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1. Bevezetés

Napjainkban a hagyomanyos felhasznalasi terlletelketh a polimerek kulonb&ztolto-,
adalék- és ésitbanyagok hozzaadasaval Ujszeniiszaki célok elérésére is alkalmasak lehetnek.
Egyre fontosabb kutatdsi terlilet az altaldban sziijeent viselked polimerek elektromos
vezebképességének novelése, hiszen kisisegiknek és j6 korrozidallosaguknak koszobdret
szamos alkalmazasban felvalthatjak a fémeket. Hdatzrikkal jelenis koltségcsokkenés értietl,
hiszen a hagyoméanyosienyagipari technologiakkal gazdasagosan Ghebrozatgyartasba is.

Az elektromosan vezétépes polimerek két nagy csoportja az anyagukbaretve
polimerek és a tédanyagok adalékolasaval vedletpessé tett polimer kompozitok. Mindkét
csoportnak szamos felhasznalasi tertlete van. Aagukban vezétpolimerek kilénleges kémiai
€s magneses tulajdonsagaiknak koszdmmet korr6ziovéd bevonatok, szenzorok, elemek,
szabdlyozott hatdéanyag-leadasu rendszerek, infiavgurolarizatorok, LED-ek (fénykibocsato
diéda) és radarhullamok ellen vi¢dalcazé bevonatok alapanyagaul szolgalhatnak. Z&ecpes
polimer kompozitok pedig antisztatizalt alkatrédzmk, Onszabalyozo itbberendezésekben,
magasfesziltséig kabelek részleges kistilésének megakadalyozasd&pmtjalis szenzorokban,
biolégiai alkalmazédsokban, elektromagneses éofrattivencias interferencia elleni védelemben,
valamint tizedanyag-cellakban hasznéalatosak [1-6].

A vezebtképes polimerek igéretes alkalmazasi terllete ald@ayag-cellak mono- és
bipolaris lemezének anyagaként totidalhasznalasa. A kornyezetvédelem fontossagat siem
tartva mindinkdbb mednaz igény a ,z0Ild energiara”. Egyre szélesebb kibteeed a bioetanol
tuzebanyagkent tortéh hasznalata, valamint, anyagi szempontokat is legybe véve, a
kulonb6d megujuld energiaforrasok felhasznalasa példaunhf@jesztésre, iitésre és melegviz
készitésre. Az elektromos é&ram tiGzaelyag-cellakkal tortéh eldallitdsa igéretes iranyzat a
kornyezettudatos energiatermelés terlletén. A lcdtizvetlentl elektromos aramot allitanak el
viz melléktermék képidése és dfejlodés mellett. A berendezés egyik legfontosabb elemeno-
€s a bipolaris lemez. A bipolaris lemezek tradidi@an fémbl késziltek, igy biztositottak a
vezebképességet és a megfélehechanikai tulajdonsagokat, de elektrokémiai fitdbuk nem
volt kielégith [7]. A korrozidallésag javitdsa érdekében a féndeeket bevonatokkal lattak el,
azonban a bevonatok elektromosan szigeteltek, atvéalajdonsagu anyagok pedig hianyosan
fedték a lemezeket, ami a szerkezet meghibasodAsametett. A koltséges és kevés sikerrel

kecsegtdt bevonatkészités helyett attértek a lemezek seiredr grafitbol valé gyartasara, am az




Kiraly Anett

igy készilt alkatrészek torékenynek bizonyultakdésul megmunkélasuk is bonyolult és koltséges
volt, igy terebdott a figyelem végul a polimerek irAnyaba [8].

Munkamban olyan polimer anyagok fejlesztését ésgélatat iztem ki célul, amelyek a
vezebképesség novelésére alkalmas dtiyagokat tartalmaznak. Az igy kapott kompozitok
tizebanyag-cellak mono- és bipolaris lemezeinek anyagaolgalhatnak. Célom ezen felll a
vezebképes polimer kompozitok egyedi (préselés) és stgyartasra (froccsontés) alkalmas
technoldgiainak elemzése, és a kulortbtechnoldgidkkal létrehozott anyagok tulajdonsagiain
vizsgalata. Célom tovabba a tidhyagok matrixra és egymasra vald hatasanak, wvalaei
kompozitok elektromos ellenalldsanak a kodrnyezétinérséklet valtozasatol valé fliggésének
elemzése vezétépesség méres, mechanikai és morfolégiai vizsgédedményeinek alapjan.

2. A szakirodalom kritikai értékelése, kitiizott feladatok

A polimerek vezetképességének novelése az utdbbi tiz évben egytesshb korben
kutatott teriletté valt. A témaban kozolt munkalgyrészt a vezéképes polimer kompozitok
elektromos vezéképességének minél nagyobb mértékben valé novelessss a perkolaciés
kiisz6bhoz tartozo t@anyag tartalom minél alacsonyabb szintre vald csitdsével foglalkoznak.
A hibrid: két-, harom-, esetleg négyféle &dhyagot tartalmazo rendszerekben ad&ilyagok
kozotti szinergikus hatas elérése a cél, hogy ayesgalkotokkal Iétrehozott kompozitok
vezebképességeinek dsszegénél nagyobb Gkepesség anyagot kapjanak. A szinergikus hatas
kialakulasanak okat azonban kevesen kutattdk. Aagok vezdiképességétéként négypontos
ellenallasméréssel hatarozzak meg. A mérési eregkén a tolbanyagok kompoziton belili
tobmegszazalékanak és térfogatszazalékanak fuggvényelemzik, igy mivel a felhasznalt
toltéanyagok 8riiség adatai nem minden esetben hozzafékhet kilénbdéd munkakban kdzolt
eredmeények Osszehasonlitdsa nehéz. A kompozitdkamnylagaként leggyakrabban szén- (pl.:
szénszal, grafit, korom, szén nanfcgrafén), illetve fémszarmazékokat (pl.: rézpaelszalak),
matrixként pedig az alkalmazas kornyezetimiérsékletél fliggéen rore lagyuld (alacsony
homérséklei: T < 80°C (pl.: PP, PET) és magasrérséklei: 130°C < T < 200°C (pl.: PPS, PES)
alkalmazasok) ésdne nem lagyuld polimereket hasznalnak. A komponerisszekeveréséite
lagyulé matrixd anyagoknal oldatos, szaraz, illebraledékformaban végzik, a probatestek és
termékek pedig a legkllénbéiab specidlis (pl.: laminalasos eljaras) és hagyyosuipl.: préselés,
froccsontés) technoldgiakkal készilnek; a feldofgozamddja nagymértékben befolyasolja a
kompozit elektromos tulajdonséagait.
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A kompozitok mechanikai tulajdonségait hajlito, 6dzés utvehajlitd vizsgélatok
segitségével jellemzik, az elért eredményeket &kistagyarazat altalaban nélkilézi a morfoldgiai
vizsgalatokat, igy a szdik lehetséges magyarazatokat vonultatnak fe. Addélfagok feldolgozasi
technoldgiatol fug§ eloszlasanak vizsgalatélég csak elektronmikroszkopos felvételek alapjan
torténik, amely véleményem szerint nem a legmelgfieblemodszer erre a célra.

Ertékezésemben kilonb®zoltéanyagok (grafit, korom, szén nanégdelhasznalasaval,
froccsontéssel és préseléssel készite Hagyulo matrixa (PP, PBT, PC) vedleépes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai €s morfologidajionsagait kivanom elemezni. Az emlitettek
alapjan a kiizott kutatasi feladatok pontokba szedve a kovétkez

1. Egyféle tolbanyagot tartalmazd, amorf és részben kristalyosixdavezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfologitajionsagainak elemzése.

2. Tobbféle télbanyagot tartalmazo, amorf és részben kristalyosixaatezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfolégidiajulonsagainak meghatarozasa. A
toltéanyagok egymésra gyakorolt hatdsanak elemzése.

3. Froccsontéssel és préseléssel készilt $kepes polimer kompozitok elektromos,
mechanikai és morfologiai tulajdonsagainak Osszmfiddsa, a gyartastechnoldgiai
sajatossagok vezitepességre gyakorolt hatasanak elemzése.

4. Képelemzési mbédszer kidolgozasa, amely segitielkdremos és mechanikai tulajdonsagok
kozotti 6sszefliggesek feltarasat.

5. Kulonb6  Osszetétdl vezebképes kompozitok elektromos  tulajdonsagainak

hémérsekletfiig§ viselkedésének elemzése.

3. Felhasznalt anyagok és vizsgalati mddszerek

A vezetképes kompozitok matrixaként PP homopolimert (TViliplen H 949 A; #riiség:
0,9 g/cni; folyoképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: d/1® perc), PP kopolimert (TVK
Tipplen R 959 A; 8riiség: 0,9 g/crh) folydképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: /10
perc), PBT-t (Lanxess Pocan B 1308riiség: 1,31 g/crh folyoképesség 250°C-on, 2,16 kg
terheléssel: 47 cH10 perc) és PC-t (Bayer Apec 1698riséqg: 1,18 g/cr folyoképesség 330°C-
on, 2,16 kg terheléssel) hasznéltam fel.

A kompozitok tdlbanyagaként természetes, kristalyos, lemezes sadiikegrafitot

(Carbosint Kft., fajlagos feliilet: 6 7y; diriiség: 2,1 g/crf), tdbbfali szén nanocsovet (Bayer
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Baytubes C 150 P) és adkisérletek alapjan kivalasztott kormot (AkzoNobaltjenblack EC 600
JD, fajlagos feliilet: 1400 Ty; dirtiség: 1,7 g/cr) alkalmaztam.

Els6 1épésben homo PP-hez, PBT-hez és PC-hez kevertgnxomként azonos, de egyre
novekw teérfogataranyu grafitot, kormot és szén nanocsoMajd, a tovabbi vezéképesség-
novelés érdekében grafittal és korommal toltétiridikompozitokat hoztam Iétre homo PP, PBT és
PC matrix felhasznaldsaval, mindharom matrix eset#nos toltottséggel. Az anyagdsszetételek
meghatarozasanal allando, 0, 40 és 60 m% graditbant mellett fokozatosan ndveltem a
koromtartalmat. Az anyagcsoportokban kialakulo dedn értekelésénél a grafit térfogataranyat
(mivel a kompozitok tulajdonsagait a ttdnyagok térfogataranya hatarozza meg) a csopomokba
allandonak tekintettem, a kismértékltérést elhanyagoltam (a figyelembe vett térfagatyok 40
m% grafit esetében 22,8+1 V%; 60 m% grafittartaksetében 40,612 V%).

A még tovabbi eloszlasjavitas és véképesség-novelés érdekében haromféle
toltéanyaggal (grafit, korom, szén nan@cg6ltott kompozitokat készitettem homo PP, PBT,
valamint PC matrix felhasznalaséval. A grafit ag@landd, 0, 20 és 40 V% volt, mig a korom-
szén nanods (CB-MWCNT) keverék 5, illetve 10 V%-ot foglalt elz anyagdsszetételekben. A
korom-szén nano6skeverékben a két anyag aranyat fokozatosan, 2(8énbrvaltoztattam a
100%-0s nanod&startalomtol a 100%-0s koromtartalomig. PBT és Pé&lrix esetében a 40 V%
grafitot és 10 V% korom-szén nan6dseveréket tartalmazé kompozitok telitési problémdftt
nem voltak gyarthatok.

A froccsontott és préselt probatestek dsszehaasalibz PP kompolimer és PBT matrixd,
3 V% koromtartalmu, 50 V% grafittartalma és 50 V¥afg + 3 V% koromtartalmi kompozitokat
késiztettem.

A kulonbod anyagosszetételek keverésére egy Bradender Rimstog50 crites
gyurokamrat hasznaltam, a keverés minden esetbeforg@hblat/perces sebességgel, 12 percig
tortént, PP matrix esetében 240°C-on, PBT matretéen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
340°C-on. A keverés kozben lebség nyilt a keveréshez szikséges nyomaték mérémaie,
Brabender PL2000A tipusu adatijjyy egységgel és PL2000A mixeval programmal tortént.

A prébatestek égyartmanyaként szolgald kompozit lemezeket préselés froccsontéssel
allitottam eb. A 120 mm x 120 mm x 2 mm-es, valamint 80 mm x 8&in x
2 mm-es lemezek préseléséhez a Collin P 20@Epjéist hasznaltam, a préselés 160 bar nyomason
tortént, PP matrix esetében 250°C-on, PBT méatretéeen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
345°C-on. A 80 mm x 80 mm x 2 mm-es froccsontatideeket Arburg Allrounder Advance 370S
700-290 froéccsomgeppel (csigaatmér30 mm) gyartottam.
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Elektromos vizsgalatok

A kilonboz osszetétél kompozitok térfogati vezéképességét Agilent 4333B, Agilent
34970A multiméter és Agilent 34901A modul segits&jdnértem 2-2 lemez 2-2 pontjan. A
meérési elrendezés a négypontos ellenallasmérésmgffelmben lett kialakitva, a kontaktusok
egymastol 2-2 cm tavolsadgban helyezkedtdR-l1].

A kompozitok draméisség-fesziltég karakterisztikdjat GW Insteak GP@4abortappal
és Agilent 34970A multiméterrel vizsgaltam. A latéqr segitségével az aradeséget 0,01 A

lépéskozzel valtoztattam 0,15 A-ig, a feszlltségigsédig a multiméterrel mértem.

Morfoldgiai vizsgalatok

Az optikai mikroszkopos vizsgalatokhoz a probatestepoxi gyantaba agyaztam, majd az
elkészilt darabokat Buehler Beta iker polirozé beezéssel poliroztam hat 1épésben. A polirozott
mintakat Olympus PMG 3 tipusu optikai mikroszképpasgaltam. Az igy készitett képeket
analySIS Steel Factory 5.0 szoftver segitségéeshettem. EIS [épésben binarizaltam a képeket,
majd detektaltam a t@anyag agglomeratumokat, végil 5-5 képen meghataroz kialakult
agglomeratumok keresztmetszetének tertletét ésglbdelebbi szomszédos agglomeratumok
keresztmetszetének egymastdl mért legkisebb taydaisa

A nano mérdt toltéanyagok eloszlasanak meghatarozasahoz hasznatbalakroszkdpos
felvételek a kompozitok kriogén (folyékony nitrodpem torted hités) toretfellletéd JEOL JSM
6380LA tipusu pasztazo elektronmikroszkoppal késkil

A kulénboz gyartastechnoldgiaval @llitott kompozitok kristalyossagat és kristalyoasid
tulajdonsagait DSC Q2000 berendezéssel vizsgaltamd-6 mg-os mintdkat 20-t6l 250°C-ig
futdttem 10°C/perces fdifési sebességgel, nitrogén atmoszféraban, majd atéeghatam a mintak
kristalyossagat. A tédanyagok kristalyosodasi folyamatokra gyakorolt batéak vizsgalatdhoz a
mintakat a felfités utan 5 percig tartottam 250°C-on, majd 25°Chesebesseggdithittem le.

A kulonboz gyartastechnologiaval d@llitott kompozitok kristalyos modosulatainak
meghatarozaséat nagys#ogntgen-diffrakcios vizsgalattal végeztem, PANakgt X'pert Pro MPD
diffraktométerrel,A=1,54 A hullamhosszlt Cu K- sugarzassal, 40 kV fesziltséggel és 30 mA

arammal. A sugarzast Nii@d monokromizalta.

Mechanikai vizsgalatok

A harompontos hajlité vizsgalatokat Zwick Z020 spwniverzalis szakitdgépen végeztem

64 mm-es alatamasztassal és 5 mm/perces sebessergatimeérsékleten, az MSZ EN ISO
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178:2003 szabvéany @lasai szerint, dsszetételenként 5-5 db 120 mm xmb® x 2 mm-es
probatesten, amiket Mutronic vagoberendezéssearagi.

A huazévizsgalatokat Zwick Z020 tipusu univerzalzaldtogépen véegeztem 40 mm-es
befogasi tavolsaggal és 10 mm/perces sebesséngelémersekleten, dsszetételenként 5-5 db, 80
mm x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket Mutroagdberendezéssel vagtam ki.

A Charpy-féle Utvehajlité vizsgalatokat CEAST Résipactor Junior iimiivel végeztem a
2 J-os kalapacs hasznalataval, széb#rsékleten, az MSZ EN I1SO 179:1-2001 szabvabiyasai
szerint, dsszetételenként 5-5 db bemetszetlen,m®0x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket

Mutronic vagoberendezéssel vagtam Ki.

Termomechanikai vizsgalatok

A kompozitok tUvegesedésibmérséklettartomanyat DMA Q800 berendezéssel hatnz
meg, 50 mm-es tamaszKkbhajlito feltét segitségével, 55 mm x 10 mm x 2 esrprobatesteken,
5°Cl/perces felftési sebességgel, 20n amplitudoval és 1 Hz frekvenciaval, PP matrixtésen -
30 és 140°C, PBT matrix esetében 0 és 140°C, P@xmadetében pedig 0 és 180°C kozott.

A kompozitok Ibtagulasat szintén DMA Q800 berendezéssel mérterd bliendezésben,
35 mm x 6 mm x 2 mm-es probatesteken. A huzé téshértéke kicsi, 0,001 N volt, igy a
berendezés csak @thgulasbdél adodo nyulast regisztralta. étdgulast PP matrix esetén -20 és
130°C, PBT matrix esetén 30 és 130°C, mig PC masgten 30 és 160°C kozott meértem

5°Clperces felftési sebességgel.

Nedvességtartalom mérés

A grafitpor nedvességtartalmat Aboni FMX HydroTnaberendezéssel mértem. A laborban
a hbmeérséklet 27,0°C, a paratartalom 31,9%, a mintaginpedig 0,22 g volt.
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5. Tézisek

Kutatomunkdmban kristalyos, természetes grafitaerfeseméret: 16-21 um,; fajlagos
felulet: 6 nf/g), kormot (szemcseméret: 0,035 pm; fajlagos é&lill400 M/g) és szén nanocsovet
(&tméb: 0,015 pm; fajlagos feliilet: 300%fg) alkalmaztam todanyagként. A tdllanyagokat a

matrixszal gyurokamraban kevertem 6ssze. Eredmeneyel kovetkez tézisekben 6sszegzem:

1. Kimutattam, hogy a megegyezérfogataranyu grafitot (22,8 V%, illetve 40,6 V%3
kormot (0,0-8,9 V%, illetve 0,0-10,6 V%) tartalmaziréselt hibrid, bre lagyulé matrixu
(PP, PBT, PC), vezéktépes kompozitokban kilonb&matrix anyagok esetéen elbégrafit
eloszlas alakul ki. A kilonbdzgrafittartalmi kompozitokat 6sszehasonlitva megéthato:

a) a PP matrixd kompozitok esetében a teljes vizdgabmtartalom tartomanyban,
PBT matrix esetében 2 és 6 V% koromtdltés kdzo@, matrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgéltdanyag tartomanyban a
hajlitoszilardsag-cstkkenést a grafit eloszlasaddtozasa kompenzalta.

b) a PP matrixi kompozitok esetében 2 és 6 V% kordaésdtozott, a PBT matrixd
kompozitok esetében 2 és 5 V% koromtoéltés koz6tBCGa métrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgaltoanyag tartomanyban az
Utészilardsag-csokkenést a grafit eloszlasanak vatokampenzalta.

Megallapithaté tehat, hogy a hajlito- éigiilardsag tolanyag tartalom flggvényében
valtozo trendjei nem tekinthi# matrix fuggetlennek [12, 13, 19].

2. Optikai mikroszkopos vizsgalatokkal bizonyitottanmgy hibrid télbanyag-tartalmu, ére
lagyul6 matrixa (PP, PBT, PC), préselt, véképes kompozitok esetén a vizsgalt
toltéanyag tartomanyban a matrix anyag fajtgjatol fliggél statisztikailag igazolt
korrelacio talalhato:

a) a grafitot és kormot, valamint a grafitot, kormstszéen nanocsdvet tartalmazéren
lagyul6 matrixa, vezéképes kompozitok hajlitd rugalmassagi modulusa és a
kompozitban talalhaté grafit agglomeratumok sikbedresztmetszetének atlagos
terulete kozott.

b) a grafitot, kormot és szén nanocsovet tartalmagé Rgyuld matrixi kompozitok
fajlagos vezdiképessége és a kompozitban talalhaté grafit agghtomaok sikbeli
keresztmetszetének atlagos terilete k6zott [18-20].

10
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3. Optikai és elektronmikroszkopos vizsgélatokkal bigtottam, hogy a préselt, grafitot,
kormot és tobbfall szén nanocsoévet tartalmaéde kagyulé matrixa (PP, PBT, PC), hibrid
kompozitok esetén a kovetkezosszefliggések figyellidt meg az Osszetétel és az
anyagtulajdonsagok kozott:

- Minél nagyobb a grafittartalom, annal nagyobb a gomitban talalhaté grafit
agglomeratumok keresztmetszetének atlagos terulete.

- A novekw grafittartalom segiti a nanoméifettdltéanyag szemcsék eloszlatasat,
kalondsen korom esetében.

- Nagyobb nanomérétoltéanyag tartalom jobb grafiteloszlashoz vezet.

- A tobbfali szén nanoéshagyobb hatassal van a grafit eloszlasara, nkotam.

Az allitasokat a grafitot is tartalmazé hibrid koozgiok nagyobb hajlitdszilardsaga is

alatamasztja [18, 20].

4. Kulénbod rétegvastagsagokban veégzett térfogati elektromdlendiasmerésekkel
bizonyitottam, hogy a froccsontott vedledpes polimer kompozitokban a froccsontés soran
kialakulé mag-héj szerkezet miatt a vastagsag féggében szignifikdnsan eltéa térfogati
elektromos vezéképesség. A grafittal toltétt polipropilén matrikbompozitokban a
magréteg vezéképessége 45%-kal nagyobb, mint a héjrétege. Attgiaés korommal
toltott polipropilén matrixa hibrid, vezé&képes kompozitok esetén a jobb déhyag-
eloszlas miatt a kilonbség csak 15%. Pasztazé redekikroszkdpos felvételekkel
igazoltam, hogy a préselt kompozitokban létréjtsomogén szerkezet miatt az elektromos
vezebképesség a vastagsag mentén nem valtozik. A merfeggszetétdl kompozitok
kozil a préseltek elektromos vedatpessége 2-7-szer nagyobb, mint a froccsontofieké
21, 22].

5. Arametsség-feszilltség jelleggorbe feltvételével bizortdtn, hogy a ére lagyuld
matrixd, grafittal toltétt kompozitokban az ohmikekktromos vezetési méd, a korommal
toltott kompozitokban pedig a hopping vezetés éalaguthatassal megvaldsuld elektromos
vezetés dominal. A dominans vezetési médok sapifadsak koszonhéen a vizsgalt
homérséklettartomanyban (PP matrix: -20-130°C; PBTrimna30-130°C; PC matrix: 30-
160°C) a grafittal toltott kompozitok fajlagos védecpessége admérséklet emelkedésével
csokken, viszont a korommal toltott kompozitoké @mBrséklet emelkedésével nem

11
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valtozik, mivel a bBtagulas vezéképesség-csokkanhhatasat a hopping vezetési folyamat

termikus aktivacioja kompenzalja [20, 23].
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1. Bevezetés

Napjainkban a hagyomanyos felhasznalasi terlletelketh a polimerek kulonb&ztolto-,
adalék- és ésitbanyagok hozzaadasaval Ujszeniiszaki célok elérésére is alkalmasak lehetnek.
Egyre fontosabb kutatdsi terlilet az altaldban sziijeent viselked polimerek elektromos
vezebképességének novelése, hiszen kisisegiknek és j6 korrozidallosaguknak koszobdret
szamos alkalmazasban felvalthatjak a fémeket. Hdatzrikkal jelenis koltségcsokkenés értietl,
hiszen a hagyoméanyosienyagipari technologiakkal gazdasagosan Ghebrozatgyartasba is.

Az elektromosan vezétépes polimerek két nagy csoportja az anyagukbaretve
polimerek és a tédanyagok adalékolasaval vedletpessé tett polimer kompozitok. Mindkét
csoportnak szamos felhasznalasi tertlete van. Aagukban vezétpolimerek kilénleges kémiai
€s magneses tulajdonsagaiknak koszdmmet korr6ziovéd bevonatok, szenzorok, elemek,
szabdlyozott hatdéanyag-leadasu rendszerek, infiavgurolarizatorok, LED-ek (fénykibocsato
diéda) és radarhullamok ellen vi¢dalcazé bevonatok alapanyagaul szolgalhatnak. Z&ecpes
polimer kompozitok pedig antisztatizalt alkatrédzmk, Onszabalyozo itbberendezésekben,
magasfesziltséig kabelek részleges kistilésének megakadalyozasd&pmtjalis szenzorokban,
biolégiai alkalmazédsokban, elektromagneses éofrattivencias interferencia elleni védelemben,
valamint tizedanyag-cellakban hasznéalatosak [1-6].

A vezebtképes polimerek igéretes alkalmazasi terllete ald@ayag-cellak mono- és
bipolaris lemezének anyagaként totidalhasznalasa. A kornyezetvédelem fontossagat siem
tartva mindinkdbb mednaz igény a ,z0Ild energiara”. Egyre szélesebb kibteeed a bioetanol
tuzebanyagkent tortéh hasznalata, valamint, anyagi szempontokat is legybe véve, a
kulonb6d megujuld energiaforrasok felhasznalasa példaunhf@jesztésre, iitésre és melegviz
készitésre. Az elektromos é&ram tiGzaelyag-cellakkal tortéh eldallitdsa igéretes iranyzat a
kornyezettudatos energiatermelés terlletén. A lcdtizvetlentl elektromos aramot allitanak el
viz melléktermék képidése és dfejlodés mellett. A berendezés egyik legfontosabb elemeno-
€s a bipolaris lemez. A bipolaris lemezek tradidi@an fémbl késziltek, igy biztositottak a
vezebképességet és a megfélehechanikai tulajdonsagokat, de elektrokémiai fitdbuk nem
volt kielégith [7]. A korrozidallésag javitdsa érdekében a féndeeket bevonatokkal lattak el,
azonban a bevonatok elektromosan szigeteltek, atvéalajdonsagu anyagok pedig hianyosan
fedték a lemezeket, ami a szerkezet meghibasodAsametett. A koltséges és kevés sikerrel

kecsegtdt bevonatkészités helyett attértek a lemezek seiredr grafitbol valé gyartasara, am az
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igy készilt alkatrészek torékenynek bizonyultakdésul megmunkélasuk is bonyolult és koltséges
volt, igy terebdott a figyelem végul a polimerek irAnyaba [8].

Munkamban olyan polimer anyagok fejlesztését ésgélatat iztem ki célul, amelyek a
vezebképesség novelésére alkalmas dtiyagokat tartalmaznak. Az igy kapott kompozitok
tizebanyag-cellak mono- és bipolaris lemezeinek anyagaolgalhatnak. Célom ezen felll a
vezebképes polimer kompozitok egyedi (préselés) és stgyartasra (froccsontés) alkalmas
technoldgiainak elemzése, és a kulortbtechnoldgidkkal létrehozott anyagok tulajdonsagiain
vizsgalata. Célom tovabba a tidhyagok matrixra és egymasra vald hatasanak, wvalaei
kompozitok elektromos ellenalldsanak a kodrnyezétinérséklet valtozasatol valé fliggésének
elemzése vezétépesség méres, mechanikai és morfolégiai vizsgédedményeinek alapjan.

2. A szakirodalom kritikai értékelése, kitiizott feladatok

A polimerek vezetképességének novelése az utdbbi tiz évben egytesshb korben
kutatott teriletté valt. A témaban kozolt munkalgyrészt a vezéképes polimer kompozitok
elektromos vezéképességének minél nagyobb mértékben valé novelessss a perkolaciés
kiisz6bhoz tartozo t@anyag tartalom minél alacsonyabb szintre vald csitdsével foglalkoznak.
A hibrid: két-, harom-, esetleg négyféle &dhyagot tartalmazo rendszerekben ad&ilyagok
kozotti szinergikus hatas elérése a cél, hogy ayesgalkotokkal Iétrehozott kompozitok
vezebképességeinek dsszegénél nagyobb Gkepesség anyagot kapjanak. A szinergikus hatas
kialakulasanak okat azonban kevesen kutattdk. Aagok vezdiképességétéként négypontos
ellenallasméréssel hatarozzak meg. A mérési eregkén a tolbanyagok kompoziton belili
tobmegszazalékanak és térfogatszazalékanak fuggvényelemzik, igy mivel a felhasznalt
toltéanyagok 8riiség adatai nem minden esetben hozzafékhet kilénbdéd munkakban kdzolt
eredmeények Osszehasonlitdsa nehéz. A kompozitdkamnylagaként leggyakrabban szén- (pl.:
szénszal, grafit, korom, szén nanfcgrafén), illetve fémszarmazékokat (pl.: rézpaelszalak),
matrixként pedig az alkalmazas kornyezetimiérsékletél fliggéen rore lagyuld (alacsony
homérséklei: T < 80°C (pl.: PP, PET) és magasrérséklei: 130°C < T < 200°C (pl.: PPS, PES)
alkalmazasok) ésdne nem lagyuld polimereket hasznalnak. A komponerisszekeveréséite
lagyulé matrixd anyagoknal oldatos, szaraz, illebraledékformaban végzik, a probatestek és
termékek pedig a legkllénbéiab specidlis (pl.: laminalasos eljaras) és hagyyosuipl.: préselés,
froccsontés) technoldgiakkal készilnek; a feldofgozamddja nagymértékben befolyasolja a
kompozit elektromos tulajdonséagait.
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A kompozitok mechanikai tulajdonségait hajlito, 6dzés utvehajlitd vizsgélatok
segitségével jellemzik, az elért eredményeket &kistagyarazat altalaban nélkilézi a morfoldgiai
vizsgalatokat, igy a szdik lehetséges magyarazatokat vonultatnak fe. Addélfagok feldolgozasi
technoldgiatol fug§ eloszlasanak vizsgalatélég csak elektronmikroszkopos felvételek alapjan
torténik, amely véleményem szerint nem a legmelgfieblemodszer erre a célra.

Ertékezésemben kilonb®zoltéanyagok (grafit, korom, szén nanégdelhasznalasaval,
froccsontéssel és préseléssel készite Hagyulo matrixa (PP, PBT, PC) vedleépes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai €s morfologidajionsagait kivanom elemezni. Az emlitettek
alapjan a kiizott kutatasi feladatok pontokba szedve a kovétkez

1. Egyféle tolbanyagot tartalmazd, amorf és részben kristalyosixdavezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfologitajionsagainak elemzése.

2. Tobbféle télbanyagot tartalmazo, amorf és részben kristalyosixaatezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfolégidiajulonsagainak meghatarozasa. A
toltéanyagok egymésra gyakorolt hatdsanak elemzése.

3. Froccsontéssel és préseléssel készilt $kepes polimer kompozitok elektromos,
mechanikai és morfologiai tulajdonsagainak Osszmfiddsa, a gyartastechnoldgiai
sajatossagok vezitepességre gyakorolt hatasanak elemzése.

4. Képelemzési mbédszer kidolgozasa, amely segitielkdremos és mechanikai tulajdonsagok
kozotti 6sszefliggesek feltarasat.

5. Kulonb6  Osszetétdl vezebképes kompozitok elektromos  tulajdonsagainak

hémérsekletfiig§ viselkedésének elemzése.

3. Felhasznalt anyagok és vizsgalati mddszerek

A vezetképes kompozitok matrixaként PP homopolimert (TViliplen H 949 A; #riiség:
0,9 g/cni; folyoképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: d/1® perc), PP kopolimert (TVK
Tipplen R 959 A; 8riiség: 0,9 g/crh) folydképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: /10
perc), PBT-t (Lanxess Pocan B 1308riiség: 1,31 g/crh folyoképesség 250°C-on, 2,16 kg
terheléssel: 47 cH10 perc) és PC-t (Bayer Apec 1698riséqg: 1,18 g/cr folyoképesség 330°C-
on, 2,16 kg terheléssel) hasznéltam fel.

A kompozitok tdlbanyagaként természetes, kristalyos, lemezes sadiikegrafitot

(Carbosint Kft., fajlagos feliilet: 6 7y; diriiség: 2,1 g/crf), tdbbfali szén nanocsovet (Bayer
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Baytubes C 150 P) és adkisérletek alapjan kivalasztott kormot (AkzoNobaltjenblack EC 600
JD, fajlagos feliilet: 1400 Ty; dirtiség: 1,7 g/cr) alkalmaztam.

Els6 1épésben homo PP-hez, PBT-hez és PC-hez kevertgnxomként azonos, de egyre
novekw teérfogataranyu grafitot, kormot és szén nanocsoMajd, a tovabbi vezéképesség-
novelés érdekében grafittal és korommal toltétiridikompozitokat hoztam Iétre homo PP, PBT és
PC matrix felhasznaldsaval, mindharom matrix eset#nos toltottséggel. Az anyagdsszetételek
meghatarozasanal allando, 0, 40 és 60 m% graditbant mellett fokozatosan ndveltem a
koromtartalmat. Az anyagcsoportokban kialakulo dedn értekelésénél a grafit térfogataranyat
(mivel a kompozitok tulajdonsagait a ttdnyagok térfogataranya hatarozza meg) a csopomokba
allandonak tekintettem, a kismértékltérést elhanyagoltam (a figyelembe vett térfagatyok 40
m% grafit esetében 22,8+1 V%; 60 m% grafittartaksetében 40,612 V%).

A még tovabbi eloszlasjavitas és véképesség-novelés érdekében haromféle
toltéanyaggal (grafit, korom, szén nan@cg6ltott kompozitokat készitettem homo PP, PBT,
valamint PC matrix felhasznalaséval. A grafit ag@landd, 0, 20 és 40 V% volt, mig a korom-
szén nanods (CB-MWCNT) keverék 5, illetve 10 V%-ot foglalt elz anyagdsszetételekben. A
korom-szén nano6skeverékben a két anyag aranyat fokozatosan, 2(8énbrvaltoztattam a
100%-0s nanod&startalomtol a 100%-0s koromtartalomig. PBT és Pé&lrix esetében a 40 V%
grafitot és 10 V% korom-szén nan6dseveréket tartalmazé kompozitok telitési problémdftt
nem voltak gyarthatok.

A froccsontott és préselt probatestek dsszehaasalibz PP kompolimer és PBT matrixd,
3 V% koromtartalmu, 50 V% grafittartalma és 50 V¥afg + 3 V% koromtartalmi kompozitokat
késiztettem.

A kulonbod anyagosszetételek keverésére egy Bradender Rimstog50 crites
gyurokamrat hasznaltam, a keverés minden esetbeforg@hblat/perces sebességgel, 12 percig
tortént, PP matrix esetében 240°C-on, PBT matretéen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
340°C-on. A keverés kozben lebség nyilt a keveréshez szikséges nyomaték mérémaie,
Brabender PL2000A tipusu adatijjyy egységgel és PL2000A mixeval programmal tortént.

A prébatestek égyartmanyaként szolgald kompozit lemezeket préselés froccsontéssel
allitottam eb. A 120 mm x 120 mm x 2 mm-es, valamint 80 mm x 8&in x
2 mm-es lemezek préseléséhez a Collin P 20@Epjéist hasznaltam, a préselés 160 bar nyomason
tortént, PP matrix esetében 250°C-on, PBT méatretéeen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
345°C-on. A 80 mm x 80 mm x 2 mm-es froccsontatideeket Arburg Allrounder Advance 370S
700-290 froéccsomgeppel (csigaatmér30 mm) gyartottam.
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Elektromos vizsgalatok

A kilonboz osszetétél kompozitok térfogati vezéképességét Agilent 4333B, Agilent
34970A multiméter és Agilent 34901A modul segits&jdnértem 2-2 lemez 2-2 pontjan. A
meérési elrendezés a négypontos ellenallasmérésmgffelmben lett kialakitva, a kontaktusok
egymastol 2-2 cm tavolsadgban helyezkedtdR-l1].

A kompozitok draméisség-fesziltég karakterisztikdjat GW Insteak GP@4abortappal
és Agilent 34970A multiméterrel vizsgaltam. A latéqr segitségével az aradeséget 0,01 A

lépéskozzel valtoztattam 0,15 A-ig, a feszlltségigsédig a multiméterrel mértem.

Morfoldgiai vizsgalatok

Az optikai mikroszkopos vizsgalatokhoz a probatestepoxi gyantaba agyaztam, majd az
elkészilt darabokat Buehler Beta iker polirozé beezéssel poliroztam hat 1épésben. A polirozott
mintakat Olympus PMG 3 tipusu optikai mikroszképpasgaltam. Az igy készitett képeket
analySIS Steel Factory 5.0 szoftver segitségéeshettem. EIS [épésben binarizaltam a képeket,
majd detektaltam a t@anyag agglomeratumokat, végil 5-5 képen meghataroz kialakult
agglomeratumok keresztmetszetének tertletét ésglbdelebbi szomszédos agglomeratumok
keresztmetszetének egymastdl mért legkisebb taydaisa

A nano mérdt toltéanyagok eloszlasanak meghatarozasahoz hasznatbalakroszkdpos
felvételek a kompozitok kriogén (folyékony nitrodpem torted hités) toretfellletéd JEOL JSM
6380LA tipusu pasztazo elektronmikroszkoppal késkil

A kulénboz gyartastechnoldgiaval @llitott kompozitok kristalyossagat és kristalyoasid
tulajdonsagait DSC Q2000 berendezéssel vizsgaltamd-6 mg-os mintdkat 20-t6l 250°C-ig
futdttem 10°C/perces fdifési sebességgel, nitrogén atmoszféraban, majd atéeghatam a mintak
kristalyossagat. A tédanyagok kristalyosodasi folyamatokra gyakorolt batéak vizsgalatdhoz a
mintakat a felfités utan 5 percig tartottam 250°C-on, majd 25°Chesebesseggdithittem le.

A kulonboz gyartastechnologiaval d@llitott kompozitok kristalyos modosulatainak
meghatarozaséat nagys#ogntgen-diffrakcios vizsgalattal végeztem, PANakgt X'pert Pro MPD
diffraktométerrel,A=1,54 A hullamhosszlt Cu K- sugarzassal, 40 kV fesziltséggel és 30 mA

arammal. A sugarzast Nii@d monokromizalta.

Mechanikai vizsgalatok

A harompontos hajlité vizsgalatokat Zwick Z020 spwniverzalis szakitdgépen végeztem

64 mm-es alatamasztassal és 5 mm/perces sebessergatimeérsékleten, az MSZ EN ISO
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178:2003 szabvéany @lasai szerint, dsszetételenként 5-5 db 120 mm xmb® x 2 mm-es
probatesten, amiket Mutronic vagoberendezéssearagi.

A huazévizsgalatokat Zwick Z020 tipusu univerzalzaldtogépen véegeztem 40 mm-es
befogasi tavolsaggal és 10 mm/perces sebesséngelémersekleten, dsszetételenként 5-5 db, 80
mm x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket Mutroagdberendezéssel vagtam ki.

A Charpy-féle Utvehajlité vizsgalatokat CEAST Résipactor Junior iimiivel végeztem a
2 J-os kalapacs hasznalataval, széb#rsékleten, az MSZ EN I1SO 179:1-2001 szabvabiyasai
szerint, dsszetételenként 5-5 db bemetszetlen,m®0x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket

Mutronic vagoberendezéssel vagtam Ki.

Termomechanikai vizsgalatok

A kompozitok tUvegesedésibmérséklettartomanyat DMA Q800 berendezéssel hatnz
meg, 50 mm-es tamaszKkbhajlito feltét segitségével, 55 mm x 10 mm x 2 esrprobatesteken,
5°Cl/perces felftési sebességgel, 20n amplitudoval és 1 Hz frekvenciaval, PP matrixtésen -
30 és 140°C, PBT matrix esetében 0 és 140°C, P@xmadetében pedig 0 és 180°C kozott.

A kompozitok Ibtagulasat szintén DMA Q800 berendezéssel mérterd bliendezésben,
35 mm x 6 mm x 2 mm-es probatesteken. A huzé téshértéke kicsi, 0,001 N volt, igy a
berendezés csak @thgulasbdél adodo nyulast regisztralta. étdgulast PP matrix esetén -20 és
130°C, PBT matrix esetén 30 és 130°C, mig PC masgten 30 és 160°C kozott meértem

5°Clperces felftési sebességgel.

Nedvességtartalom mérés

A grafitpor nedvességtartalmat Aboni FMX HydroTnaberendezéssel mértem. A laborban
a hbmeérséklet 27,0°C, a paratartalom 31,9%, a mintaginpedig 0,22 g volt.
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5. Tézisek

Kutatomunkdmban kristalyos, természetes grafitaerfeseméret: 16-21 um,; fajlagos
felulet: 6 nf/g), kormot (szemcseméret: 0,035 pm; fajlagos é&lill400 M/g) és szén nanocsovet
(&tméb: 0,015 pm; fajlagos feliilet: 300%fg) alkalmaztam todanyagként. A tdllanyagokat a

matrixszal gyurokamraban kevertem 6ssze. Eredmeneyel kovetkez tézisekben 6sszegzem:

1. Kimutattam, hogy a megegyezérfogataranyu grafitot (22,8 V%, illetve 40,6 V%3
kormot (0,0-8,9 V%, illetve 0,0-10,6 V%) tartalmaziréselt hibrid, bre lagyulé matrixu
(PP, PBT, PC), vezéktépes kompozitokban kilonb&matrix anyagok esetéen elbégrafit
eloszlas alakul ki. A kilonbdzgrafittartalmi kompozitokat 6sszehasonlitva megéthato:

a) a PP matrixd kompozitok esetében a teljes vizdgabmtartalom tartomanyban,
PBT matrix esetében 2 és 6 V% koromtdltés kdzo@, matrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgéltdanyag tartomanyban a
hajlitoszilardsag-cstkkenést a grafit eloszlasaddtozasa kompenzalta.

b) a PP matrixi kompozitok esetében 2 és 6 V% kordaésdtozott, a PBT matrixd
kompozitok esetében 2 és 5 V% koromtoéltés koz6tBCGa métrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgaltoanyag tartomanyban az
Utészilardsag-csokkenést a grafit eloszlasanak vatokampenzalta.

Megallapithaté tehat, hogy a hajlito- éigiilardsag tolanyag tartalom flggvényében
valtozo trendjei nem tekinthi# matrix fuggetlennek [12, 13, 19].

2. Optikai mikroszkopos vizsgalatokkal bizonyitottanmgy hibrid télbanyag-tartalmu, ére
lagyul6 matrixa (PP, PBT, PC), préselt, véképes kompozitok esetén a vizsgalt
toltéanyag tartomanyban a matrix anyag fajtgjatol fliggél statisztikailag igazolt
korrelacio talalhato:

a) a grafitot és kormot, valamint a grafitot, kormstszéen nanocsdvet tartalmazéren
lagyul6 matrixa, vezéképes kompozitok hajlitd rugalmassagi modulusa és a
kompozitban talalhaté grafit agglomeratumok sikbedresztmetszetének atlagos
terulete kozott.

b) a grafitot, kormot és szén nanocsovet tartalmagé Rgyuld matrixi kompozitok
fajlagos vezdiképessége és a kompozitban talalhaté grafit agghtomaok sikbeli
keresztmetszetének atlagos terilete k6zott [18-20].

10



Tézisflzet

3. Optikai és elektronmikroszkopos vizsgélatokkal bigtottam, hogy a préselt, grafitot,
kormot és tobbfall szén nanocsoévet tartalmaéde kagyulé matrixa (PP, PBT, PC), hibrid
kompozitok esetén a kovetkezosszefliggések figyellidt meg az Osszetétel és az
anyagtulajdonsagok kozott:

- Minél nagyobb a grafittartalom, annal nagyobb a gomitban talalhaté grafit
agglomeratumok keresztmetszetének atlagos terulete.

- A novekw grafittartalom segiti a nanoméifettdltéanyag szemcsék eloszlatasat,
kalondsen korom esetében.

- Nagyobb nanomérétoltéanyag tartalom jobb grafiteloszlashoz vezet.

- A tobbfali szén nanoéshagyobb hatassal van a grafit eloszlasara, nkotam.

Az allitasokat a grafitot is tartalmazé hibrid koozgiok nagyobb hajlitdszilardsaga is

alatamasztja [18, 20].

4. Kulénbod rétegvastagsagokban veégzett térfogati elektromdlendiasmerésekkel
bizonyitottam, hogy a froccsontott vedledpes polimer kompozitokban a froccsontés soran
kialakulé mag-héj szerkezet miatt a vastagsag féggében szignifikdnsan eltéa térfogati
elektromos vezéképesség. A grafittal toltétt polipropilén matrikbompozitokban a
magréteg vezéképessége 45%-kal nagyobb, mint a héjrétege. Attgiaés korommal
toltott polipropilén matrixa hibrid, vezé&képes kompozitok esetén a jobb déhyag-
eloszlas miatt a kilonbség csak 15%. Pasztazé redekikroszkdpos felvételekkel
igazoltam, hogy a préselt kompozitokban létréjtsomogén szerkezet miatt az elektromos
vezebképesség a vastagsag mentén nem valtozik. A merfeggszetétdl kompozitok
kozil a préseltek elektromos vedatpessége 2-7-szer nagyobb, mint a froccsontofieké
21, 22].

5. Arametsség-feszilltség jelleggorbe feltvételével bizortdtn, hogy a ére lagyuld
matrixd, grafittal toltétt kompozitokban az ohmikekktromos vezetési méd, a korommal
toltott kompozitokban pedig a hopping vezetés éalaguthatassal megvaldsuld elektromos
vezetés dominal. A dominans vezetési médok sapifadsak koszonhéen a vizsgalt
homérséklettartomanyban (PP matrix: -20-130°C; PBTrimna30-130°C; PC matrix: 30-
160°C) a grafittal toltott kompozitok fajlagos védecpessége admérséklet emelkedésével
csokken, viszont a korommal toltott kompozitoké @mBrséklet emelkedésével nem

11
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valtozik, mivel a bBtagulas vezéképesség-csokkanhhatasat a hopping vezetési folyamat

termikus aktivacioja kompenzalja [20, 23].
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1. Bevezetés

Napjainkban a hagyomanyos felhasznalasi terlletelketh a polimerek kulonb&ztolto-,
adalék- és ésitbanyagok hozzaadasaval Ujszeniiszaki célok elérésére is alkalmasak lehetnek.
Egyre fontosabb kutatdsi terlilet az altaldban sziijeent viselked polimerek elektromos
vezebképességének novelése, hiszen kisisegiknek és j6 korrozidallosaguknak koszobdret
szamos alkalmazasban felvalthatjak a fémeket. Hdatzrikkal jelenis koltségcsokkenés értietl,
hiszen a hagyoméanyosienyagipari technologiakkal gazdasagosan Ghebrozatgyartasba is.

Az elektromosan vezétépes polimerek két nagy csoportja az anyagukbaretve
polimerek és a tédanyagok adalékolasaval vedletpessé tett polimer kompozitok. Mindkét
csoportnak szamos felhasznalasi tertlete van. Aagukban vezétpolimerek kilénleges kémiai
€s magneses tulajdonsagaiknak koszdmmet korr6ziovéd bevonatok, szenzorok, elemek,
szabdlyozott hatdéanyag-leadasu rendszerek, infiavgurolarizatorok, LED-ek (fénykibocsato
diéda) és radarhullamok ellen vi¢dalcazé bevonatok alapanyagaul szolgalhatnak. Z&ecpes
polimer kompozitok pedig antisztatizalt alkatrédzmk, Onszabalyozo itbberendezésekben,
magasfesziltséig kabelek részleges kistilésének megakadalyozasd&pmtjalis szenzorokban,
biolégiai alkalmazédsokban, elektromagneses éofrattivencias interferencia elleni védelemben,
valamint tizedanyag-cellakban hasznéalatosak [1-6].

A vezebtképes polimerek igéretes alkalmazasi terllete ald@ayag-cellak mono- és
bipolaris lemezének anyagaként totidalhasznalasa. A kornyezetvédelem fontossagat siem
tartva mindinkdbb mednaz igény a ,z0Ild energiara”. Egyre szélesebb kibteeed a bioetanol
tuzebanyagkent tortéh hasznalata, valamint, anyagi szempontokat is legybe véve, a
kulonb6d megujuld energiaforrasok felhasznalasa példaunhf@jesztésre, iitésre és melegviz
készitésre. Az elektromos é&ram tiGzaelyag-cellakkal tortéh eldallitdsa igéretes iranyzat a
kornyezettudatos energiatermelés terlletén. A lcdtizvetlentl elektromos aramot allitanak el
viz melléktermék képidése és dfejlodés mellett. A berendezés egyik legfontosabb elemeno-
€s a bipolaris lemez. A bipolaris lemezek tradidi@an fémbl késziltek, igy biztositottak a
vezebképességet és a megfélehechanikai tulajdonsagokat, de elektrokémiai fitdbuk nem
volt kielégith [7]. A korrozidallésag javitdsa érdekében a féndeeket bevonatokkal lattak el,
azonban a bevonatok elektromosan szigeteltek, atvéalajdonsagu anyagok pedig hianyosan
fedték a lemezeket, ami a szerkezet meghibasodAsametett. A koltséges és kevés sikerrel

kecsegtdt bevonatkészités helyett attértek a lemezek seiredr grafitbol valé gyartasara, am az
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igy készilt alkatrészek torékenynek bizonyultakdésul megmunkélasuk is bonyolult és koltséges
volt, igy terebdott a figyelem végul a polimerek irAnyaba [8].

Munkamban olyan polimer anyagok fejlesztését ésgélatat iztem ki célul, amelyek a
vezebképesség novelésére alkalmas dtiyagokat tartalmaznak. Az igy kapott kompozitok
tizebanyag-cellak mono- és bipolaris lemezeinek anyagaolgalhatnak. Célom ezen felll a
vezebképes polimer kompozitok egyedi (préselés) és stgyartasra (froccsontés) alkalmas
technoldgiainak elemzése, és a kulortbtechnoldgidkkal létrehozott anyagok tulajdonsagiain
vizsgalata. Célom tovabba a tidhyagok matrixra és egymasra vald hatasanak, wvalaei
kompozitok elektromos ellenalldsanak a kodrnyezétinérséklet valtozasatol valé fliggésének
elemzése vezétépesség méres, mechanikai és morfolégiai vizsgédedményeinek alapjan.

2. A szakirodalom kritikai értékelése, kitiizott feladatok

A polimerek vezetképességének novelése az utdbbi tiz évben egytesshb korben
kutatott teriletté valt. A témaban kozolt munkalgyrészt a vezéképes polimer kompozitok
elektromos vezéképességének minél nagyobb mértékben valé novelessss a perkolaciés
kiisz6bhoz tartozo t@anyag tartalom minél alacsonyabb szintre vald csitdsével foglalkoznak.
A hibrid: két-, harom-, esetleg négyféle &dhyagot tartalmazo rendszerekben ad&ilyagok
kozotti szinergikus hatas elérése a cél, hogy ayesgalkotokkal Iétrehozott kompozitok
vezebképességeinek dsszegénél nagyobb Gkepesség anyagot kapjanak. A szinergikus hatas
kialakulasanak okat azonban kevesen kutattdk. Aagok vezdiképességétéként négypontos
ellenallasméréssel hatarozzak meg. A mérési eregkén a tolbanyagok kompoziton belili
tobmegszazalékanak és térfogatszazalékanak fuggvényelemzik, igy mivel a felhasznalt
toltéanyagok 8riiség adatai nem minden esetben hozzafékhet kilénbdéd munkakban kdzolt
eredmeények Osszehasonlitdsa nehéz. A kompozitdkamnylagaként leggyakrabban szén- (pl.:
szénszal, grafit, korom, szén nanfcgrafén), illetve fémszarmazékokat (pl.: rézpaelszalak),
matrixként pedig az alkalmazas kornyezetimiérsékletél fliggéen rore lagyuld (alacsony
homérséklei: T < 80°C (pl.: PP, PET) és magasrérséklei: 130°C < T < 200°C (pl.: PPS, PES)
alkalmazasok) ésdne nem lagyuld polimereket hasznalnak. A komponerisszekeveréséite
lagyulé matrixd anyagoknal oldatos, szaraz, illebraledékformaban végzik, a probatestek és
termékek pedig a legkllénbéiab specidlis (pl.: laminalasos eljaras) és hagyyosuipl.: préselés,
froccsontés) technoldgiakkal készilnek; a feldofgozamddja nagymértékben befolyasolja a
kompozit elektromos tulajdonséagait.
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A kompozitok mechanikai tulajdonségait hajlito, 6dzés utvehajlitd vizsgélatok
segitségével jellemzik, az elért eredményeket &kistagyarazat altalaban nélkilézi a morfoldgiai
vizsgalatokat, igy a szdik lehetséges magyarazatokat vonultatnak fe. Addélfagok feldolgozasi
technoldgiatol fug§ eloszlasanak vizsgalatélég csak elektronmikroszkopos felvételek alapjan
torténik, amely véleményem szerint nem a legmelgfieblemodszer erre a célra.

Ertékezésemben kilonb®zoltéanyagok (grafit, korom, szén nanégdelhasznalasaval,
froccsontéssel és préseléssel készite Hagyulo matrixa (PP, PBT, PC) vedleépes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai €s morfologidajionsagait kivanom elemezni. Az emlitettek
alapjan a kiizott kutatasi feladatok pontokba szedve a kovétkez

1. Egyféle tolbanyagot tartalmazd, amorf és részben kristalyosixdavezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfologitajionsagainak elemzése.

2. Tobbféle télbanyagot tartalmazo, amorf és részben kristalyosixaatezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfolégidiajulonsagainak meghatarozasa. A
toltéanyagok egymésra gyakorolt hatdsanak elemzése.

3. Froccsontéssel és préseléssel készilt $kepes polimer kompozitok elektromos,
mechanikai és morfologiai tulajdonsagainak Osszmfiddsa, a gyartastechnoldgiai
sajatossagok vezitepességre gyakorolt hatasanak elemzése.

4. Képelemzési mbédszer kidolgozasa, amely segitielkdremos és mechanikai tulajdonsagok
kozotti 6sszefliggesek feltarasat.

5. Kulonb6  Osszetétdl vezebképes kompozitok elektromos  tulajdonsagainak

hémérsekletfiig§ viselkedésének elemzése.

3. Felhasznalt anyagok és vizsgalati mddszerek

A vezetképes kompozitok matrixaként PP homopolimert (TViliplen H 949 A; #riiség:
0,9 g/cni; folyoképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: d/1® perc), PP kopolimert (TVK
Tipplen R 959 A; 8riiség: 0,9 g/crh) folydképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: /10
perc), PBT-t (Lanxess Pocan B 1308riiség: 1,31 g/crh folyoképesség 250°C-on, 2,16 kg
terheléssel: 47 cH10 perc) és PC-t (Bayer Apec 1698riséqg: 1,18 g/cr folyoképesség 330°C-
on, 2,16 kg terheléssel) hasznéltam fel.

A kompozitok tdlbanyagaként természetes, kristalyos, lemezes sadiikegrafitot

(Carbosint Kft., fajlagos feliilet: 6 7y; diriiség: 2,1 g/crf), tdbbfali szén nanocsovet (Bayer
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Baytubes C 150 P) és adkisérletek alapjan kivalasztott kormot (AkzoNobaltjenblack EC 600
JD, fajlagos feliilet: 1400 Ty; dirtiség: 1,7 g/cr) alkalmaztam.

Els6 1épésben homo PP-hez, PBT-hez és PC-hez kevertgnxomként azonos, de egyre
novekw teérfogataranyu grafitot, kormot és szén nanocsoMajd, a tovabbi vezéképesség-
novelés érdekében grafittal és korommal toltétiridikompozitokat hoztam Iétre homo PP, PBT és
PC matrix felhasznaldsaval, mindharom matrix eset#nos toltottséggel. Az anyagdsszetételek
meghatarozasanal allando, 0, 40 és 60 m% graditbant mellett fokozatosan ndveltem a
koromtartalmat. Az anyagcsoportokban kialakulo dedn értekelésénél a grafit térfogataranyat
(mivel a kompozitok tulajdonsagait a ttdnyagok térfogataranya hatarozza meg) a csopomokba
allandonak tekintettem, a kismértékltérést elhanyagoltam (a figyelembe vett térfagatyok 40
m% grafit esetében 22,8+1 V%; 60 m% grafittartaksetében 40,612 V%).

A még tovabbi eloszlasjavitas és véképesség-novelés érdekében haromféle
toltéanyaggal (grafit, korom, szén nan@cg6ltott kompozitokat készitettem homo PP, PBT,
valamint PC matrix felhasznalaséval. A grafit ag@landd, 0, 20 és 40 V% volt, mig a korom-
szén nanods (CB-MWCNT) keverék 5, illetve 10 V%-ot foglalt elz anyagdsszetételekben. A
korom-szén nano6skeverékben a két anyag aranyat fokozatosan, 2(8énbrvaltoztattam a
100%-0s nanod&startalomtol a 100%-0s koromtartalomig. PBT és Pé&lrix esetében a 40 V%
grafitot és 10 V% korom-szén nan6dseveréket tartalmazé kompozitok telitési problémdftt
nem voltak gyarthatok.

A froccsontott és préselt probatestek dsszehaasalibz PP kompolimer és PBT matrixd,
3 V% koromtartalmu, 50 V% grafittartalma és 50 V¥afg + 3 V% koromtartalmi kompozitokat
késiztettem.

A kulonbod anyagosszetételek keverésére egy Bradender Rimstog50 crites
gyurokamrat hasznaltam, a keverés minden esetbeforg@hblat/perces sebességgel, 12 percig
tortént, PP matrix esetében 240°C-on, PBT matretéen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
340°C-on. A keverés kozben lebség nyilt a keveréshez szikséges nyomaték mérémaie,
Brabender PL2000A tipusu adatijjyy egységgel és PL2000A mixeval programmal tortént.

A prébatestek égyartmanyaként szolgald kompozit lemezeket préselés froccsontéssel
allitottam eb. A 120 mm x 120 mm x 2 mm-es, valamint 80 mm x 8&in x
2 mm-es lemezek préseléséhez a Collin P 20@Epjéist hasznaltam, a préselés 160 bar nyomason
tortént, PP matrix esetében 250°C-on, PBT méatretéeen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
345°C-on. A 80 mm x 80 mm x 2 mm-es froccsontatideeket Arburg Allrounder Advance 370S
700-290 froéccsomgeppel (csigaatmér30 mm) gyartottam.
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Elektromos vizsgalatok

A kilonboz osszetétél kompozitok térfogati vezéképességét Agilent 4333B, Agilent
34970A multiméter és Agilent 34901A modul segits&jdnértem 2-2 lemez 2-2 pontjan. A
meérési elrendezés a négypontos ellenallasmérésmgffelmben lett kialakitva, a kontaktusok
egymastol 2-2 cm tavolsadgban helyezkedtdR-l1].

A kompozitok draméisség-fesziltég karakterisztikdjat GW Insteak GP@4abortappal
és Agilent 34970A multiméterrel vizsgaltam. A latéqr segitségével az aradeséget 0,01 A

lépéskozzel valtoztattam 0,15 A-ig, a feszlltségigsédig a multiméterrel mértem.

Morfoldgiai vizsgalatok

Az optikai mikroszkopos vizsgalatokhoz a probatestepoxi gyantaba agyaztam, majd az
elkészilt darabokat Buehler Beta iker polirozé beezéssel poliroztam hat 1épésben. A polirozott
mintakat Olympus PMG 3 tipusu optikai mikroszképpasgaltam. Az igy készitett képeket
analySIS Steel Factory 5.0 szoftver segitségéeshettem. EIS [épésben binarizaltam a képeket,
majd detektaltam a t@anyag agglomeratumokat, végil 5-5 képen meghataroz kialakult
agglomeratumok keresztmetszetének tertletét ésglbdelebbi szomszédos agglomeratumok
keresztmetszetének egymastdl mért legkisebb taydaisa

A nano mérdt toltéanyagok eloszlasanak meghatarozasahoz hasznatbalakroszkdpos
felvételek a kompozitok kriogén (folyékony nitrodpem torted hités) toretfellletéd JEOL JSM
6380LA tipusu pasztazo elektronmikroszkoppal késkil

A kulénboz gyartastechnoldgiaval @llitott kompozitok kristalyossagat és kristalyoasid
tulajdonsagait DSC Q2000 berendezéssel vizsgaltamd-6 mg-os mintdkat 20-t6l 250°C-ig
futdttem 10°C/perces fdifési sebességgel, nitrogén atmoszféraban, majd atéeghatam a mintak
kristalyossagat. A tédanyagok kristalyosodasi folyamatokra gyakorolt batéak vizsgalatdhoz a
mintakat a felfités utan 5 percig tartottam 250°C-on, majd 25°Chesebesseggdithittem le.

A kulonboz gyartastechnologiaval d@llitott kompozitok kristalyos modosulatainak
meghatarozaséat nagys#ogntgen-diffrakcios vizsgalattal végeztem, PANakgt X'pert Pro MPD
diffraktométerrel,A=1,54 A hullamhosszlt Cu K- sugarzassal, 40 kV fesziltséggel és 30 mA

arammal. A sugarzast Nii@d monokromizalta.

Mechanikai vizsgalatok

A harompontos hajlité vizsgalatokat Zwick Z020 spwniverzalis szakitdgépen végeztem

64 mm-es alatamasztassal és 5 mm/perces sebessergatimeérsékleten, az MSZ EN ISO
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178:2003 szabvéany @lasai szerint, dsszetételenként 5-5 db 120 mm xmb® x 2 mm-es
probatesten, amiket Mutronic vagoberendezéssearagi.

A huazévizsgalatokat Zwick Z020 tipusu univerzalzaldtogépen véegeztem 40 mm-es
befogasi tavolsaggal és 10 mm/perces sebesséngelémersekleten, dsszetételenként 5-5 db, 80
mm x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket Mutroagdberendezéssel vagtam ki.

A Charpy-féle Utvehajlité vizsgalatokat CEAST Résipactor Junior iimiivel végeztem a
2 J-os kalapacs hasznalataval, széb#rsékleten, az MSZ EN I1SO 179:1-2001 szabvabiyasai
szerint, dsszetételenként 5-5 db bemetszetlen,m®0x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket

Mutronic vagoberendezéssel vagtam Ki.

Termomechanikai vizsgalatok

A kompozitok tUvegesedésibmérséklettartomanyat DMA Q800 berendezéssel hatnz
meg, 50 mm-es tamaszKkbhajlito feltét segitségével, 55 mm x 10 mm x 2 esrprobatesteken,
5°Cl/perces felftési sebességgel, 20n amplitudoval és 1 Hz frekvenciaval, PP matrixtésen -
30 és 140°C, PBT matrix esetében 0 és 140°C, P@xmadetében pedig 0 és 180°C kozott.

A kompozitok Ibtagulasat szintén DMA Q800 berendezéssel mérterd bliendezésben,
35 mm x 6 mm x 2 mm-es probatesteken. A huzé téshértéke kicsi, 0,001 N volt, igy a
berendezés csak @thgulasbdél adodo nyulast regisztralta. étdgulast PP matrix esetén -20 és
130°C, PBT matrix esetén 30 és 130°C, mig PC masgten 30 és 160°C kozott meértem

5°Clperces felftési sebességgel.

Nedvességtartalom mérés

A grafitpor nedvességtartalmat Aboni FMX HydroTnaberendezéssel mértem. A laborban
a hbmeérséklet 27,0°C, a paratartalom 31,9%, a mintaginpedig 0,22 g volt.
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5. Tézisek

Kutatomunkdmban kristalyos, természetes grafitaerfeseméret: 16-21 um,; fajlagos
felulet: 6 nf/g), kormot (szemcseméret: 0,035 pm; fajlagos é&lill400 M/g) és szén nanocsovet
(&tméb: 0,015 pm; fajlagos feliilet: 300%fg) alkalmaztam todanyagként. A tdllanyagokat a

matrixszal gyurokamraban kevertem 6ssze. Eredmeneyel kovetkez tézisekben 6sszegzem:

1. Kimutattam, hogy a megegyezérfogataranyu grafitot (22,8 V%, illetve 40,6 V%3
kormot (0,0-8,9 V%, illetve 0,0-10,6 V%) tartalmaziréselt hibrid, bre lagyulé matrixu
(PP, PBT, PC), vezéktépes kompozitokban kilonb&matrix anyagok esetéen elbégrafit
eloszlas alakul ki. A kilonbdzgrafittartalmi kompozitokat 6sszehasonlitva megéthato:

a) a PP matrixd kompozitok esetében a teljes vizdgabmtartalom tartomanyban,
PBT matrix esetében 2 és 6 V% koromtdltés kdzo@, matrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgéltdanyag tartomanyban a
hajlitoszilardsag-cstkkenést a grafit eloszlasaddtozasa kompenzalta.

b) a PP matrixi kompozitok esetében 2 és 6 V% kordaésdtozott, a PBT matrixd
kompozitok esetében 2 és 5 V% koromtoéltés koz6tBCGa métrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgaltoanyag tartomanyban az
Utészilardsag-csokkenést a grafit eloszlasanak vatokampenzalta.

Megallapithaté tehat, hogy a hajlito- éigiilardsag tolanyag tartalom flggvényében
valtozo trendjei nem tekinthi# matrix fuggetlennek [12, 13, 19].

2. Optikai mikroszkopos vizsgalatokkal bizonyitottanmgy hibrid télbanyag-tartalmu, ére
lagyul6 matrixa (PP, PBT, PC), préselt, véképes kompozitok esetén a vizsgalt
toltéanyag tartomanyban a matrix anyag fajtgjatol fliggél statisztikailag igazolt
korrelacio talalhato:

a) a grafitot és kormot, valamint a grafitot, kormstszéen nanocsdvet tartalmazéren
lagyul6 matrixa, vezéképes kompozitok hajlitd rugalmassagi modulusa és a
kompozitban talalhaté grafit agglomeratumok sikbedresztmetszetének atlagos
terulete kozott.

b) a grafitot, kormot és szén nanocsovet tartalmagé Rgyuld matrixi kompozitok
fajlagos vezdiképessége és a kompozitban talalhaté grafit agghtomaok sikbeli
keresztmetszetének atlagos terilete k6zott [18-20].
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3. Optikai és elektronmikroszkopos vizsgélatokkal bigtottam, hogy a préselt, grafitot,
kormot és tobbfall szén nanocsoévet tartalmaéde kagyulé matrixa (PP, PBT, PC), hibrid
kompozitok esetén a kovetkezosszefliggések figyellidt meg az Osszetétel és az
anyagtulajdonsagok kozott:

- Minél nagyobb a grafittartalom, annal nagyobb a gomitban talalhaté grafit
agglomeratumok keresztmetszetének atlagos terulete.

- A novekw grafittartalom segiti a nanoméifettdltéanyag szemcsék eloszlatasat,
kalondsen korom esetében.

- Nagyobb nanomérétoltéanyag tartalom jobb grafiteloszlashoz vezet.

- A tobbfali szén nanoéshagyobb hatassal van a grafit eloszlasara, nkotam.

Az allitasokat a grafitot is tartalmazé hibrid koozgiok nagyobb hajlitdszilardsaga is

alatamasztja [18, 20].

4. Kulénbod rétegvastagsagokban veégzett térfogati elektromdlendiasmerésekkel
bizonyitottam, hogy a froccsontott vedledpes polimer kompozitokban a froccsontés soran
kialakulé mag-héj szerkezet miatt a vastagsag féggében szignifikdnsan eltéa térfogati
elektromos vezéképesség. A grafittal toltétt polipropilén matrikbompozitokban a
magréteg vezéképessége 45%-kal nagyobb, mint a héjrétege. Attgiaés korommal
toltott polipropilén matrixa hibrid, vezé&képes kompozitok esetén a jobb déhyag-
eloszlas miatt a kilonbség csak 15%. Pasztazé redekikroszkdpos felvételekkel
igazoltam, hogy a préselt kompozitokban létréjtsomogén szerkezet miatt az elektromos
vezebképesség a vastagsag mentén nem valtozik. A merfeggszetétdl kompozitok
kozil a préseltek elektromos vedatpessége 2-7-szer nagyobb, mint a froccsontofieké
21, 22].

5. Arametsség-feszilltség jelleggorbe feltvételével bizortdtn, hogy a ére lagyuld
matrixd, grafittal toltétt kompozitokban az ohmikekktromos vezetési méd, a korommal
toltott kompozitokban pedig a hopping vezetés éalaguthatassal megvaldsuld elektromos
vezetés dominal. A dominans vezetési médok sapifadsak koszonhéen a vizsgalt
homérséklettartomanyban (PP matrix: -20-130°C; PBTrimna30-130°C; PC matrix: 30-
160°C) a grafittal toltott kompozitok fajlagos védecpessége admérséklet emelkedésével
csokken, viszont a korommal toltott kompozitoké @mBrséklet emelkedésével nem

11
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valtozik, mivel a bBtagulas vezéképesség-csokkanhhatasat a hopping vezetési folyamat

termikus aktivacioja kompenzalja [20, 23].
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1. Bevezetés

Napjainkban a hagyomanyos felhasznalasi terlletelketh a polimerek kulonb&ztolto-,
adalék- és ésitbanyagok hozzaadasaval Ujszeniiszaki célok elérésére is alkalmasak lehetnek.
Egyre fontosabb kutatdsi terlilet az altaldban sziijeent viselked polimerek elektromos
vezebképességének novelése, hiszen kisisegiknek és j6 korrozidallosaguknak koszobdret
szamos alkalmazasban felvalthatjak a fémeket. Hdatzrikkal jelenis koltségcsokkenés értietl,
hiszen a hagyoméanyosienyagipari technologiakkal gazdasagosan Ghebrozatgyartasba is.

Az elektromosan vezétépes polimerek két nagy csoportja az anyagukbaretve
polimerek és a tédanyagok adalékolasaval vedletpessé tett polimer kompozitok. Mindkét
csoportnak szamos felhasznalasi tertlete van. Aagukban vezétpolimerek kilénleges kémiai
€s magneses tulajdonsagaiknak koszdmmet korr6ziovéd bevonatok, szenzorok, elemek,
szabdlyozott hatdéanyag-leadasu rendszerek, infiavgurolarizatorok, LED-ek (fénykibocsato
diéda) és radarhullamok ellen vi¢dalcazé bevonatok alapanyagaul szolgalhatnak. Z&ecpes
polimer kompozitok pedig antisztatizalt alkatrédzmk, Onszabalyozo itbberendezésekben,
magasfesziltséig kabelek részleges kistilésének megakadalyozasd&pmtjalis szenzorokban,
biolégiai alkalmazédsokban, elektromagneses éofrattivencias interferencia elleni védelemben,
valamint tizedanyag-cellakban hasznéalatosak [1-6].

A vezebtképes polimerek igéretes alkalmazasi terllete ald@ayag-cellak mono- és
bipolaris lemezének anyagaként totidalhasznalasa. A kornyezetvédelem fontossagat siem
tartva mindinkdbb mednaz igény a ,z0Ild energiara”. Egyre szélesebb kibteeed a bioetanol
tuzebanyagkent tortéh hasznalata, valamint, anyagi szempontokat is legybe véve, a
kulonb6d megujuld energiaforrasok felhasznalasa példaunhf@jesztésre, iitésre és melegviz
készitésre. Az elektromos é&ram tiGzaelyag-cellakkal tortéh eldallitdsa igéretes iranyzat a
kornyezettudatos energiatermelés terlletén. A lcdtizvetlentl elektromos aramot allitanak el
viz melléktermék képidése és dfejlodés mellett. A berendezés egyik legfontosabb elemeno-
€s a bipolaris lemez. A bipolaris lemezek tradidi@an fémbl késziltek, igy biztositottak a
vezebképességet és a megfélehechanikai tulajdonsagokat, de elektrokémiai fitdbuk nem
volt kielégith [7]. A korrozidallésag javitdsa érdekében a féndeeket bevonatokkal lattak el,
azonban a bevonatok elektromosan szigeteltek, atvéalajdonsagu anyagok pedig hianyosan
fedték a lemezeket, ami a szerkezet meghibasodAsametett. A koltséges és kevés sikerrel

kecsegtdt bevonatkészités helyett attértek a lemezek seiredr grafitbol valé gyartasara, am az
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igy készilt alkatrészek torékenynek bizonyultakdésul megmunkélasuk is bonyolult és koltséges
volt, igy terebdott a figyelem végul a polimerek irAnyaba [8].

Munkamban olyan polimer anyagok fejlesztését ésgélatat iztem ki célul, amelyek a
vezebképesség novelésére alkalmas dtiyagokat tartalmaznak. Az igy kapott kompozitok
tizebanyag-cellak mono- és bipolaris lemezeinek anyagaolgalhatnak. Célom ezen felll a
vezebképes polimer kompozitok egyedi (préselés) és stgyartasra (froccsontés) alkalmas
technoldgiainak elemzése, és a kulortbtechnoldgidkkal létrehozott anyagok tulajdonsagiain
vizsgalata. Célom tovabba a tidhyagok matrixra és egymasra vald hatasanak, wvalaei
kompozitok elektromos ellenalldsanak a kodrnyezétinérséklet valtozasatol valé fliggésének
elemzése vezétépesség méres, mechanikai és morfolégiai vizsgédedményeinek alapjan.

2. A szakirodalom kritikai értékelése, kitiizott feladatok

A polimerek vezetképességének novelése az utdbbi tiz évben egytesshb korben
kutatott teriletté valt. A témaban kozolt munkalgyrészt a vezéképes polimer kompozitok
elektromos vezéképességének minél nagyobb mértékben valé novelessss a perkolaciés
kiisz6bhoz tartozo t@anyag tartalom minél alacsonyabb szintre vald csitdsével foglalkoznak.
A hibrid: két-, harom-, esetleg négyféle &dhyagot tartalmazo rendszerekben ad&ilyagok
kozotti szinergikus hatas elérése a cél, hogy ayesgalkotokkal Iétrehozott kompozitok
vezebképességeinek dsszegénél nagyobb Gkepesség anyagot kapjanak. A szinergikus hatas
kialakulasanak okat azonban kevesen kutattdk. Aagok vezdiképességétéként négypontos
ellenallasméréssel hatarozzak meg. A mérési eregkén a tolbanyagok kompoziton belili
tobmegszazalékanak és térfogatszazalékanak fuggvényelemzik, igy mivel a felhasznalt
toltéanyagok 8riiség adatai nem minden esetben hozzafékhet kilénbdéd munkakban kdzolt
eredmeények Osszehasonlitdsa nehéz. A kompozitdkamnylagaként leggyakrabban szén- (pl.:
szénszal, grafit, korom, szén nanfcgrafén), illetve fémszarmazékokat (pl.: rézpaelszalak),
matrixként pedig az alkalmazas kornyezetimiérsékletél fliggéen rore lagyuld (alacsony
homérséklei: T < 80°C (pl.: PP, PET) és magasrérséklei: 130°C < T < 200°C (pl.: PPS, PES)
alkalmazasok) ésdne nem lagyuld polimereket hasznalnak. A komponerisszekeveréséite
lagyulé matrixd anyagoknal oldatos, szaraz, illebraledékformaban végzik, a probatestek és
termékek pedig a legkllénbéiab specidlis (pl.: laminalasos eljaras) és hagyyosuipl.: préselés,
froccsontés) technoldgiakkal készilnek; a feldofgozamddja nagymértékben befolyasolja a
kompozit elektromos tulajdonséagait.
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A kompozitok mechanikai tulajdonségait hajlito, 6dzés utvehajlitd vizsgélatok
segitségével jellemzik, az elért eredményeket &kistagyarazat altalaban nélkilézi a morfoldgiai
vizsgalatokat, igy a szdik lehetséges magyarazatokat vonultatnak fe. Addélfagok feldolgozasi
technoldgiatol fug§ eloszlasanak vizsgalatélég csak elektronmikroszkopos felvételek alapjan
torténik, amely véleményem szerint nem a legmelgfieblemodszer erre a célra.

Ertékezésemben kilonb®zoltéanyagok (grafit, korom, szén nanégdelhasznalasaval,
froccsontéssel és préseléssel készite Hagyulo matrixa (PP, PBT, PC) vedleépes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai €s morfologidajionsagait kivanom elemezni. Az emlitettek
alapjan a kiizott kutatasi feladatok pontokba szedve a kovétkez

1. Egyféle tolbanyagot tartalmazd, amorf és részben kristalyosixdavezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfologitajionsagainak elemzése.

2. Tobbféle télbanyagot tartalmazo, amorf és részben kristalyosixaatezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfolégidiajulonsagainak meghatarozasa. A
toltéanyagok egymésra gyakorolt hatdsanak elemzése.

3. Froccsontéssel és préseléssel készilt $kepes polimer kompozitok elektromos,
mechanikai és morfologiai tulajdonsagainak Osszmfiddsa, a gyartastechnoldgiai
sajatossagok vezitepességre gyakorolt hatasanak elemzése.

4. Képelemzési mbédszer kidolgozasa, amely segitielkdremos és mechanikai tulajdonsagok
kozotti 6sszefliggesek feltarasat.

5. Kulonb6  Osszetétdl vezebképes kompozitok elektromos  tulajdonsagainak

hémérsekletfiig§ viselkedésének elemzése.

3. Felhasznalt anyagok és vizsgalati mddszerek

A vezetképes kompozitok matrixaként PP homopolimert (TViliplen H 949 A; #riiség:
0,9 g/cni; folyoképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: d/1® perc), PP kopolimert (TVK
Tipplen R 959 A; 8riiség: 0,9 g/crh) folydképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: /10
perc), PBT-t (Lanxess Pocan B 1308riiség: 1,31 g/crh folyoképesség 250°C-on, 2,16 kg
terheléssel: 47 cH10 perc) és PC-t (Bayer Apec 1698riséqg: 1,18 g/cr folyoképesség 330°C-
on, 2,16 kg terheléssel) hasznéltam fel.

A kompozitok tdlbanyagaként természetes, kristalyos, lemezes sadiikegrafitot

(Carbosint Kft., fajlagos feliilet: 6 7y; diriiség: 2,1 g/crf), tdbbfali szén nanocsovet (Bayer




Kiraly Anett

Baytubes C 150 P) és adkisérletek alapjan kivalasztott kormot (AkzoNobaltjenblack EC 600
JD, fajlagos feliilet: 1400 Ty; dirtiség: 1,7 g/cr) alkalmaztam.

Els6 1épésben homo PP-hez, PBT-hez és PC-hez kevertgnxomként azonos, de egyre
novekw teérfogataranyu grafitot, kormot és szén nanocsoMajd, a tovabbi vezéképesség-
novelés érdekében grafittal és korommal toltétiridikompozitokat hoztam Iétre homo PP, PBT és
PC matrix felhasznaldsaval, mindharom matrix eset#nos toltottséggel. Az anyagdsszetételek
meghatarozasanal allando, 0, 40 és 60 m% graditbant mellett fokozatosan ndveltem a
koromtartalmat. Az anyagcsoportokban kialakulo dedn értekelésénél a grafit térfogataranyat
(mivel a kompozitok tulajdonsagait a ttdnyagok térfogataranya hatarozza meg) a csopomokba
allandonak tekintettem, a kismértékltérést elhanyagoltam (a figyelembe vett térfagatyok 40
m% grafit esetében 22,8+1 V%; 60 m% grafittartaksetében 40,612 V%).

A még tovabbi eloszlasjavitas és véképesség-novelés érdekében haromféle
toltéanyaggal (grafit, korom, szén nan@cg6ltott kompozitokat készitettem homo PP, PBT,
valamint PC matrix felhasznalaséval. A grafit ag@landd, 0, 20 és 40 V% volt, mig a korom-
szén nanods (CB-MWCNT) keverék 5, illetve 10 V%-ot foglalt elz anyagdsszetételekben. A
korom-szén nano6skeverékben a két anyag aranyat fokozatosan, 2(8énbrvaltoztattam a
100%-0s nanod&startalomtol a 100%-0s koromtartalomig. PBT és Pé&lrix esetében a 40 V%
grafitot és 10 V% korom-szén nan6dseveréket tartalmazé kompozitok telitési problémdftt
nem voltak gyarthatok.

A froccsontott és préselt probatestek dsszehaasalibz PP kompolimer és PBT matrixd,
3 V% koromtartalmu, 50 V% grafittartalma és 50 V¥afg + 3 V% koromtartalmi kompozitokat
késiztettem.

A kulonbod anyagosszetételek keverésére egy Bradender Rimstog50 crites
gyurokamrat hasznaltam, a keverés minden esetbeforg@hblat/perces sebességgel, 12 percig
tortént, PP matrix esetében 240°C-on, PBT matretéen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
340°C-on. A keverés kozben lebség nyilt a keveréshez szikséges nyomaték mérémaie,
Brabender PL2000A tipusu adatijjyy egységgel és PL2000A mixeval programmal tortént.

A prébatestek égyartmanyaként szolgald kompozit lemezeket préselés froccsontéssel
allitottam eb. A 120 mm x 120 mm x 2 mm-es, valamint 80 mm x 8&in x
2 mm-es lemezek préseléséhez a Collin P 20@Epjéist hasznaltam, a préselés 160 bar nyomason
tortént, PP matrix esetében 250°C-on, PBT méatretéeen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
345°C-on. A 80 mm x 80 mm x 2 mm-es froccsontatideeket Arburg Allrounder Advance 370S
700-290 froéccsomgeppel (csigaatmér30 mm) gyartottam.
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Elektromos vizsgalatok

A kilonboz osszetétél kompozitok térfogati vezéképességét Agilent 4333B, Agilent
34970A multiméter és Agilent 34901A modul segits&jdnértem 2-2 lemez 2-2 pontjan. A
meérési elrendezés a négypontos ellenallasmérésmgffelmben lett kialakitva, a kontaktusok
egymastol 2-2 cm tavolsadgban helyezkedtdR-l1].

A kompozitok draméisség-fesziltég karakterisztikdjat GW Insteak GP@4abortappal
és Agilent 34970A multiméterrel vizsgaltam. A latéqr segitségével az aradeséget 0,01 A

lépéskozzel valtoztattam 0,15 A-ig, a feszlltségigsédig a multiméterrel mértem.

Morfoldgiai vizsgalatok

Az optikai mikroszkopos vizsgalatokhoz a probatestepoxi gyantaba agyaztam, majd az
elkészilt darabokat Buehler Beta iker polirozé beezéssel poliroztam hat 1épésben. A polirozott
mintakat Olympus PMG 3 tipusu optikai mikroszképpasgaltam. Az igy készitett képeket
analySIS Steel Factory 5.0 szoftver segitségéeshettem. EIS [épésben binarizaltam a képeket,
majd detektaltam a t@anyag agglomeratumokat, végil 5-5 képen meghataroz kialakult
agglomeratumok keresztmetszetének tertletét ésglbdelebbi szomszédos agglomeratumok
keresztmetszetének egymastdl mért legkisebb taydaisa

A nano mérdt toltéanyagok eloszlasanak meghatarozasahoz hasznatbalakroszkdpos
felvételek a kompozitok kriogén (folyékony nitrodpem torted hités) toretfellletéd JEOL JSM
6380LA tipusu pasztazo elektronmikroszkoppal késkil

A kulénboz gyartastechnoldgiaval @llitott kompozitok kristalyossagat és kristalyoasid
tulajdonsagait DSC Q2000 berendezéssel vizsgaltamd-6 mg-os mintdkat 20-t6l 250°C-ig
futdttem 10°C/perces fdifési sebességgel, nitrogén atmoszféraban, majd atéeghatam a mintak
kristalyossagat. A tédanyagok kristalyosodasi folyamatokra gyakorolt batéak vizsgalatdhoz a
mintakat a felfités utan 5 percig tartottam 250°C-on, majd 25°Chesebesseggdithittem le.

A kulonboz gyartastechnologiaval d@llitott kompozitok kristalyos modosulatainak
meghatarozaséat nagys#ogntgen-diffrakcios vizsgalattal végeztem, PANakgt X'pert Pro MPD
diffraktométerrel,A=1,54 A hullamhosszlt Cu K- sugarzassal, 40 kV fesziltséggel és 30 mA

arammal. A sugarzast Nii@d monokromizalta.

Mechanikai vizsgalatok

A harompontos hajlité vizsgalatokat Zwick Z020 spwniverzalis szakitdgépen végeztem

64 mm-es alatamasztassal és 5 mm/perces sebessergatimeérsékleten, az MSZ EN ISO
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178:2003 szabvéany @lasai szerint, dsszetételenként 5-5 db 120 mm xmb® x 2 mm-es
probatesten, amiket Mutronic vagoberendezéssearagi.

A huazévizsgalatokat Zwick Z020 tipusu univerzalzaldtogépen véegeztem 40 mm-es
befogasi tavolsaggal és 10 mm/perces sebesséngelémersekleten, dsszetételenként 5-5 db, 80
mm x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket Mutroagdberendezéssel vagtam ki.

A Charpy-féle Utvehajlité vizsgalatokat CEAST Résipactor Junior iimiivel végeztem a
2 J-os kalapacs hasznalataval, széb#rsékleten, az MSZ EN I1SO 179:1-2001 szabvabiyasai
szerint, dsszetételenként 5-5 db bemetszetlen,m®0x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket

Mutronic vagoberendezéssel vagtam Ki.

Termomechanikai vizsgalatok

A kompozitok tUvegesedésibmérséklettartomanyat DMA Q800 berendezéssel hatnz
meg, 50 mm-es tamaszKkbhajlito feltét segitségével, 55 mm x 10 mm x 2 esrprobatesteken,
5°Cl/perces felftési sebességgel, 20n amplitudoval és 1 Hz frekvenciaval, PP matrixtésen -
30 és 140°C, PBT matrix esetében 0 és 140°C, P@xmadetében pedig 0 és 180°C kozott.

A kompozitok Ibtagulasat szintén DMA Q800 berendezéssel mérterd bliendezésben,
35 mm x 6 mm x 2 mm-es probatesteken. A huzé téshértéke kicsi, 0,001 N volt, igy a
berendezés csak @thgulasbdél adodo nyulast regisztralta. étdgulast PP matrix esetén -20 és
130°C, PBT matrix esetén 30 és 130°C, mig PC masgten 30 és 160°C kozott meértem

5°Clperces felftési sebességgel.

Nedvességtartalom mérés

A grafitpor nedvességtartalmat Aboni FMX HydroTnaberendezéssel mértem. A laborban
a hbmeérséklet 27,0°C, a paratartalom 31,9%, a mintaginpedig 0,22 g volt.
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5. Tézisek

Kutatomunkdmban kristalyos, természetes grafitaerfeseméret: 16-21 um,; fajlagos
felulet: 6 nf/g), kormot (szemcseméret: 0,035 pm; fajlagos é&lill400 M/g) és szén nanocsovet
(&tméb: 0,015 pm; fajlagos feliilet: 300%fg) alkalmaztam todanyagként. A tdllanyagokat a

matrixszal gyurokamraban kevertem 6ssze. Eredmeneyel kovetkez tézisekben 6sszegzem:

1. Kimutattam, hogy a megegyezérfogataranyu grafitot (22,8 V%, illetve 40,6 V%3
kormot (0,0-8,9 V%, illetve 0,0-10,6 V%) tartalmaziréselt hibrid, bre lagyulé matrixu
(PP, PBT, PC), vezéktépes kompozitokban kilonb&matrix anyagok esetéen elbégrafit
eloszlas alakul ki. A kilonbdzgrafittartalmi kompozitokat 6sszehasonlitva megéthato:

a) a PP matrixd kompozitok esetében a teljes vizdgabmtartalom tartomanyban,
PBT matrix esetében 2 és 6 V% koromtdltés kdzo@, matrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgéltdanyag tartomanyban a
hajlitoszilardsag-cstkkenést a grafit eloszlasaddtozasa kompenzalta.

b) a PP matrixi kompozitok esetében 2 és 6 V% kordaésdtozott, a PBT matrixd
kompozitok esetében 2 és 5 V% koromtoéltés koz6tBCGa métrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgaltoanyag tartomanyban az
Utészilardsag-csokkenést a grafit eloszlasanak vatokampenzalta.

Megallapithaté tehat, hogy a hajlito- éigiilardsag tolanyag tartalom flggvényében
valtozo trendjei nem tekinthi# matrix fuggetlennek [12, 13, 19].

2. Optikai mikroszkopos vizsgalatokkal bizonyitottanmgy hibrid télbanyag-tartalmu, ére
lagyul6 matrixa (PP, PBT, PC), préselt, véképes kompozitok esetén a vizsgalt
toltéanyag tartomanyban a matrix anyag fajtgjatol fliggél statisztikailag igazolt
korrelacio talalhato:

a) a grafitot és kormot, valamint a grafitot, kormstszéen nanocsdvet tartalmazéren
lagyul6 matrixa, vezéképes kompozitok hajlitd rugalmassagi modulusa és a
kompozitban talalhaté grafit agglomeratumok sikbedresztmetszetének atlagos
terulete kozott.

b) a grafitot, kormot és szén nanocsovet tartalmagé Rgyuld matrixi kompozitok
fajlagos vezdiképessége és a kompozitban talalhaté grafit agghtomaok sikbeli
keresztmetszetének atlagos terilete k6zott [18-20].
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3. Optikai és elektronmikroszkopos vizsgélatokkal bigtottam, hogy a préselt, grafitot,
kormot és tobbfall szén nanocsoévet tartalmaéde kagyulé matrixa (PP, PBT, PC), hibrid
kompozitok esetén a kovetkezosszefliggések figyellidt meg az Osszetétel és az
anyagtulajdonsagok kozott:

- Minél nagyobb a grafittartalom, annal nagyobb a gomitban talalhaté grafit
agglomeratumok keresztmetszetének atlagos terulete.

- A novekw grafittartalom segiti a nanoméifettdltéanyag szemcsék eloszlatasat,
kalondsen korom esetében.

- Nagyobb nanomérétoltéanyag tartalom jobb grafiteloszlashoz vezet.

- A tobbfali szén nanoéshagyobb hatassal van a grafit eloszlasara, nkotam.

Az allitasokat a grafitot is tartalmazé hibrid koozgiok nagyobb hajlitdszilardsaga is

alatamasztja [18, 20].

4. Kulénbod rétegvastagsagokban veégzett térfogati elektromdlendiasmerésekkel
bizonyitottam, hogy a froccsontott vedledpes polimer kompozitokban a froccsontés soran
kialakulé mag-héj szerkezet miatt a vastagsag féggében szignifikdnsan eltéa térfogati
elektromos vezéképesség. A grafittal toltétt polipropilén matrikbompozitokban a
magréteg vezéképessége 45%-kal nagyobb, mint a héjrétege. Attgiaés korommal
toltott polipropilén matrixa hibrid, vezé&képes kompozitok esetén a jobb déhyag-
eloszlas miatt a kilonbség csak 15%. Pasztazé redekikroszkdpos felvételekkel
igazoltam, hogy a préselt kompozitokban létréjtsomogén szerkezet miatt az elektromos
vezebképesség a vastagsag mentén nem valtozik. A merfeggszetétdl kompozitok
kozil a préseltek elektromos vedatpessége 2-7-szer nagyobb, mint a froccsontofieké
21, 22].

5. Arametsség-feszilltség jelleggorbe feltvételével bizortdtn, hogy a ére lagyuld
matrixd, grafittal toltétt kompozitokban az ohmikekktromos vezetési méd, a korommal
toltott kompozitokban pedig a hopping vezetés éalaguthatassal megvaldsuld elektromos
vezetés dominal. A dominans vezetési médok sapifadsak koszonhéen a vizsgalt
homérséklettartomanyban (PP matrix: -20-130°C; PBTrimna30-130°C; PC matrix: 30-
160°C) a grafittal toltott kompozitok fajlagos védecpessége admérséklet emelkedésével
csokken, viszont a korommal toltott kompozitoké @mBrséklet emelkedésével nem

11
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valtozik, mivel a bBtagulas vezéképesség-csokkanhhatasat a hopping vezetési folyamat

termikus aktivacioja kompenzalja [20, 23].
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1. Bevezetés

Napjainkban a hagyomanyos felhasznalasi terlletelketh a polimerek kulonb&ztolto-,
adalék- és ésitbanyagok hozzaadasaval Ujszeniiszaki célok elérésére is alkalmasak lehetnek.
Egyre fontosabb kutatdsi terlilet az altaldban sziijeent viselked polimerek elektromos
vezebképességének novelése, hiszen kisisegiknek és j6 korrozidallosaguknak koszobdret
szamos alkalmazasban felvalthatjak a fémeket. Hdatzrikkal jelenis koltségcsokkenés értietl,
hiszen a hagyoméanyosienyagipari technologiakkal gazdasagosan Ghebrozatgyartasba is.

Az elektromosan vezétépes polimerek két nagy csoportja az anyagukbaretve
polimerek és a tédanyagok adalékolasaval vedletpessé tett polimer kompozitok. Mindkét
csoportnak szamos felhasznalasi tertlete van. Aagukban vezétpolimerek kilénleges kémiai
€s magneses tulajdonsagaiknak koszdmmet korr6ziovéd bevonatok, szenzorok, elemek,
szabdlyozott hatdéanyag-leadasu rendszerek, infiavgurolarizatorok, LED-ek (fénykibocsato
diéda) és radarhullamok ellen vi¢dalcazé bevonatok alapanyagaul szolgalhatnak. Z&ecpes
polimer kompozitok pedig antisztatizalt alkatrédzmk, Onszabalyozo itbberendezésekben,
magasfesziltséig kabelek részleges kistilésének megakadalyozasd&pmtjalis szenzorokban,
biolégiai alkalmazédsokban, elektromagneses éofrattivencias interferencia elleni védelemben,
valamint tizedanyag-cellakban hasznéalatosak [1-6].

A vezebtképes polimerek igéretes alkalmazasi terllete ald@ayag-cellak mono- és
bipolaris lemezének anyagaként totidalhasznalasa. A kornyezetvédelem fontossagat siem
tartva mindinkdbb mednaz igény a ,z0Ild energiara”. Egyre szélesebb kibteeed a bioetanol
tuzebanyagkent tortéh hasznalata, valamint, anyagi szempontokat is legybe véve, a
kulonb6d megujuld energiaforrasok felhasznalasa példaunhf@jesztésre, iitésre és melegviz
készitésre. Az elektromos é&ram tiGzaelyag-cellakkal tortéh eldallitdsa igéretes iranyzat a
kornyezettudatos energiatermelés terlletén. A lcdtizvetlentl elektromos aramot allitanak el
viz melléktermék képidése és dfejlodés mellett. A berendezés egyik legfontosabb elemeno-
€s a bipolaris lemez. A bipolaris lemezek tradidi@an fémbl késziltek, igy biztositottak a
vezebképességet és a megfélehechanikai tulajdonsagokat, de elektrokémiai fitdbuk nem
volt kielégith [7]. A korrozidallésag javitdsa érdekében a féndeeket bevonatokkal lattak el,
azonban a bevonatok elektromosan szigeteltek, atvéalajdonsagu anyagok pedig hianyosan
fedték a lemezeket, ami a szerkezet meghibasodAsametett. A koltséges és kevés sikerrel

kecsegtdt bevonatkészités helyett attértek a lemezek seiredr grafitbol valé gyartasara, am az
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igy készilt alkatrészek torékenynek bizonyultakdésul megmunkélasuk is bonyolult és koltséges
volt, igy terebdott a figyelem végul a polimerek irAnyaba [8].

Munkamban olyan polimer anyagok fejlesztését ésgélatat iztem ki célul, amelyek a
vezebképesség novelésére alkalmas dtiyagokat tartalmaznak. Az igy kapott kompozitok
tizebanyag-cellak mono- és bipolaris lemezeinek anyagaolgalhatnak. Célom ezen felll a
vezebképes polimer kompozitok egyedi (préselés) és stgyartasra (froccsontés) alkalmas
technoldgiainak elemzése, és a kulortbtechnoldgidkkal létrehozott anyagok tulajdonsagiain
vizsgalata. Célom tovabba a tidhyagok matrixra és egymasra vald hatasanak, wvalaei
kompozitok elektromos ellenalldsanak a kodrnyezétinérséklet valtozasatol valé fliggésének
elemzése vezétépesség méres, mechanikai és morfolégiai vizsgédedményeinek alapjan.

2. A szakirodalom kritikai értékelése, kitiizott feladatok

A polimerek vezetképességének novelése az utdbbi tiz évben egytesshb korben
kutatott teriletté valt. A témaban kozolt munkalgyrészt a vezéképes polimer kompozitok
elektromos vezéképességének minél nagyobb mértékben valé novelessss a perkolaciés
kiisz6bhoz tartozo t@anyag tartalom minél alacsonyabb szintre vald csitdsével foglalkoznak.
A hibrid: két-, harom-, esetleg négyféle &dhyagot tartalmazo rendszerekben ad&ilyagok
kozotti szinergikus hatas elérése a cél, hogy ayesgalkotokkal Iétrehozott kompozitok
vezebképességeinek dsszegénél nagyobb Gkepesség anyagot kapjanak. A szinergikus hatas
kialakulasanak okat azonban kevesen kutattdk. Aagok vezdiképességétéként négypontos
ellenallasméréssel hatarozzak meg. A mérési eregkén a tolbanyagok kompoziton belili
tobmegszazalékanak és térfogatszazalékanak fuggvényelemzik, igy mivel a felhasznalt
toltéanyagok 8riiség adatai nem minden esetben hozzafékhet kilénbdéd munkakban kdzolt
eredmeények Osszehasonlitdsa nehéz. A kompozitdkamnylagaként leggyakrabban szén- (pl.:
szénszal, grafit, korom, szén nanfcgrafén), illetve fémszarmazékokat (pl.: rézpaelszalak),
matrixként pedig az alkalmazas kornyezetimiérsékletél fliggéen rore lagyuld (alacsony
homérséklei: T < 80°C (pl.: PP, PET) és magasrérséklei: 130°C < T < 200°C (pl.: PPS, PES)
alkalmazasok) ésdne nem lagyuld polimereket hasznalnak. A komponerisszekeveréséite
lagyulé matrixd anyagoknal oldatos, szaraz, illebraledékformaban végzik, a probatestek és
termékek pedig a legkllénbéiab specidlis (pl.: laminalasos eljaras) és hagyyosuipl.: préselés,
froccsontés) technoldgiakkal készilnek; a feldofgozamddja nagymértékben befolyasolja a
kompozit elektromos tulajdonséagait.
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A kompozitok mechanikai tulajdonségait hajlito, 6dzés utvehajlitd vizsgélatok
segitségével jellemzik, az elért eredményeket &kistagyarazat altalaban nélkilézi a morfoldgiai
vizsgalatokat, igy a szdik lehetséges magyarazatokat vonultatnak fe. Addélfagok feldolgozasi
technoldgiatol fug§ eloszlasanak vizsgalatélég csak elektronmikroszkopos felvételek alapjan
torténik, amely véleményem szerint nem a legmelgfieblemodszer erre a célra.

Ertékezésemben kilonb®zoltéanyagok (grafit, korom, szén nanégdelhasznalasaval,
froccsontéssel és préseléssel készite Hagyulo matrixa (PP, PBT, PC) vedleépes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai €s morfologidajionsagait kivanom elemezni. Az emlitettek
alapjan a kiizott kutatasi feladatok pontokba szedve a kovétkez

1. Egyféle tolbanyagot tartalmazd, amorf és részben kristalyosixdavezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfologitajionsagainak elemzése.

2. Tobbféle télbanyagot tartalmazo, amorf és részben kristalyosixaatezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfolégidiajulonsagainak meghatarozasa. A
toltéanyagok egymésra gyakorolt hatdsanak elemzése.

3. Froccsontéssel és préseléssel készilt $kepes polimer kompozitok elektromos,
mechanikai és morfologiai tulajdonsagainak Osszmfiddsa, a gyartastechnoldgiai
sajatossagok vezitepességre gyakorolt hatasanak elemzése.

4. Képelemzési mbédszer kidolgozasa, amely segitielkdremos és mechanikai tulajdonsagok
kozotti 6sszefliggesek feltarasat.

5. Kulonb6  Osszetétdl vezebképes kompozitok elektromos  tulajdonsagainak

hémérsekletfiig§ viselkedésének elemzése.

3. Felhasznalt anyagok és vizsgalati mddszerek

A vezetképes kompozitok matrixaként PP homopolimert (TViliplen H 949 A; #riiség:
0,9 g/cni; folyoképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: d/1® perc), PP kopolimert (TVK
Tipplen R 959 A; 8riiség: 0,9 g/crh) folydképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: /10
perc), PBT-t (Lanxess Pocan B 1308riiség: 1,31 g/crh folyoképesség 250°C-on, 2,16 kg
terheléssel: 47 cH10 perc) és PC-t (Bayer Apec 1698riséqg: 1,18 g/cr folyoképesség 330°C-
on, 2,16 kg terheléssel) hasznéltam fel.

A kompozitok tdlbanyagaként természetes, kristalyos, lemezes sadiikegrafitot

(Carbosint Kft., fajlagos feliilet: 6 7y; diriiség: 2,1 g/crf), tdbbfali szén nanocsovet (Bayer
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Baytubes C 150 P) és adkisérletek alapjan kivalasztott kormot (AkzoNobaltjenblack EC 600
JD, fajlagos feliilet: 1400 Ty; dirtiség: 1,7 g/cr) alkalmaztam.

Els6 1épésben homo PP-hez, PBT-hez és PC-hez kevertgnxomként azonos, de egyre
novekw teérfogataranyu grafitot, kormot és szén nanocsoMajd, a tovabbi vezéképesség-
novelés érdekében grafittal és korommal toltétiridikompozitokat hoztam Iétre homo PP, PBT és
PC matrix felhasznaldsaval, mindharom matrix eset#nos toltottséggel. Az anyagdsszetételek
meghatarozasanal allando, 0, 40 és 60 m% graditbant mellett fokozatosan ndveltem a
koromtartalmat. Az anyagcsoportokban kialakulo dedn értekelésénél a grafit térfogataranyat
(mivel a kompozitok tulajdonsagait a ttdnyagok térfogataranya hatarozza meg) a csopomokba
allandonak tekintettem, a kismértékltérést elhanyagoltam (a figyelembe vett térfagatyok 40
m% grafit esetében 22,8+1 V%; 60 m% grafittartaksetében 40,612 V%).

A még tovabbi eloszlasjavitas és véképesség-novelés érdekében haromféle
toltéanyaggal (grafit, korom, szén nan@cg6ltott kompozitokat készitettem homo PP, PBT,
valamint PC matrix felhasznalaséval. A grafit ag@landd, 0, 20 és 40 V% volt, mig a korom-
szén nanods (CB-MWCNT) keverék 5, illetve 10 V%-ot foglalt elz anyagdsszetételekben. A
korom-szén nano6skeverékben a két anyag aranyat fokozatosan, 2(8énbrvaltoztattam a
100%-0s nanod&startalomtol a 100%-0s koromtartalomig. PBT és Pé&lrix esetében a 40 V%
grafitot és 10 V% korom-szén nan6dseveréket tartalmazé kompozitok telitési problémdftt
nem voltak gyarthatok.

A froccsontott és préselt probatestek dsszehaasalibz PP kompolimer és PBT matrixd,
3 V% koromtartalmu, 50 V% grafittartalma és 50 V¥afg + 3 V% koromtartalmi kompozitokat
késiztettem.

A kulonbod anyagosszetételek keverésére egy Bradender Rimstog50 crites
gyurokamrat hasznaltam, a keverés minden esetbeforg@hblat/perces sebességgel, 12 percig
tortént, PP matrix esetében 240°C-on, PBT matretéen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
340°C-on. A keverés kozben lebség nyilt a keveréshez szikséges nyomaték mérémaie,
Brabender PL2000A tipusu adatijjyy egységgel és PL2000A mixeval programmal tortént.

A prébatestek égyartmanyaként szolgald kompozit lemezeket préselés froccsontéssel
allitottam eb. A 120 mm x 120 mm x 2 mm-es, valamint 80 mm x 8&in x
2 mm-es lemezek préseléséhez a Collin P 20@Epjéist hasznaltam, a préselés 160 bar nyomason
tortént, PP matrix esetében 250°C-on, PBT méatretéeen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
345°C-on. A 80 mm x 80 mm x 2 mm-es froccsontatideeket Arburg Allrounder Advance 370S
700-290 froéccsomgeppel (csigaatmér30 mm) gyartottam.
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Elektromos vizsgalatok

A kilonboz osszetétél kompozitok térfogati vezéképességét Agilent 4333B, Agilent
34970A multiméter és Agilent 34901A modul segits&jdnértem 2-2 lemez 2-2 pontjan. A
meérési elrendezés a négypontos ellenallasmérésmgffelmben lett kialakitva, a kontaktusok
egymastol 2-2 cm tavolsadgban helyezkedtdR-l1].

A kompozitok draméisség-fesziltég karakterisztikdjat GW Insteak GP@4abortappal
és Agilent 34970A multiméterrel vizsgaltam. A latéqr segitségével az aradeséget 0,01 A

lépéskozzel valtoztattam 0,15 A-ig, a feszlltségigsédig a multiméterrel mértem.

Morfoldgiai vizsgalatok

Az optikai mikroszkopos vizsgalatokhoz a probatestepoxi gyantaba agyaztam, majd az
elkészilt darabokat Buehler Beta iker polirozé beezéssel poliroztam hat 1épésben. A polirozott
mintakat Olympus PMG 3 tipusu optikai mikroszképpasgaltam. Az igy készitett képeket
analySIS Steel Factory 5.0 szoftver segitségéeshettem. EIS [épésben binarizaltam a képeket,
majd detektaltam a t@anyag agglomeratumokat, végil 5-5 képen meghataroz kialakult
agglomeratumok keresztmetszetének tertletét ésglbdelebbi szomszédos agglomeratumok
keresztmetszetének egymastdl mért legkisebb taydaisa

A nano mérdt toltéanyagok eloszlasanak meghatarozasahoz hasznatbalakroszkdpos
felvételek a kompozitok kriogén (folyékony nitrodpem torted hités) toretfellletéd JEOL JSM
6380LA tipusu pasztazo elektronmikroszkoppal késkil

A kulénboz gyartastechnoldgiaval @llitott kompozitok kristalyossagat és kristalyoasid
tulajdonsagait DSC Q2000 berendezéssel vizsgaltamd-6 mg-os mintdkat 20-t6l 250°C-ig
futdttem 10°C/perces fdifési sebességgel, nitrogén atmoszféraban, majd atéeghatam a mintak
kristalyossagat. A tédanyagok kristalyosodasi folyamatokra gyakorolt batéak vizsgalatdhoz a
mintakat a felfités utan 5 percig tartottam 250°C-on, majd 25°Chesebesseggdithittem le.

A kulonboz gyartastechnologiaval d@llitott kompozitok kristalyos modosulatainak
meghatarozaséat nagys#ogntgen-diffrakcios vizsgalattal végeztem, PANakgt X'pert Pro MPD
diffraktométerrel,A=1,54 A hullamhosszlt Cu K- sugarzassal, 40 kV fesziltséggel és 30 mA

arammal. A sugarzast Nii@d monokromizalta.

Mechanikai vizsgalatok

A harompontos hajlité vizsgalatokat Zwick Z020 spwniverzalis szakitdgépen végeztem

64 mm-es alatamasztassal és 5 mm/perces sebessergatimeérsékleten, az MSZ EN ISO
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178:2003 szabvéany @lasai szerint, dsszetételenként 5-5 db 120 mm xmb® x 2 mm-es
probatesten, amiket Mutronic vagoberendezéssearagi.

A huazévizsgalatokat Zwick Z020 tipusu univerzalzaldtogépen véegeztem 40 mm-es
befogasi tavolsaggal és 10 mm/perces sebesséngelémersekleten, dsszetételenként 5-5 db, 80
mm x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket Mutroagdberendezéssel vagtam ki.

A Charpy-féle Utvehajlité vizsgalatokat CEAST Résipactor Junior iimiivel végeztem a
2 J-os kalapacs hasznalataval, széb#rsékleten, az MSZ EN I1SO 179:1-2001 szabvabiyasai
szerint, dsszetételenként 5-5 db bemetszetlen,m®0x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket

Mutronic vagoberendezéssel vagtam Ki.

Termomechanikai vizsgalatok

A kompozitok tUvegesedésibmérséklettartomanyat DMA Q800 berendezéssel hatnz
meg, 50 mm-es tamaszKkbhajlito feltét segitségével, 55 mm x 10 mm x 2 esrprobatesteken,
5°Cl/perces felftési sebességgel, 20n amplitudoval és 1 Hz frekvenciaval, PP matrixtésen -
30 és 140°C, PBT matrix esetében 0 és 140°C, P@xmadetében pedig 0 és 180°C kozott.

A kompozitok Ibtagulasat szintén DMA Q800 berendezéssel mérterd bliendezésben,
35 mm x 6 mm x 2 mm-es probatesteken. A huzé téshértéke kicsi, 0,001 N volt, igy a
berendezés csak @thgulasbdél adodo nyulast regisztralta. étdgulast PP matrix esetén -20 és
130°C, PBT matrix esetén 30 és 130°C, mig PC masgten 30 és 160°C kozott meértem

5°Clperces felftési sebességgel.

Nedvességtartalom mérés

A grafitpor nedvességtartalmat Aboni FMX HydroTnaberendezéssel mértem. A laborban
a hbmeérséklet 27,0°C, a paratartalom 31,9%, a mintaginpedig 0,22 g volt.
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5. Tézisek

Kutatomunkdmban kristalyos, természetes grafitaerfeseméret: 16-21 um,; fajlagos
felulet: 6 nf/g), kormot (szemcseméret: 0,035 pm; fajlagos é&lill400 M/g) és szén nanocsovet
(&tméb: 0,015 pm; fajlagos feliilet: 300%fg) alkalmaztam todanyagként. A tdllanyagokat a

matrixszal gyurokamraban kevertem 6ssze. Eredmeneyel kovetkez tézisekben 6sszegzem:

1. Kimutattam, hogy a megegyezérfogataranyu grafitot (22,8 V%, illetve 40,6 V%3
kormot (0,0-8,9 V%, illetve 0,0-10,6 V%) tartalmaziréselt hibrid, bre lagyulé matrixu
(PP, PBT, PC), vezéktépes kompozitokban kilonb&matrix anyagok esetéen elbégrafit
eloszlas alakul ki. A kilonbdzgrafittartalmi kompozitokat 6sszehasonlitva megéthato:

a) a PP matrixd kompozitok esetében a teljes vizdgabmtartalom tartomanyban,
PBT matrix esetében 2 és 6 V% koromtdltés kdzo@, matrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgéltdanyag tartomanyban a
hajlitoszilardsag-cstkkenést a grafit eloszlasaddtozasa kompenzalta.

b) a PP matrixi kompozitok esetében 2 és 6 V% kordaésdtozott, a PBT matrixd
kompozitok esetében 2 és 5 V% koromtoéltés koz6tBCGa métrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgaltoanyag tartomanyban az
Utészilardsag-csokkenést a grafit eloszlasanak vatokampenzalta.

Megallapithaté tehat, hogy a hajlito- éigiilardsag tolanyag tartalom flggvényében
valtozo trendjei nem tekinthi# matrix fuggetlennek [12, 13, 19].

2. Optikai mikroszkopos vizsgalatokkal bizonyitottanmgy hibrid télbanyag-tartalmu, ére
lagyul6 matrixa (PP, PBT, PC), préselt, véképes kompozitok esetén a vizsgalt
toltéanyag tartomanyban a matrix anyag fajtgjatol fliggél statisztikailag igazolt
korrelacio talalhato:

a) a grafitot és kormot, valamint a grafitot, kormstszéen nanocsdvet tartalmazéren
lagyul6 matrixa, vezéképes kompozitok hajlitd rugalmassagi modulusa és a
kompozitban talalhaté grafit agglomeratumok sikbedresztmetszetének atlagos
terulete kozott.

b) a grafitot, kormot és szén nanocsovet tartalmagé Rgyuld matrixi kompozitok
fajlagos vezdiképessége és a kompozitban talalhaté grafit agghtomaok sikbeli
keresztmetszetének atlagos terilete k6zott [18-20].

10
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3. Optikai és elektronmikroszkopos vizsgélatokkal bigtottam, hogy a préselt, grafitot,
kormot és tobbfall szén nanocsoévet tartalmaéde kagyulé matrixa (PP, PBT, PC), hibrid
kompozitok esetén a kovetkezosszefliggések figyellidt meg az Osszetétel és az
anyagtulajdonsagok kozott:

- Minél nagyobb a grafittartalom, annal nagyobb a gomitban talalhaté grafit
agglomeratumok keresztmetszetének atlagos terulete.

- A novekw grafittartalom segiti a nanoméifettdltéanyag szemcsék eloszlatasat,
kalondsen korom esetében.

- Nagyobb nanomérétoltéanyag tartalom jobb grafiteloszlashoz vezet.

- A tobbfali szén nanoéshagyobb hatassal van a grafit eloszlasara, nkotam.

Az allitasokat a grafitot is tartalmazé hibrid koozgiok nagyobb hajlitdszilardsaga is

alatamasztja [18, 20].

4. Kulénbod rétegvastagsagokban veégzett térfogati elektromdlendiasmerésekkel
bizonyitottam, hogy a froccsontott vedledpes polimer kompozitokban a froccsontés soran
kialakulé mag-héj szerkezet miatt a vastagsag féggében szignifikdnsan eltéa térfogati
elektromos vezéképesség. A grafittal toltétt polipropilén matrikbompozitokban a
magréteg vezéképessége 45%-kal nagyobb, mint a héjrétege. Attgiaés korommal
toltott polipropilén matrixa hibrid, vezé&képes kompozitok esetén a jobb déhyag-
eloszlas miatt a kilonbség csak 15%. Pasztazé redekikroszkdpos felvételekkel
igazoltam, hogy a préselt kompozitokban létréjtsomogén szerkezet miatt az elektromos
vezebképesség a vastagsag mentén nem valtozik. A merfeggszetétdl kompozitok
kozil a préseltek elektromos vedatpessége 2-7-szer nagyobb, mint a froccsontofieké
21, 22].

5. Arametsség-feszilltség jelleggorbe feltvételével bizortdtn, hogy a ére lagyuld
matrixd, grafittal toltétt kompozitokban az ohmikekktromos vezetési méd, a korommal
toltott kompozitokban pedig a hopping vezetés éalaguthatassal megvaldsuld elektromos
vezetés dominal. A dominans vezetési médok sapifadsak koszonhéen a vizsgalt
homérséklettartomanyban (PP matrix: -20-130°C; PBTrimna30-130°C; PC matrix: 30-
160°C) a grafittal toltott kompozitok fajlagos védecpessége admérséklet emelkedésével
csokken, viszont a korommal toltott kompozitoké @mBrséklet emelkedésével nem
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valtozik, mivel a bBtagulas vezéképesség-csokkanhhatasat a hopping vezetési folyamat

termikus aktivacioja kompenzalja [20, 23].
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1. Bevezetés

Napjainkban a hagyomanyos felhasznalasi terlletelketh a polimerek kulonb&ztolto-,
adalék- és ésitbanyagok hozzaadasaval Ujszeniiszaki célok elérésére is alkalmasak lehetnek.
Egyre fontosabb kutatdsi terlilet az altaldban sziijeent viselked polimerek elektromos
vezebképességének novelése, hiszen kisisegiknek és j6 korrozidallosaguknak koszobdret
szamos alkalmazasban felvalthatjak a fémeket. Hdatzrikkal jelenis koltségcsokkenés értietl,
hiszen a hagyoméanyosienyagipari technologiakkal gazdasagosan Ghebrozatgyartasba is.

Az elektromosan vezétépes polimerek két nagy csoportja az anyagukbaretve
polimerek és a tédanyagok adalékolasaval vedletpessé tett polimer kompozitok. Mindkét
csoportnak szamos felhasznalasi tertlete van. Aagukban vezétpolimerek kilénleges kémiai
€s magneses tulajdonsagaiknak koszdmmet korr6ziovéd bevonatok, szenzorok, elemek,
szabdlyozott hatdéanyag-leadasu rendszerek, infiavgurolarizatorok, LED-ek (fénykibocsato
diéda) és radarhullamok ellen vi¢dalcazé bevonatok alapanyagaul szolgalhatnak. Z&ecpes
polimer kompozitok pedig antisztatizalt alkatrédzmk, Onszabalyozo itbberendezésekben,
magasfesziltséig kabelek részleges kistilésének megakadalyozasd&pmtjalis szenzorokban,
biolégiai alkalmazédsokban, elektromagneses éofrattivencias interferencia elleni védelemben,
valamint tizedanyag-cellakban hasznéalatosak [1-6].

A vezebtképes polimerek igéretes alkalmazasi terllete ald@ayag-cellak mono- és
bipolaris lemezének anyagaként totidalhasznalasa. A kornyezetvédelem fontossagat siem
tartva mindinkdbb mednaz igény a ,z0Ild energiara”. Egyre szélesebb kibteeed a bioetanol
tuzebanyagkent tortéh hasznalata, valamint, anyagi szempontokat is legybe véve, a
kulonb6d megujuld energiaforrasok felhasznalasa példaunhf@jesztésre, iitésre és melegviz
készitésre. Az elektromos é&ram tiGzaelyag-cellakkal tortéh eldallitdsa igéretes iranyzat a
kornyezettudatos energiatermelés terlletén. A lcdtizvetlentl elektromos aramot allitanak el
viz melléktermék képidése és dfejlodés mellett. A berendezés egyik legfontosabb elemeno-
€s a bipolaris lemez. A bipolaris lemezek tradidi@an fémbl késziltek, igy biztositottak a
vezebképességet és a megfélehechanikai tulajdonsagokat, de elektrokémiai fitdbuk nem
volt kielégith [7]. A korrozidallésag javitdsa érdekében a féndeeket bevonatokkal lattak el,
azonban a bevonatok elektromosan szigeteltek, atvéalajdonsagu anyagok pedig hianyosan
fedték a lemezeket, ami a szerkezet meghibasodAsametett. A koltséges és kevés sikerrel

kecsegtdt bevonatkészités helyett attértek a lemezek seiredr grafitbol valé gyartasara, am az
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igy készilt alkatrészek torékenynek bizonyultakdésul megmunkélasuk is bonyolult és koltséges
volt, igy terebdott a figyelem végul a polimerek irAnyaba [8].

Munkamban olyan polimer anyagok fejlesztését ésgélatat iztem ki célul, amelyek a
vezebképesség novelésére alkalmas dtiyagokat tartalmaznak. Az igy kapott kompozitok
tizebanyag-cellak mono- és bipolaris lemezeinek anyagaolgalhatnak. Célom ezen felll a
vezebképes polimer kompozitok egyedi (préselés) és stgyartasra (froccsontés) alkalmas
technoldgiainak elemzése, és a kulortbtechnoldgidkkal létrehozott anyagok tulajdonsagiain
vizsgalata. Célom tovabba a tidhyagok matrixra és egymasra vald hatasanak, wvalaei
kompozitok elektromos ellenalldsanak a kodrnyezétinérséklet valtozasatol valé fliggésének
elemzése vezétépesség méres, mechanikai és morfolégiai vizsgédedményeinek alapjan.

2. A szakirodalom kritikai értékelése, kitiizott feladatok

A polimerek vezetképességének novelése az utdbbi tiz évben egytesshb korben
kutatott teriletté valt. A témaban kozolt munkalgyrészt a vezéképes polimer kompozitok
elektromos vezéképességének minél nagyobb mértékben valé novelessss a perkolaciés
kiisz6bhoz tartozo t@anyag tartalom minél alacsonyabb szintre vald csitdsével foglalkoznak.
A hibrid: két-, harom-, esetleg négyféle &dhyagot tartalmazo rendszerekben ad&ilyagok
kozotti szinergikus hatas elérése a cél, hogy ayesgalkotokkal Iétrehozott kompozitok
vezebképességeinek dsszegénél nagyobb Gkepesség anyagot kapjanak. A szinergikus hatas
kialakulasanak okat azonban kevesen kutattdk. Aagok vezdiképességétéként négypontos
ellenallasméréssel hatarozzak meg. A mérési eregkén a tolbanyagok kompoziton belili
tobmegszazalékanak és térfogatszazalékanak fuggvényelemzik, igy mivel a felhasznalt
toltéanyagok 8riiség adatai nem minden esetben hozzafékhet kilénbdéd munkakban kdzolt
eredmeények Osszehasonlitdsa nehéz. A kompozitdkamnylagaként leggyakrabban szén- (pl.:
szénszal, grafit, korom, szén nanfcgrafén), illetve fémszarmazékokat (pl.: rézpaelszalak),
matrixként pedig az alkalmazas kornyezetimiérsékletél fliggéen rore lagyuld (alacsony
homérséklei: T < 80°C (pl.: PP, PET) és magasrérséklei: 130°C < T < 200°C (pl.: PPS, PES)
alkalmazasok) ésdne nem lagyuld polimereket hasznalnak. A komponerisszekeveréséite
lagyulé matrixd anyagoknal oldatos, szaraz, illebraledékformaban végzik, a probatestek és
termékek pedig a legkllénbéiab specidlis (pl.: laminalasos eljaras) és hagyyosuipl.: préselés,
froccsontés) technoldgiakkal készilnek; a feldofgozamddja nagymértékben befolyasolja a
kompozit elektromos tulajdonséagait.
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A kompozitok mechanikai tulajdonségait hajlito, 6dzés utvehajlitd vizsgélatok
segitségével jellemzik, az elért eredményeket &kistagyarazat altalaban nélkilézi a morfoldgiai
vizsgalatokat, igy a szdik lehetséges magyarazatokat vonultatnak fe. Addélfagok feldolgozasi
technoldgiatol fug§ eloszlasanak vizsgalatélég csak elektronmikroszkopos felvételek alapjan
torténik, amely véleményem szerint nem a legmelgfieblemodszer erre a célra.

Ertékezésemben kilonb®zoltéanyagok (grafit, korom, szén nanégdelhasznalasaval,
froccsontéssel és préseléssel készite Hagyulo matrixa (PP, PBT, PC) vedleépes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai €s morfologidajionsagait kivanom elemezni. Az emlitettek
alapjan a kiizott kutatasi feladatok pontokba szedve a kovétkez

1. Egyféle tolbanyagot tartalmazd, amorf és részben kristalyosixdavezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfologitajionsagainak elemzése.

2. Tobbféle télbanyagot tartalmazo, amorf és részben kristalyosixaatezetképes polimer
kompozitok elektromos, mechanikai és morfolégidiajulonsagainak meghatarozasa. A
toltéanyagok egymésra gyakorolt hatdsanak elemzése.

3. Froccsontéssel és préseléssel készilt $kepes polimer kompozitok elektromos,
mechanikai és morfologiai tulajdonsagainak Osszmfiddsa, a gyartastechnoldgiai
sajatossagok vezitepességre gyakorolt hatasanak elemzése.

4. Képelemzési mbédszer kidolgozasa, amely segitielkdremos és mechanikai tulajdonsagok
kozotti 6sszefliggesek feltarasat.

5. Kulonb6  Osszetétdl vezebképes kompozitok elektromos  tulajdonsagainak

hémérsekletfiig§ viselkedésének elemzése.

3. Felhasznalt anyagok és vizsgalati mddszerek

A vezetképes kompozitok matrixaként PP homopolimert (TViliplen H 949 A; #riiség:
0,9 g/cni; folyoképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: d/1® perc), PP kopolimert (TVK
Tipplen R 959 A; 8riiség: 0,9 g/crh) folydképesség 230°C-on, 2,16 kg terheléssel: /10
perc), PBT-t (Lanxess Pocan B 1308riiség: 1,31 g/crh folyoképesség 250°C-on, 2,16 kg
terheléssel: 47 cH10 perc) és PC-t (Bayer Apec 1698riséqg: 1,18 g/cr folyoképesség 330°C-
on, 2,16 kg terheléssel) hasznéltam fel.

A kompozitok tdlbanyagaként természetes, kristalyos, lemezes sadiikegrafitot

(Carbosint Kft., fajlagos feliilet: 6 7y; diriiség: 2,1 g/crf), tdbbfali szén nanocsovet (Bayer
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Baytubes C 150 P) és adkisérletek alapjan kivalasztott kormot (AkzoNobaltjenblack EC 600
JD, fajlagos feliilet: 1400 Ty; dirtiség: 1,7 g/cr) alkalmaztam.

Els6 1épésben homo PP-hez, PBT-hez és PC-hez kevertgnxomként azonos, de egyre
novekw teérfogataranyu grafitot, kormot és szén nanocsoMajd, a tovabbi vezéképesség-
novelés érdekében grafittal és korommal toltétiridikompozitokat hoztam Iétre homo PP, PBT és
PC matrix felhasznaldsaval, mindharom matrix eset#nos toltottséggel. Az anyagdsszetételek
meghatarozasanal allando, 0, 40 és 60 m% graditbant mellett fokozatosan ndveltem a
koromtartalmat. Az anyagcsoportokban kialakulo dedn értekelésénél a grafit térfogataranyat
(mivel a kompozitok tulajdonsagait a ttdnyagok térfogataranya hatarozza meg) a csopomokba
allandonak tekintettem, a kismértékltérést elhanyagoltam (a figyelembe vett térfagatyok 40
m% grafit esetében 22,8+1 V%; 60 m% grafittartaksetében 40,612 V%).

A még tovabbi eloszlasjavitas és véképesség-novelés érdekében haromféle
toltéanyaggal (grafit, korom, szén nan@cg6ltott kompozitokat készitettem homo PP, PBT,
valamint PC matrix felhasznalaséval. A grafit ag@landd, 0, 20 és 40 V% volt, mig a korom-
szén nanods (CB-MWCNT) keverék 5, illetve 10 V%-ot foglalt elz anyagdsszetételekben. A
korom-szén nano6skeverékben a két anyag aranyat fokozatosan, 2(8énbrvaltoztattam a
100%-0s nanod&startalomtol a 100%-0s koromtartalomig. PBT és Pé&lrix esetében a 40 V%
grafitot és 10 V% korom-szén nan6dseveréket tartalmazé kompozitok telitési problémdftt
nem voltak gyarthatok.

A froccsontott és préselt probatestek dsszehaasalibz PP kompolimer és PBT matrixd,
3 V% koromtartalmu, 50 V% grafittartalma és 50 V¥afg + 3 V% koromtartalmi kompozitokat
késiztettem.

A kulonbod anyagosszetételek keverésére egy Bradender Rimstog50 crites
gyurokamrat hasznaltam, a keverés minden esetbeforg@hblat/perces sebességgel, 12 percig
tortént, PP matrix esetében 240°C-on, PBT matretéen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
340°C-on. A keverés kozben lebség nyilt a keveréshez szikséges nyomaték mérémaie,
Brabender PL2000A tipusu adatijjyy egységgel és PL2000A mixeval programmal tortént.

A prébatestek égyartmanyaként szolgald kompozit lemezeket préselés froccsontéssel
allitottam eb. A 120 mm x 120 mm x 2 mm-es, valamint 80 mm x 8&in x
2 mm-es lemezek préseléséhez a Collin P 20@Epjéist hasznaltam, a préselés 160 bar nyomason
tortént, PP matrix esetében 250°C-on, PBT méatretéeen 260°C-on, PC matrix esetében pedig
345°C-on. A 80 mm x 80 mm x 2 mm-es froccsontatideeket Arburg Allrounder Advance 370S
700-290 froéccsomgeppel (csigaatmér30 mm) gyartottam.
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Elektromos vizsgalatok

A kilonboz osszetétél kompozitok térfogati vezéképességét Agilent 4333B, Agilent
34970A multiméter és Agilent 34901A modul segits&jdnértem 2-2 lemez 2-2 pontjan. A
meérési elrendezés a négypontos ellenallasmérésmgffelmben lett kialakitva, a kontaktusok
egymastol 2-2 cm tavolsadgban helyezkedtdR-l1].

A kompozitok draméisség-fesziltég karakterisztikdjat GW Insteak GP@4abortappal
és Agilent 34970A multiméterrel vizsgaltam. A latéqr segitségével az aradeséget 0,01 A

lépéskozzel valtoztattam 0,15 A-ig, a feszlltségigsédig a multiméterrel mértem.

Morfoldgiai vizsgalatok

Az optikai mikroszkopos vizsgalatokhoz a probatestepoxi gyantaba agyaztam, majd az
elkészilt darabokat Buehler Beta iker polirozé beezéssel poliroztam hat 1épésben. A polirozott
mintakat Olympus PMG 3 tipusu optikai mikroszképpasgaltam. Az igy készitett képeket
analySIS Steel Factory 5.0 szoftver segitségéeshettem. EIS [épésben binarizaltam a képeket,
majd detektaltam a t@anyag agglomeratumokat, végil 5-5 képen meghataroz kialakult
agglomeratumok keresztmetszetének tertletét ésglbdelebbi szomszédos agglomeratumok
keresztmetszetének egymastdl mért legkisebb taydaisa

A nano mérdt toltéanyagok eloszlasanak meghatarozasahoz hasznatbalakroszkdpos
felvételek a kompozitok kriogén (folyékony nitrodpem torted hités) toretfellletéd JEOL JSM
6380LA tipusu pasztazo elektronmikroszkoppal késkil

A kulénboz gyartastechnoldgiaval @llitott kompozitok kristalyossagat és kristalyoasid
tulajdonsagait DSC Q2000 berendezéssel vizsgaltamd-6 mg-os mintdkat 20-t6l 250°C-ig
futdttem 10°C/perces fdifési sebességgel, nitrogén atmoszféraban, majd atéeghatam a mintak
kristalyossagat. A tédanyagok kristalyosodasi folyamatokra gyakorolt batéak vizsgalatdhoz a
mintakat a felfités utan 5 percig tartottam 250°C-on, majd 25°Chesebesseggdithittem le.

A kulonboz gyartastechnologiaval d@llitott kompozitok kristalyos modosulatainak
meghatarozaséat nagys#ogntgen-diffrakcios vizsgalattal végeztem, PANakgt X'pert Pro MPD
diffraktométerrel,A=1,54 A hullamhosszlt Cu K- sugarzassal, 40 kV fesziltséggel és 30 mA

arammal. A sugarzast Nii@d monokromizalta.

Mechanikai vizsgalatok

A harompontos hajlité vizsgalatokat Zwick Z020 spwniverzalis szakitdgépen végeztem

64 mm-es alatamasztassal és 5 mm/perces sebessergatimeérsékleten, az MSZ EN ISO
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178:2003 szabvéany @lasai szerint, dsszetételenként 5-5 db 120 mm xmb® x 2 mm-es
probatesten, amiket Mutronic vagoberendezéssearagi.

A huazévizsgalatokat Zwick Z020 tipusu univerzalzaldtogépen véegeztem 40 mm-es
befogasi tavolsaggal és 10 mm/perces sebesséngelémersekleten, dsszetételenként 5-5 db, 80
mm x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket Mutroagdberendezéssel vagtam ki.

A Charpy-féle Utvehajlité vizsgalatokat CEAST Résipactor Junior iimiivel végeztem a
2 J-os kalapacs hasznalataval, széb#rsékleten, az MSZ EN I1SO 179:1-2001 szabvabiyasai
szerint, dsszetételenként 5-5 db bemetszetlen,m®0x 10 mm x 2 mm-es probatesten, amiket

Mutronic vagoberendezéssel vagtam Ki.

Termomechanikai vizsgalatok

A kompozitok tUvegesedésibmérséklettartomanyat DMA Q800 berendezéssel hatnz
meg, 50 mm-es tamaszKkbhajlito feltét segitségével, 55 mm x 10 mm x 2 esrprobatesteken,
5°Cl/perces felftési sebességgel, 20n amplitudoval és 1 Hz frekvenciaval, PP matrixtésen -
30 és 140°C, PBT matrix esetében 0 és 140°C, P@xmadetében pedig 0 és 180°C kozott.

A kompozitok Ibtagulasat szintén DMA Q800 berendezéssel mérterd bliendezésben,
35 mm x 6 mm x 2 mm-es probatesteken. A huzé téshértéke kicsi, 0,001 N volt, igy a
berendezés csak @thgulasbdél adodo nyulast regisztralta. étdgulast PP matrix esetén -20 és
130°C, PBT matrix esetén 30 és 130°C, mig PC masgten 30 és 160°C kozott meértem

5°Clperces felftési sebességgel.

Nedvességtartalom mérés

A grafitpor nedvességtartalmat Aboni FMX HydroTnaberendezéssel mértem. A laborban
a hbmeérséklet 27,0°C, a paratartalom 31,9%, a mintaginpedig 0,22 g volt.
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5. Tézisek

Kutatomunkdmban kristalyos, természetes grafitaerfeseméret: 16-21 um,; fajlagos
felulet: 6 nf/g), kormot (szemcseméret: 0,035 pm; fajlagos é&lill400 M/g) és szén nanocsovet
(&tméb: 0,015 pm; fajlagos feliilet: 300%fg) alkalmaztam todanyagként. A tdllanyagokat a

matrixszal gyurokamraban kevertem 6ssze. Eredmeneyel kovetkez tézisekben 6sszegzem:

1. Kimutattam, hogy a megegyezérfogataranyu grafitot (22,8 V%, illetve 40,6 V%3
kormot (0,0-8,9 V%, illetve 0,0-10,6 V%) tartalmaziréselt hibrid, bre lagyulé matrixu
(PP, PBT, PC), vezéktépes kompozitokban kilonb&matrix anyagok esetéen elbégrafit
eloszlas alakul ki. A kilonbdzgrafittartalmi kompozitokat 6sszehasonlitva megéthato:

a) a PP matrixd kompozitok esetében a teljes vizdgabmtartalom tartomanyban,
PBT matrix esetében 2 és 6 V% koromtdltés kdzo@, matrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgéltdanyag tartomanyban a
hajlitoszilardsag-cstkkenést a grafit eloszlasaddtozasa kompenzalta.

b) a PP matrixi kompozitok esetében 2 és 6 V% kordaésdtozott, a PBT matrixd
kompozitok esetében 2 és 5 V% koromtoéltés koz6tBCGa métrixi kompozitok
esetében pedig 5 V% koromtoltés felett a vizsgaltoanyag tartomanyban az
Utészilardsag-csokkenést a grafit eloszlasanak vatokampenzalta.

Megallapithaté tehat, hogy a hajlito- éigiilardsag tolanyag tartalom flggvényében
valtozo trendjei nem tekinthi# matrix fuggetlennek [12, 13, 19].

2. Optikai mikroszkopos vizsgalatokkal bizonyitottanmgy hibrid télbanyag-tartalmu, ére
lagyul6 matrixa (PP, PBT, PC), préselt, véképes kompozitok esetén a vizsgalt
toltéanyag tartomanyban a matrix anyag fajtgjatol fliggél statisztikailag igazolt
korrelacio talalhato:

a) a grafitot és kormot, valamint a grafitot, kormstszéen nanocsdvet tartalmazéren
lagyul6 matrixa, vezéképes kompozitok hajlitd rugalmassagi modulusa és a
kompozitban talalhaté grafit agglomeratumok sikbedresztmetszetének atlagos
terulete kozott.

b) a grafitot, kormot és szén nanocsovet tartalmagé Rgyuld matrixi kompozitok
fajlagos vezdiképessége és a kompozitban talalhaté grafit agghtomaok sikbeli
keresztmetszetének atlagos terilete k6zott [18-20].
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3. Optikai és elektronmikroszkopos vizsgélatokkal bigtottam, hogy a préselt, grafitot,
kormot és tobbfall szén nanocsoévet tartalmaéde kagyulé matrixa (PP, PBT, PC), hibrid
kompozitok esetén a kovetkezosszefliggések figyellidt meg az Osszetétel és az
anyagtulajdonsagok kozott:

- Minél nagyobb a grafittartalom, annal nagyobb a gomitban talalhaté grafit
agglomeratumok keresztmetszetének atlagos terulete.

- A novekw grafittartalom segiti a nanoméifettdltéanyag szemcsék eloszlatasat,
kalondsen korom esetében.

- Nagyobb nanomérétoltéanyag tartalom jobb grafiteloszlashoz vezet.

- A tobbfali szén nanoéshagyobb hatassal van a grafit eloszlasara, nkotam.

Az allitasokat a grafitot is tartalmazé hibrid koozgiok nagyobb hajlitdszilardsaga is

alatamasztja [18, 20].

4. Kulénbod rétegvastagsagokban veégzett térfogati elektromdlendiasmerésekkel
bizonyitottam, hogy a froccsontott vedledpes polimer kompozitokban a froccsontés soran
kialakulé mag-héj szerkezet miatt a vastagsag féggében szignifikdnsan eltéa térfogati
elektromos vezéképesség. A grafittal toltétt polipropilén matrikbompozitokban a
magréteg vezéképessége 45%-kal nagyobb, mint a héjrétege. Attgiaés korommal
toltott polipropilén matrixa hibrid, vezé&képes kompozitok esetén a jobb déhyag-
eloszlas miatt a kilonbség csak 15%. Pasztazé redekikroszkdpos felvételekkel
igazoltam, hogy a préselt kompozitokban létréjtsomogén szerkezet miatt az elektromos
vezebképesség a vastagsag mentén nem valtozik. A merfeggszetétdl kompozitok
kozil a préseltek elektromos vedatpessége 2-7-szer nagyobb, mint a froccsontofieké
21, 22].

5. Arametsség-feszilltség jelleggorbe feltvételével bizortdtn, hogy a ére lagyuld
matrixd, grafittal toltétt kompozitokban az ohmikekktromos vezetési méd, a korommal
toltott kompozitokban pedig a hopping vezetés éalaguthatassal megvaldsuld elektromos
vezetés dominal. A dominans vezetési médok sapifadsak koszonhéen a vizsgalt
homérséklettartomanyban (PP matrix: -20-130°C; PBTrimna30-130°C; PC matrix: 30-
160°C) a grafittal toltott kompozitok fajlagos védecpessége admérséklet emelkedésével
csokken, viszont a korommal toltott kompozitoké @mBrséklet emelkedésével nem
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valtozik, mivel a bBtagulas vezéképesség-csokkanhhatasat a hopping vezetési folyamat

termikus aktivacioja kompenzalja [20, 23].
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