ter specificno toploto (Cp) vzorcev.

12
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Meritve smo izvedli z napravo Mettler Toledo DSC 2. Uporabili smo aluminijaste loncke
volumna 40 uL, kamor smo z natan¢nostjo 4 decimalnih mest natehtali 3-8 mg vzorca.
Med meritvijo se je s pomocjo duSika s pretokom 20 mL/min ohranjala inertna
atmosfera. Najprej je naprava s pomocjo segrevanja od 0 °C do 260 °C, s hitrostjo
segrevanja 10 °C/min, 5-minutnega izotermnega segmenta ter ohlajanja s hitrostjo
ohlajanja 10 °C/min izbrisala termi¢no zgodovino materiala. Potem se je cikel ponovil,
iz tega pa smo razbrali prej nasStete Zelene karakteristike materiala.

3.4.2 DSC TOPEM

Temperaturno in frekvencéno modularen DSC (TOPEM) je tehnika DSC meritve. Ta
omogoca meritev specificne toplote materiala (Cp), kar nam pove zmozZnost materiala
za hranjenje toplotne energije in je definirana z enoto J/kgK.

Meritev je potekala z vzorci, ki so bili pomerjeni z DSC-jem, ti so Ze imeli znano
termi¢no zgodovino. Meritev je potekala tako, da smo vzorec najprej 1 minuto
temperirali na 0 °C, nato se je med meritvijo vzorec segrel od 0 °C do 280 °C s hitrostjo
segrevanja 1 °C/min.

3.43 TGA

Termogravimetri€na analiza (TGA) je analiza, ki meri spremembo mase v odvisnosti
od Casa, temperature in atmosfere. S pomocjo te analize smo vzorcu s pomocjo
termograma dolocili vsebnost vlage, temperaturo dekompozicije, z dodatkom kisika pa
smo doloCili Se delez oksidativne snovi. Dolo€ili smo tudi delez ostanka, v nasem
primeru so bila to steklena vlakna.

Naprava, ki smo jo uporabili za meritev, je bila Mettler Toledo TGA/DSC 3+. Test je
potekal z vzorci v aluminijastih lon¢kih volumna 40 L. Lon€ek z vzorcem smo postavili
v komoro, kjer smo ga tehtali in med tem segreli od 40 °C do 550 °C. Vzorec smo v
prvem delu meritve prepihovali z duSikom (20 mL/min), v drugem delu pa 20 min pri
konstantni temperaturi 550 °C dodajali 20 mL/min kisika.

3.44 DMA

S tehniko dinamicne mehanske analize (DMA) prouCujemo mehanske in
viskoelasticne lastnosti materiala v odvisnosti od temperature, Casa, frekvence,
napetosti, atmosfere ali kombinacije le-teh. Pri DMA smo merili silo, ki smo jo vlozili v
vzorec, da smo ga frekvencno odklonili za dolo€eno razdaljo. Med meritvijo smo
zviSevali temperaturo. 1z meritev smo doloCili dinamicni E modul (E'), modul izgub (E”),
temperaturo steklastega prehoda (Tg) ter faktor izgub (tan ).

Test smo izvedli z napravo Perkin Elmer DMA 8000. Pripravljeno epruveto smo vpeli
z dvojno prizemo in ga obremenili s frekvenco 1 Hz ter amplitudo 0,02 mm. Merilno
komoro smo med meritvijo segreli do 200 °C s hitrostjo segrevanja 2 °C/min.
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3.45 TMA

S pomocjo termomehanske analize (TMA) smo doloc€ali spremembe dimenzij vzorca v
odvisnosti od temperature. Vzorec smo segrevali in ga pri tem izpostavili doloCeni
mehanski obremenitvi, ki je delovala pravokotno na povrsino vzorca. Celica je zaznala
spremembo dimenzij vzorca pri doloCeni temperaturi. 1z tega podatka je izraCunala
temperaturni koeficient dolzinskega raztezka, ki je bil enakomeren le v doloCenem
temperaturnem obmocju. 1z meritev smo lahko razbrali temperaturo steklastega
prehoda, saj je pri tej temperaturi vzorec presel iz bolj urejenega delno kristaliniCnega
stanja v amorfno, kjer je med verigami ve€ prostora, zato se vzorcu dimenzije mo¢no
povecajo.

Za meritev smo iz vzorca izrezali kocko z dolZino stranice 3 mm, natancno povrsino
vzorca smo doloCili s pomoc¢jo mikroskopa. Vzorec smo v napravo TMA/SDTA 2+
namestili med dva silikatna diska. Med meritvijo smo imeli v komori inertno atmosfero.
Vzorec smo med meritvijo segreli od 22 °C do 150 °C s hitrostjo segrevanja 2 °C/min
in ga potem s hitrostjo ohlajanja 10 °C/min ohladili nazaj na 22 °C, potem pa smo
segrevanje in ohlajanje ponovili. Med meritvijo je bil vzorec obremenjen s silo 0,025 N.
Karakterizirali smo drugo segrevanje.

3.4.6 Mikroskopija

Za potrebe mikroskopskih analiz smo uporabili digitalni mikroskop Keyence VHX 7000,
ki omogoca povecavo od 20x do 2000x. Omogoca zajemanje dvo- in trodimenzionalnih
slik ter merjenje dimenzij. Omogoca tudi meritve hrapavosti, vsebnost komponent ter
necistoC.

Mi smo s pomocjo mikroskopa preucili ostanek TGA analize. Vzorce smo analizirali pri
50, 200 in 1000-kratni povecavi. Pri 50-kratni poveCavi smo merili dolzine steklenih
vlaken, pri 200-kratni dolzine in premere vlaken in pri 1000-kratni povec€avi premere
vlaken. S tem smo lahko dolocili mehansko degradacijo vlaken in razlike v debelini
vlaken ter njihovo L/D razmerje.

3.4.7 Charpy

Charpyev test oziroma test udarne Zilavosti je test, pri katerem merimo razliko med
vloZeno energijo in preostalo energijo po porusitvi testiranega vzorca. Razlika teh dveh
je energija, ki je bila potrebna za porusitev vzorca, oziroma udarna zilavost nasega
materiala. Za test smo uporabili testne epruvete po ISO 179 standardu, ki doloCa
dimenzije testnega vzorca, postavitev le-tega v napravi, princip in napravo za merjenje.
Za meritve smo imeli vzorce z zarezo in vzorce brez zareze. Da smo dosegli poruSitev
vzorca, smo kladivu dodali utez, ki smo jo dolocili s pomoc¢jo podatkov, dobljenih iz
tehni¢nega lista materiala.

Vzorce smo testirali z napravo CHARPY LY-XJJDS, skladno z ISO 179 standardom.
Meritev smo izvedli z 10 epruvetami vsakega vzorca (10 z in 10 brez zareze). Pri vseh
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meritvah je razmak med podporama znasal 60 mm. Testne epruvete z zarezo smo
testirali s kladivom z 2 J, epruvete brez zareze pa s 5 J. Naprava med kalibracijo meri
izgubo zaradi trenja, ki jo nato uposteva pri meritvah.

3.4.8 Natezni test

Natezni test spada med mehanske analize materiala. Ta se uporablja za doloevanje
mehanskih lasti materiala. Testne parametre ter obliko in dimenzijo epruvet dolo¢a
standard ISO 527. Meritev je potekala tako, da smo vzorce vpeli vzdolzno med dve
Celjusti, ki smo jih nato s konstantno hitrostjo oddaljevali, dokler nismo porusili oziroma
pretrgali vzorcev. Med testom sta se merila sila ter raztezek. Med meritvijo smo vzorec
najprej elasticno obremenili, pri Cemer bi se po prenehanju obremenitve povrnil nazaj
v prvotno stanje. Ob nadaljevanju obremenitve se vzorec plasticno deformira in na
koncu porusi. PlastiCna deformacija je ireverzibilna.

Kot rezultat nateznega testa smo dobili natezno trdnost (om), natezni E modul (Et),
raztezek pri natezni trdnosti (em) ter raztezek pri pretrgu (€t).

Testna naprava, ki smo jo uporabili za testiranje, je Shimadzu AG-X plus 10 kN. Teste
smo izvedli po standardu ISO 527, ki predpisuje dimenzije in nacin testiranja. Testne
epruvete so imele debelino 2 mm in Sirino 5 mm. Test je do raztezka 0,25 % potekal s
hitrostjio 1 mm/min, nato pa do porusitve epruvete s hitrostjo 50 mm/min. Zacetna
razdalja med Celjustma je bila 50 mm. Zaradi spremljanja raztezka s pomocjo kamere
smo na vzorce s Sablono narisali 2 vzporedni Crti; ti je lahko detektirala kamera in
dolocila raztezek. Pred meritvijo smo epruvete prednapeli s silo 3 N. Za meritve smo
potrebovali po 5 epruvet na vzorec.

3.4.9 Upogibni test

Upogibni test je mehanska analiza, ki smo jo uporabili za doloCanje mehanskih
lastnosti naSega materiala. Za upogibni test smo uporabili tritoCkovno pripravo za
upogibno testiranje, v katero smo vstavili standardni vzorec. Priprava sestoji iz dveh
stacionarnih podpor in tretje, ki z zgornje strani obremeni preizkuSanec s silo. Vzorec
med testom obremenimo s konstantno hitrostjo, dokler ga ne porusimo oziroma se
prelomi. Med upogibnim testom merimo silo, s katero se nam epruveta upira ter pot,
za katero se preizkuSanec skrivi. Med meritvijo preizkuSanec najprej obremenimo
elasti¢no, nato plasti¢no, dokler se ne prelomi.

S pomocjo upogibnega testa smo vzorcem dolocili maksimalno upogibno trdnost (o),
upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti (m), upogibni E modul (Ef) in
upogibni raztezek pri porusitvi (em).

Testiranje vzorcev smo opravili s pomocjo naprave Shimadzu AG-X plus 10 kN po ISO
178 standardu. Ta dolo€a, da je Sirina preizkuSsanca 10 mm in njegova debelina 4 mm.
Predpisana razdalja med podporama, ki smo ju uporabili, je 64 mm, hitrost pomika pa
2 mm/min.
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4 REZULTATIIN DISKUSIJA

4.1 Reazultati predelave pri razliénih delezih polnila
411 DSC

Zbrani rezultati DSC testov so prikazani v tabeli 6.

Tabela 6: Rezultati DSC meritev

Vzorec Te(°C) | Co(dgK) | Te(°C) | AHc(JIg) | Tm(°C) | AHm(Jig)
8222024 018600 | 524 0,029 1892 | 43,64 219,8 44,91
822_2024_0186_01 51,2 0,021 1885 | 30,24 220,2 31,02
8222024 018602 | 505 0,026 1889 | 36,22 219,6 37,82
8222024 018603 | 524 0,021 1885 | 38,98 219,7 40,98
8222024 018604 | 525 0,017 1885 | 36,09 2194 38,31
8222024 0186_05 | 52,1 0,022 1885 | 37,90 2194 37,90

Z dodatkom rGFRP nismo bistveno vplivali na temperaturo taliS¢a, temperatura
kristalizacije se tudi ni spremenila, znizali pa sta se entalpija kristalizacije in talilna
entalpija.

41.2 DSC TOPEM

Zbrani rezultati DSC TOPEM so prikazani v tabeli 7. V sploSnem so vrednosti
specifiCne toplote vzorcev nizje v primerjavi z referenénim vzorcem. Manjsi vpliv ima
kompatibilizator, vendar rezultati kazejo, da imajo vzorci z vi§jim delezem
kompatibilizatorja viSje vrednosti. Delez steklenih viaken bolj vpliva na specificno
toploto in so vrednosti viSje pri nizjem delezu dodanih rGFRP.

Tabela 7: Rezultati DSC TOPEM meritev

Vzorec Cp pri20 °C (J/igK) | Cp pri100°C (J/gK) | Cp pri 260 °C (J/gK)
822_2024_0186_00 1,35 2,06 2,95
822_2024_0186_01 1,28 1,93 2,78
822_2024_0186_02 1,16 1,76 2,43
822_2024_0186_03 1,29 1,94 2,73
822_2024_0186_04 1,19 1,88 2,64
822_2024_0186_05 1,34 2,00 2,88

41.3 TGA

Zbrani rezultati TGA analiz so prikazani v tabeli 8.
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Tabela 8: Rezultati TGA meritev

Vzorec Ta1 (°C) | Razpad1 (%) | Razpad 2 (%) | Vlaga (%) | Ostanek (%)
822_2024_0186_00 | 453,9 67,40 2,01 0,68 29,92
822_2024_0186_01 450,9 66,94 1,49 0,65 30,92
822 2024 0186_02 | 4494 64,29 1,35 0,65 33,71
822 2024 0186_03 | 452,1 65,87 1,98 1,03 31,12
8222024 0186_04 | 448,9 64,92 1,53 0,94 32,61
8222024 _0186_05 | 449,9 66,24 1,13 1,02 31,61

Pri rezultatih TGA meritve iz zgornje tabele je razviden delez dodanih rGFRP (stolpec
Ostanek), na ostale deleze in temperaturo razpada pa z dodatkom rGFRP in
kompatibilizatorja nismo bistveno vplivali.

41.4 TMA

Iz TMA meritev, podanih v tabeli 9, je razviden nizji temperaturni koeficient raztezka
pred Tg in zviSanje v primerjavi z referenco po Tg.

Tabela 9: Rezultati TMA meritev

Vzorec a pred Ty/po T, (ppm/K) T, (°C)
822_2024_0186_00 107,74/166,00 59,2
822_2024_0186_01 99,89/170,78 62,6
822_2024_0186_02 107,92/172,24 60,2
822_2024_0186_03 105,01/165,21 59,8
822_2024_0186_04 106,03/176,24 58,4
822_2024_0186_05 97,22/171,47 52,7

41.5 DMA

V tabeli 10 so rezultati DMA meritev. Iz teh lahko razberemo padec temperature
steklastega prehoda in zviSanje dinami¢nega E modula.

Tabela 10: Rezultati DMA meritev

Dinamiéni E modul pri
Vzorec 30 °C/50 °C/100 °C/150 Tgtans(°C) Tan 6 (-)
°C (GPa)
822_2024_0186_00 549/4,49/1,99/1,64 66,4 0,111
822_2024_0186_01 6,28/4,96/2,23/1,75 64,6 0,112
822_2024_0186_02 6,26/4,73/2,38/1,69 62,7/112,8 0,103/0,071
822_2024_0186_03 595/4,15/2,14 /1,66 59,6 0,109
822_2024_0186_04 6,17/4,22/2,25/1,59 57,71112,5 0,104 /0,073
822_2024_0186_05 5,7714,06/2,07/1,62 59,7 0,110

Pri rezultatih DMA meritev lahko v zgornji tabeli za vzorca 822_2024 0186 _02 in
822 2024 _0186_04 poleg zniZzanja temperature steklastega prehoda opazimo Se en
podatek. To obcutno visjo temperaturo steklastega prehoda lahko pripiSemo
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karakteristiki kompozita, iz katerega smo pridobili rtGFRP. Ta prehod je bezno opazen
pri vseh vzorcih, razen pri referenci, je pa moc€neje izrazen v vzorcih z vi§jim delezem
rGFRP.

41.6 TMA

Iz TMA meritev, podanih v tabeli 11, je razviden niZji temperaturni koeficient raztezka
pred Tg in zviSanje v primerjavi z referenco po Tg.

Tabela 11: Rezultati TMA meritev

Vzorec o pred Ty/po T, (ppm/K) T, (°C)
822_2024_0186_00 107,74/166,00 59,2
822_2024_0186_01 99,89/170,78 62,6
822_2024_0186_02 107,92/172,24 60,2
822_2024_0186_03 105,01/165,21 59,8
822_2024_0186_04 106,03/176,24 58,4
822_2024_0186_05 97,22/171,47 52,7

4.1.7 Mikroskopija

Meritve, izvedene pri mikroskopiji, so zbrane v tabeli 12. V povprecju so najdaljSa
steklena vlakna prisotna v referenénem vzorcu, v drugih vzorcih pa so prisotna Se
rGFRP, ki pa so prinesla veC variabilnosti. Pri vzorcih z vi§jim delezem
kompatibilizatorja smo namerili daljSa vlakna in niZjo variabilnost. Primerljivo so bila
vlakna daljSa tudi v vzorcih z vi§jim delezem vlaken. Variabilnost dolzine pa je bila nizja
pri vzorcih z ve¢ kompatibilizatorja. Meritve dolzine so sicer precej subjektive, saj jih
izvedemo na delu vzorca, kjer so vlakna najlepSe loCena. Pod tabelo je slika 9, na
kateri so vlakna vzorcev po TGA analizi pri 200-kratni povecauvi.

Tabela 12: Povprecna dolZina steklenih vlaken

Vzorec Dolzina steklenih vlaken (jam)
822_2024_0186_00 291
822_2024_0186_00 STD 110
822_2024_0186_01 163
822_2024_0186_01 STD 104
822_2024_0186_02 206
822_2024_0186_02 STD 130
822_2024_0186_03 181
822_2024_0186_03 STD 90
822_2024_0186_04 227
822_2024_0186_04 STD 99
822_2024_0186_05 246
822_2024_0186_05 STD 89
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Slika 9: Steklena vlakna vzorcev po TGA analizi

4.1.8 Charpy

V tabeli 13 so prikazani zbrani rezultati udarne in zarezne udarne zilavosti.
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Tabela 13: Rezultati udarne in zarezne udarne Zilavosti

Vzorec Udarna zilavost | Zarezna udarna zilavost
(kd/m?2) (kd/m?2)
822_2024_0186_00 64,2 10,3
822_2024_0186_00 STD 6,4 08
822_2024_0186_01 60,0 10,7
822_2024_0186_01 STD 4,1 08
822_2024_0186_02 42,5 8,4
822_2024_0186_02 STD 3,0 0,6
822_2024_0186_03 56,0 10,7
822_2024_0186_03 STD 2,7 1,2
822_2024_0186_04 414 8,2
822_2024_0186_04 STD 2,0 0,7
822_2024_0186_05 56,3 10,2
822_2024_0186_05STD 2,7 1,4

Oba testa udarne zilavosti imata enak trend, le da pri zarezni udarni zilavosti vzorec
822 2024 0186 _01 preseze lastnosti reference. Meritve kazejo boljSe lastnosti
materala s 5 % rGFRP ter s srednjimi vrednostmi. Kompatibilizator na Zilavost
materiala ni imel bistvenega vpliva. Vecje razlike med vzorci so vidne pri meritvah
udarne Zilavosti pri preizkusancih brez zareze.

Slika 10 prikazuje vpliv dodanega rGFRP in kompatibilizatorja na udarno Zilavost. 1z
grafa je razvidno, da je imel kompatibilizater zelo nizek vpliv v primerjavi z vplivom
deleza steklenih viaken, kjer je niZji delez dodanih vlaken in kompatibilizatroja izkazal

boljSe rezultate.
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Slika 10: DoE graf udarne Zilavosti
Slika 11 prikazuje vpliv dodanega rGFRP in kompatibilizatorja na zarezno udarno
zilavost. 1z grafa je razvidno, da je imel kompatibilizater zelo nizek vpliv v primerjavi z
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vplivom deleza steklenih vlaken, kjer je nizji delez dodanih viaken in kompatibilizatroja

izkazal boljSe rezultate.

1GFRP
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Slika 11: DoE graf zarezne udarne Zilavosti

4.1.9 Natezni test

Zarezna udarna Zilavost

Zbrane rezultate nateznega testa prikazuje tabela 14.

Tabela 14: Rezultati nateznih testov

Vzorec E:(GPa) [ om(MPa) &m (%) &t (%)
822_2024_0186_00 8,5 136,9 4,39 4,77
822_2024_0186_00 STD 14 1,3 0,04 0,08
822_2024_0186_01 8,9 141,6 4,31 4,83
822_2024_0186_01 STD 0,7 1,2 0,21 0,29
8222024 _0186_02 9,6 136,5 3,79 3,87
822_2024_0186_02 STD 1,0 1,3 0,04 0,07
822_2024_0186_03 8,6 135,0 4,15 4,74
822_2024_0186_03 STD 0,5 1,8 0,06 0,12
8222024 _0186_04 9,0 131,3 3,70 3,82
822_2024_0186_04 STD 0,4 0,5 0,08 0,12
822_2024_0186_05 88 133,4 4,20 4,67
822_2024_0186_05 STD 0,2 08 0,06 0,23

Na natezni E modul materiala je imela najvecji vpliv koli€ina dodanih viaken. Oba
vzorca, kjer smo dodali 15 % rGFRP, sta izkazala visji vrednosti. Pri vseh pa je bila
meritev visSja kot pri referenci. Rezultati kaZzejo, da je niZji delez kompatibilizatorja imel
boljsi vpliv na natezni E modul materiala. Razvidno je da ima vzorec z niZjo vsebnostjo
kompatibilizatorja in steklenih vlaken boljSe lastnosti kot vzorec s srednjimi vrednostmi.
Slika 12 prikazuje vpliv dodanega rGFRP in kompatibilizatorja na natezni E modul. Z
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viSanjem deleza rGFRP in nizanjem deleza kompatibilizatorja se natezni E modul
zviSuje. Malenkost vedji vplivima delez rGFRP kot kompatibilizator.

Matezni E modul
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Slika 12: DoE graf nateznega E modula

Pri natezni trdnosti sta imela najboljSe vrednosti vzorca z viSjim delezem
kompatibilizatorja, kar je bilo opazeno Ze pri nateznem E modulu in je prikazano na
sliki 13. Vzorec z vec steklenimi vlakni in 3 % kompatibilizatorja je izkazal primerljiv
rezultat z referencnim vzorcem. Na natezno trdnost je imel vecji vpliv kompatibilizator,
pri obeh dodatkih pa je bila natezna trdnost visja pri nizjem delezu.
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Slika 13: DoE graf natezne trdnosti

Raztezek se je po vecini vzorcem znizal v primerjavi z referenénim vzorcem, na sliki

sva
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Kompatibilizator ni imel tako mo&nega vpliva kot delez steklenih vlaken. Je pa vzorec
z 1 % kompatibilizatorja izkazal viSje vrednosti kot vzorec s 3 %.

Raztezek Pk peretrgu
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Slika 14: DoE graf raztezka pri pretrgu

4.1.10 Upogibni test

V tabeli 15 so rezultati meritev upogibnega testa. Ce primerjamo vzorce z referenco,
in manjsSim delezem kompatibilizatorja. 1z tega lahko razberemo, da je kompatibilizator
izboljSal raztezke. V primeru upogibnega E modula so imeli boljSe rezultate vzorci z
manj kompatibilizatorja. Pri upogibni trdnosti je najboljSi rezultat dosegel vzorec z manj
vlakni in manj kompatibilizatorja, pri veC steklenih vlaknih pa je viSja koncentracija
kompatibilizatorja na rezultat vplivala pozitivno.
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Tabela 15: Rezultati upogibnega testa

Vzorec E¢ (GPa) om (MPa) &m (%) & (%)
822_2024_0186_00 7.1 200,1 4,87 5,05
822_2024_0186_00 STD 0,1 1,5 0,11 0,08
822_2024_0186_01 78 206,7 4,35 4,46
822_2024_0186_01STD 0,1 1,5 0,14 0,16
822_2024_0186_02 8,2 196,7 347 3,52
822 2024 _0186_02 STD 0,1 0,6 0,03 0,03
822_2024_0186_03 7,6 196,7 4,56 477
822_2024_0186_03 STD 0,1 09 0,17 0,19
822_2024_0186_04 79 189,6 3,74 3,82
822_2024_0186_04 STD 0,0 1,1 0,07 0,09
822_2024_0186_05 74 194,9 4,66 4,82
822_2024_0186_05STD 0,1 1,0 0,12 0,11

Pri upogibnem testu smo za vse merjene mehanske lastnosti materiala dobili primerljiv

trend meritvam nateznega testa.

Na upogibni E modul materiala je imela najvecji vpliv koliCina dodanih vlaken. Oba
vzorca, kjer smo dodali po 15 % rGFRP, sta izkazala visji rezultat, kar je razvidno tudi
na sliki 15 Pri vseh pa je bila meritev viSja kot pri referenci. Rezultati kazejo, da je nizji
delez kompatibilizatorja imel boljSi vpliv na upogibni E modul materiala. Razvidno je,
da ima vzorec z nizjo vsebnostjo kompatibilizatorja in steklenih vlaken boljSe lastnosti
kot vzorec s srednjimi vrednostmi rGFRP ter kompatibilizatorja. Delez steklenih vlaken
je imel vedji vpliv kot delez kompatibilizatorja.

Povprad na vrednosti (GPa)
L |
[
n

Upegitni E modul

Slika 15: DoE graf upogibnega E modula

Pri upogibni trdnosti sta imela najboljSe vrednosti vzorca z nizjim delezem
kompatibilizatorja, kar je razvidno tudi na sliki 16 in je bilo opazeno Ze pri upogibnem

24



Fakulteta za tehnologijo polimerov Diplomsko delo

E modulu. Vzorec z vec€ steklenimi vlakni in tremi odstotki kompatibilizatorja je izkazal
primerljiv rezultat meritvi referenCnega vzorca. Na upogibno trdnost sta oba deleza
mela podoben vpliv.

Maksimalna upogibna trdnost
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Slika 16: DoE graf maksimalne upogibne trdnosti
Upogibni raztezek se je vecini vzorcev znizal v primerjavi z referenénim. Opazimo pa,
da je bil raztezek najnizji pri obeh vzorcih s 15 % rGFRP. Kompatibilizator ni imel
vecjega opazno doloéljivega vpliva. Na sliki 17 je razvidno, da ima vzorec s 5 % rGFRP
vi§jo vrednost upogiba pri prelomu kot vzorec s 15 % rGFRP, vpliv kompatibilizatorja
je man;jsi, bolje pa vpliva 3 % kot 1 %.

Upogib pe prelomu

|

rGFRP.
A5+

A4
43

427

Povpred ne voodnosat| (9]

Slika 17: DoE graf upogiba pri prelomu

25



Fakulteta za tehnologijo polimerov Diplomsko delo

5 SKLEP

V diplomskem delu smo raziskali vpliv dodatka rGFRP in kompatibilizatorja na lastnosti
PA 6 GF30, pomagali pa smo si z metodo DoE. Material smo pripravili na
kompavnderju Labtech LTE 26-48 v podjetju Polycom, nato smo nabrizgali vzorce na
FTPO in jih karakterizirali. Predvideli smo teZave pri kompavndiranju vzorcev z
dodatkom 15 % rGFRP, ki so se tudi realizirale s tezavami masenja lijaka do
kompavnderja. Posledi¢no je bilo potrebno lijak veckrat izprazniti. Pri zadnjih vzorcih
smo si pomagali s sejanjem rGFRP, kar je pomagalo pri razbijanju segregacij rGFRP.
Zaradi tezav pri ekstrudiranju mogoce nismo imeli enakomerne porazdelitve steklenih
vlaken po naSem vzorcu.

Glavni cilj diplomskega dela je bil dolociti vpliv deleza reciklata duroplasticnega
kompozita ter kompatibilizatorja na mehanske lastnosti recikliranega termoplastiCnega
kompozita. Izvedli smo dizajn eksperimenta (DoE) za mlevec in delez reciklata
duroplasti€nega kompozita.

Tezo, ki smo jo postavili, smo z izdelavo diplomskega dela potrdili, saj sta se togost in
trdnost materialu zviSali ob dodatku rGFRP ter dovolj visokem delezu
kompatibilizatorja XILOY™ |G360. Na mehanske lastnosti materiala je imel vedji vpliv
delez steklenih vlaken kot delez kompatibilizatorja. Visjo togost in trdnost pa so izkazali
vzorci z dodatkom 5 % rGFRP.

Moznost dodatnih raziskav bi lahko bila vpliv nacina pridobivanja rGFRP na njihovo
kakovost, dolzino in sposobnost obdelovalnosti ter vpliv naCina dodajanja steklenih
vlaken v material (roéno mes$anje, stransko doziranje ...) na dolzino vlaken v produktu
ter homogenost materiala.
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m - masa (kg)

& - Upogibni raztezek pri porusitvi (GPa)

Ef - upogibni E modul (GPa)

&m - upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti (%)
om - maksimalna upogibna trdnost (MPa)

&w - raztezek pri pretrgu (%)

&m - raztezek pri natezni trdnosti (%)

E: - natezni E modul (GPa)

Om - natezna trdnost (MPa)

&m - raztezek pri porusitvi (%)

tan 6 - modul izgub (/)

Cp - specificna toplota (J/gK)

AH_. - kristalizacijska entalpija (J/g)

T. - temperatura kristalizacije(°C)

AHpn, - talilna entalpija (J/g)

Tm - temperatura talis¢a (°C)

T4 - temperatura steklastega prehoda (°C)

a - temperaturni koeficient dolzinskega raztezka (ppm/K)
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SEZNAM UPORABLJENIH KRATIC

ISO - Mednarodna organizacija za standardizacijo (angl. International Organisation for
Standardisation)

FTPO - Fakulteta za tehnologijo polimerov

DSC - diferen¢na dinami¢na kalorimetrija

DMA - dinami¢na mehanska analiza

TGA - termogravimetricna analiza

TMA - termomehanska analiza

DoE - dizajn eksperimenta

PA 6 GF30 - poliamid 6 s 30 % steklenih vlaken

rGF - reciklirana steklena vlakna

rGFRP - polimer ojacan z recikliranimi steklenimi vlakni
LDPE - polietilen nizke gostote

HDPE - polietilen visoke gostote

PET - polietilen tereftalat
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