
 

 

 

 
BUDAPESTI MŰSZAKI ÉS GAZDASÁGTUDOMÁNYI EGYETEM 

GÉPÉSZMÉRNÖKI KAR 

POLIMERTECHNIKA TANSZÉK 

 

 

 

 

 

 

KAPROLAKTÁM-ALAPÚ POLIAMID KOMPOZITOK 

ÉGÉSGÁTLÁSA BEVONATOLÁSSAL 

 

PhD-értekezés tézisfüzete 

 
Készítette: Kovács Zsófia 

okleveles gépészmérnök 

Témavezető: Prof. Dr. Toldy Andrea 

egyetemi tanár 

 

 

 

 

 

 

 

 

BUDAPEST, 2025 

  



 

 

 



 

1 

 

1. BEVEZETÉS 

A polimer kompozitok felhasználási területe folyamatosan bővül, napjainkban már 

szinte elképzelhetetlen az autóipar, a repülőgépipar, a szélturbinagyártás és még számos 

egyéb iparág nélkülük. Nagy előnyük a fémekkel szemben, hogy nagy a sűrűségre 

fajlagosított merevségük és szilárdságuk, valamint kiemelkedő a korrózióállóságuk. 

Azonban a polimer kompozitok egyik jelentős hátránya a szerves polimer mátrixból 

adódó éghetőségük. A biztonságos használat érdekében egyre szigorodnak az 

alapanyagok éghetőségével kapcsolatos előírások, ami miatt égésgátlók alkalmazására 

van szükség. 

Kompozitok esetén az égésgátlást jellemzően az égésgátló adalék kompozit mátrixba 

történő adagolásával oldják meg. Azonban az adalékanyagok befolyásolhatják a mátrix 

mechanikai tulajdonságait és a viszkozitását, ami a feldolgozás során problémákat 

okozhat. Ezen kívül problémát jelenthet a szilárd égésgátlók kiszűrődése a gyártás során, 

ami az adalékanyagok egyenlőtlen eloszlásához vezethet. Továbbá a szálerősítés rétegei 

gátolhatják a szilárd fázisú égésgátlás mechanizmusát. Egy másik megoldás lehet a 

kompozitok égésgátlására a kompozit felületére felvitt égésgátló bevonatok alkalmazása. 

A polimer kompozitok esetén alkalmazott bevonatok jellemzően a megfelelő felületi 

minőséget biztosítják, azonban megfelelő adalékanyagok alkalmazásával a bevonat 

célzott tulajdonságai módosíthatók, ezáltal a bevonatnak új funkció adható, tehát 

multifunkcióssá válik. Multifunkcionális égésgátló bevonatokkal például 

kiküszöbölhetők az égésgátlók polimer mátrixba történő adagolása során felmerülő 

problémák. Így hatékony égésgátlást lehet elérni anélkül, hogy a kompozit tulajdonságai 

megváltoznának. Égés során az alkatrész külső felülete érintkezik először a tűzzel, így a 

bevonat elzárja a felületet, és megakadályozza a láng tovább terjedését. 

A fenntarthatóság és a környezettudatos tervezés, valamint a rövidebb gyártási 

ciklusidő miatt a folytonos szálerősítésű hőre lágyuló polimer kompozitokat egyre 

szélesebb körben alkalmazzák. Előállításuk egyik legígéretesebb módszere az in-situ 

polimerizáción alapuló termoplasztikus gyantainjektálás (T-RTM), amely során az 

erősítőanyagok közé impregnált monomer polimerizációja a szerszámban megy végbe. 

Tipikusan alkalmazott kis viszkozitású (3-5 mPas) monomer az -kaprolaktám, amelyből 

anionos gyűrűfelnyitásos polimerizációval, iniciátor és aktivátor jelenlétében poliamid 6 

(PA6) állítható elő. A technológia lehetőséget nyújt különböző folytonos szálerősítések – 

például szén-, üveg- vagy poliamidszál – alkalmazására, így különböző típusú 

kompozitok, köztük önerősített rendszerek előállítására is. 

Az önerősített kompozitok olyan rendszerek, amelyeknél az erősítőanyag és a mátrix 

azonos polimercsaládból származik. Ez számos előnnyel jár, hiszen az erősítőanyag és a 

mátrix kémiai hasonlósága miatt jó határfelületi adhézió érhető el. Továbbá bonyolult 

szétválasztási módszerek nélkül is egyszerűen újrahasznosíthatók mechanikai 

újrahasznosítással. Ez a tulajdonságuk különösen fontos a fenntarthatóság és a 

körforgásos gazdaság szempontjából. 
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A doktori értekezésem célja -kaprolaktám-alapú anionos gyűrűfelnyitásos 

polimerizációval előállított égésgátolt PA6 rendszer fejlesztése, amely alkalmazható 

bevonatként T-RTM technológiával előállított hosszú szállal erősített PA6 kompozitok 

felületén. A bevonat létrehozásához szerszámban történő bevonatolást használok, és a 

bevonatokat szénszállal vagy poliamid 6.6-tal (PA6.6) erősített kompozitok felületére 

viszem fel. A különböző hatásmechanizmusú égésgátlók együttes alkalmazásával 

hatékonyabb égésgátlás érhető el. Így a kutatásom során különböző égésgátlók 

szinergikus hatását is vizsgálom. Céljaim közé tartozik továbbá az égésgátolt PA6 

kompozitok újrahasznosításának vizsgálata. 
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2. SZAKIRODALOM ÉRTÉKELÉSE, CÉLKITŰZÉSEK 

Napjainkban a járműiparban egyre szélesebb körben alkalmazzák a polimer 

kompozitokat szerkezeti anyagként, elsősorban nagy sűrűségre fajlagosított merevségük 

és szilárdságuk, és kiemelkedő korrózióállóságuk miatt. Bár a kompozitok jelentősen 

csökkentik a tömeget, az alkalmazásukat mégis jelentősen korlátozza a szerves mátrix 

éghetőségéből adódó biztonságtechnikai kockázat. A szigorodó szabályozások már nem 

csupán az égés megelőzését, hanem a szerkezeti integritás tűz közbeni fenntartását is 

megkövetelik. Ezzel összefüggésben a kutatásokban egyre nagyobb hangsúlyt kapnak 

azok a megoldások, amelyek nemcsak a lángterjedést és hőfelszabadulást csökkentik, 

hanem mérséklik a füstképződést, valamint képesek fenntartani a kompozit teherbírását 

is. 

Az égésgátlókat jellemzően a polimer mátrixhoz szokták hozzáadni, azonban ez több 

szempontból is korlátozott hatékonyságú. Egyrészt az adalékok befolyásolhatják a mátrix 

viszkozitását, valamint a kompozit mechanikai tulajdonságait is. Ezen kívül injektálásos 

kompozitgyártás esetén gondot okozhat a szilárd adalékok kiszűrődése és inhomogén 

eloszlása, a szálerősítés pedig megakadályozhatja a védőréteg kialakulását a kompozit 

felületén. A szakirodalomban egyre több példa található az említett problémák 

megoldására. Ilyen megoldás lehet a folyékony égésgátlók és/vagy az égésgátló bevonatok 

alkalmazása. Ezek ugyan ígéretes megoldást jelenthetnek, azonban az alkalmazásuk során 

még számos szempont van – például a bevonatok megfelelő tapadása, többfunkciós 

szerepének hosszú távú hatékonysága – amelyek részletes vizsgálatot igényelnek. 

A szakirodalom három alapvető égésgátló bevonatot különböztet meg: égésgátló 

polimer bevonatok, hőtükör jellegű bevonatok és intumeszcens bevonatok. Az égésgátló 

polimer bevonatok nagy hőstabilitásuk és kis hővezetőképességük miatt késleltetik a 

begyulladást. Viszont a maximális vastagságuk (2-3 mm) miatt korlátozott a 

felhasználásuk, magas hőmérsékletű tüzek esetén csak rövid távú védelmet nyújtanak. A 

hőtükör jellegű bevonatok nagy hőáram esetén is javítják a kompozit tűzállóságát. A 

polimer kompozitoktól jelentősen eltérő hőtágulási együttható miatt könnyen 

elrepedhetnek, lepattoghatnak, illetve a vastagságuk (10-20 mm) miatt megnőhet a 

kompozit tömege. Így a szakirodalom kevésbé foglalkozik ezekkel a bevonatokkal. 

Legszéleskörűbb szakirodalommal az ún. intumeszcens bevonatok rendelkeznek. 

Esetükben magas hőmérséklet hatására a bevonaton egy porózus, szenes réteg jön létre, 

ami elnyeli a tűz által generált hő nagy részét. A bevonatok alkalmazásánál fontos, hogy 

egyenletes vastagságú, jó minőségű felületet kapjunk. A felvitelhez használható kenés, 

vagy szórás, azonban a nyitott szerszám miatt megemelkedik a szerves vegyületek 

kibocsátása. Az egészség- és a környezetvédelem érdekében elterjedt a szerszámban 

történő bevonatolás. 

A rövidebb ciklusidő, a hatékonyabb termelés, és az újrahasznosítás miatt egyre 

jelentősebb szerepet kapnak a hőre lágyuló mátrixú polimer kompozitok. Előállításuk 

folyamata az in-situ polimerizáció, amely során kis viszkozitású monomert impregnálnak 

az erősítőszövetek közé, és a polimerizáció a szerszámban megy végbe. A 

szakirodalomban vizsgált rendszer kaprolaktám-alapú anionos gyűrűfelnyitásos 
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polimerizáció, amely során – iniciátor és aktivátor jelenlétében - poliamid 6 állítható elő. 

Az aktivátor és az iniciátor mellett fontos szerepe van a nedvességnek, a 

szennyezőanyagoknak és a kezdeti polimerizációs hőmérsékletnek. A szakirodalomban 

számos kutatás foglalkozik a megfelelő polimerizációs hőmérséklet kiválasztásával, 

viszont ezek nem minden esetben következetesek. Egyes szerzők szerint a túl magas 

hőmérséklet csökkentheti a konverziót, ugyanakkor más szakirodalom ezzel ellentétes 

tendenciát mutat. Azonban a publikációk jelentős részében a monomerkonverziót, a 

kristályos részarányt, és a mechanikai tulajdonságokat figyelembe véve, a megfelelő 

feldolgozási hőmérséklet körülbelül 150 °C. Egy másik fontos szempont, amelyre több 

szakirodalom is kitér, a szál-mátrix határfelület és a mechanikai tulajdonságok közötti 

kapcsolat. Bár a PA6 kompozitok hajlítószilárdsága és modulusa kedvező, egyes 

vizsgálatok gyenge szál-mátrix kapcsolatot jeleznek, amit a nem teljes polimerizációval 

magyaráznak. Ez némileg ellentmond annak, hogy a gyenge szál-mátrix kapcsolat nem 

befolyásolta jelentősen a mechanikai tulajdonságokat. 

A poliamidok könnyen megolvadnak a lángban, ami miatt csöpögést, gyors 

tűzterjedést okozhatnak. -kaprolaktám anionos in-situ polimerizációjával előállított 

poliamid égésgátlásával azonban kevés kutatás foglalkozott eddig. A szakirodalomban 

ígéretes eredményt értek el a heterociklusos szerkezettel rendelkező foszfortartalmú 

hexafenoxi-ciklotrifoszfazén égésgátló alkalmazásával, ahol a foszforatomhoz való 

hozzáférés sztérikusan akadályozott, és ezért nem zavarja jelentősen az ε-kaprolaktám 

polimerizációs reakcióját. Azonban a legtöbb poliamid égésgátlására sikeresen 

alkalmazott adalék nem használható -kaprolaktám égésgátlására. Az egyik legnagyobb 

probléma az égésgátlás során az, hogy az adalékanyagok gyakran gátolják a 

polimerizációs reakciót. Egy másik probléma az, hogy a legtöbb égésgátló nem oldódik 

kaprolaktámban. Ez gondot okozhat a feldolgozás során, mivel így egyenlőtlenebb lehet 

az adalékanyag eloszlása, és a szilárd égésgátlók kiszűrődhetnek. 

Az in-situ polimerizációval előállított poliamid gyártására használható technológia a 

vákuuminfúzió és a T-RTM. A vákuuminfúzió során a nyomásgradiens vákuum 

segítségével hozható létre, amelynek köszönhetően nincs szükség nagy nyomásra. 

Vákuuminfúziót gyakran használnak térhálós mátrixú kompozitok esetén, ugyanakkor 

egyre szélesebb körben terjed el alternatívaként a reaktív feldolgozás. Ebben az esetben 

kis viszkozitású monomert és/vagy oligomert juttatnak az erősítőanyagok közé vákuum 

segítségével, és a polimerizáció az egy-, vagy kétoldalú szerszámban megy végbe. Számos 

kutatás foglalkozott vákuuminfúzióval előállított poliamid vizsgálatával. A technológia 

során a két legfontosabb paraméter a polimerizációs hőmérséklet és az infúziós nyomás. 

A kutatások alapján elmondható, hogy az ideális szerszámhőmérséklet 140-160 °C között 

van. A másik gyakran használt technológia a T-RTM. A vákuuminfúzióhoz hasonlóan 

ebben az esetben is a monomert és/vagy oligomert az erősítőanyag közé juttatják, és itt 

megy végbe 2-3 perc alatt a polimerizáció. A technológia során az injektálási nyomás 

néhány báros tartományban mozog. 

A hőre lágyuló mátrixú kompozitok elterjedésének egyik oka az, hogy a térhálós 

kompozitokkal szemben könnyebb az újrahasznosításuk. A szakirodalmak alapján 

folytonos szálerősítésű kompozitok esetében használhatók mechanikai, termikus és 

kémiai újrahasznosítási eljárások, amelyek során az erősítőanyag és/vagy a mátrix 
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visszanyerhető. Az önerősített polimerek előnyei közé tartozik az, hogy közel 100%-ban 

újrahasznosíthatók, azaz a mátrix és az erősítőanyag újraolvasztásával a homogén 

alapanyagot teljes mértékben újra lehet hasznosítani. A szakirodalomban számos 

önerősített polimer kompozit újrahasznosítását vizsgálták már, de önerősített poliamid 

kompozitok újrahasznosításával foglalkozó eredményeket legjobb tudásom szerint még 

nem publikáltak. 

Mindezek tükrében a munkám során a következő célokat tűztem ki: 

− -kaprolaktám alapú in-situ polimerizációval előállított égésgátolt PA6 rendszer 

fejlesztése; 

− több égésgátló együttes használata esetén a szinergikus hatás vizsgálata; 

− égésgátolt PA6 rendszer alkalmazása bevonatként -kaprolaktám alapú 

szénszállal erősített PA6 kompozitokhoz szerszámban történő bevonatolással; 

− önerősített -kaprolaktám alapú PA6 kompozitok égésgátlásának vizsgálata; 

− -kaprolaktám alapú égésgátolt PA6 kompozitok újrahasznosításának 

vizsgálata, és az égésgátlók hatékonyságának elemzése. 
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3. ALAPANYAGOK ÉS MÓDSZEREK 

3.1. Felhasznált anyagok 

Az anionos gyűrűfelnyitásos polimerizációval létrehozható PA6 előállításához 

monomerként AP-NYLON® Caprolactam típusú -kaprolaktámot használtam (CL, L. 

Brüggemann GmbH & Co. KG, Heilbronn, Németország). Aktivátornak a Bruggolen C20P 

típusú hexametilén-1,6-dikarbamoil-kaprolaktámot (C20, L. Brüggemann GmbH & Co. 

KG, Heilbronn, Németország) választottam, amely az egyik leggyakrabban használt 

aktivátor, iniciátornak pedig a Katchem cég (Prága, Csehország) által gyártott nátrium-

dikaprolaktamát-bisz-(2-metoxietoxo)-aluminátot, melynek márkaneve Dilactamate (DL).  

A felhasznált égésgátlókat, és azok főbb tulajdonságait az 1. táblázat tartalmazza. A két 

expandálható grafit közötti különbség a szemcseméretben és az expanzió mértékében van: 

az EGES100 típusnál a szemcsék 75%-a kisebb, mint 150 μm, az expanzió során 

bekövetkező térfogatváltozás pedig 100 cm3/g, míg az EGES350 típus esetében a szemcsék 

80%-a nagyobb, mint 300 μm, az expanzió mértéke pedig 350 cm3/g. 

1. táblázat Felhasznált égésgátlók jellemzői 

Megnevezés Fő komponens Gyártó/forgalmazó Márkanév 
P-tartalom 

[%] 
Megjelenés 

RP vörös foszfor Clariant Exolit RP607 >95 vörös por 

MgO magnézium-

oxid 

Sigma Aldrich Magnesium 

oxide 

- fehér por 

EGES100 expandálható 

grafit 

Graphit Kropfmühl ES 100 C10 - fekete por 

EGES350 expandálható 

grafit 

Graphit Kropfmühl ES 350 F5 - fekete por 

HPCTP hexafenoxi-

ciklotrifoszfazén 

Fushimi/NRC Rabitle FP110 13,4 fehér por 

 

A szénszállal erősített kompozitokhoz PX 35 UD 300 típusú (CF, Zoltek, Nyergesújfalu, 

Magyarország) unidirekcionális erősítőanyagot használtam. Az önerősített kompozitok 

erősítőanyagaként a Sati Envirotech (Barcelona, Spanyolország) cég CR-262-es típusú, 

szatén szövésű poliamid PA6.6 szövetét használtam. A szövet vastagsága 0,41 ± 

0,0615 mm, területi sűrűsége 330 ± 24,75 g/m2. Az újrahasznosítás során a mintákhoz 

Tarnamid T27 (T27, Grupa Azoty, Tarnów, Lengyelország) típusú PA6 alapanyagot 

kevertem. 
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3.2. Mintakészítés 

3.2.1. Referencia és égésgátolt poliamid 6 

Kutatásom első lépéseként a különböző égésgátlók hatását vizsgáltam az in-situ 

polimerizációra, a PA6 termikus és éghetőségi tulajdonságaira. Emiatt a különböző 

égésgátlókat erősítőanyag nélküli PA6-ban vizsgáltam. 

A referencia -kaprolaktám alapú PA6 előállításához 87% CL-t, 3% C20 aktivátort és 

10% DL iniciátort használtam. Az in-situ polimerizáció rendkívül érzékeny a nedvességre, 

így az alapanyagokat Faithful DZ-3BCI típusú (Faithful, Huanghua, Kína) vákuum 

szárítószekrényben tároltam, valamint az égésgátlókat a felhasználás előtt 4 órán keresztül 

80 °C-on szárítottam UT6 típusú (Heraeus Holding GmbH, Hanau, Németország) 

szárítószekrényben. Az előállítás első lépéseként az alumínium szerszámokat metanolos 

tisztítást követően befújtam Lusin® Alro LL 261 típusú (Chem-Trend L. D., Howell, USA) 

formaleválasztóval, majd a zárt szerszámot 150 °C-os szárítószekrénybe helyeztem. A 

szerszámot 15°-os szögben megdöntöttem annak érdekében, hogy a zárt szerszámban lévő 

levegő könnyebben tudjon eltávozni a szerszámból. Következő lépésként a monomert és 

az aktivátort, és égésgátolt minták esetén az égésgátlót - pontos kimérést követően – MR 

Hei-TEC típusú (Heidolph, Németország) fűthető mágneses keverővel kevertem össze és 

olvasztottam fel 120 °C-on. Az iniciátor hozzáadását követően 150 °C-os 

szárítószekrényben előmelegített alumínium szerszámba injektáltam a CL-rendszert, 

majd szabványos égésvizsgálatoknak megfelelő próbatesteket állítottam elő. A minták 

előállításának folyamatábrája az 1. ábrán látható. 

 

1. ábra Égésgátolt PA6 előállításának lépései 

3.2.2. Szénszállal és PA6.6-tal erősített kompozitok 

A kompozitok előállításához 100 mm x 100 mm x 2 mm formaüregű szerszámot 

használtam, amivel a T-RTM technológiát modelleztem kis méretben. A szerszámot 

metanolos tisztítást követően formaleválasztóval fújtam be. Szénszállal erősített 

kompozitok esetében a szerszámba öt réteg unidirekcionális PX 35 UD 300 típusú CF 

erősítőanyagot helyeztem [0]5 rétegrendben, míg önerősített kompozit esetében a öt réteg 

szatén szövésű CR-262 típusú PA6.6 erősítőanyagot helyeztem. Az erősítőanyagot 
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tartalmazó zárt szerszámot 15°-os szögben elhelyezve egy 150 °C-os szárítószekrényben 

melegítettem elő. A PA6 mátrix előállításához 87% CL-t, 3% aktivátort és 10% iniciátort 

használtam. Az -kaprolaktámot és az aktivátort 120 °C-on olvasztottam meg, és MR Hei-

TEC típusú (Heidolph, Németország) mágneses keverő segítségével kevertem össze. Az 

iniciátor hozzáadását követően a megfelelő nyomás biztosításának érdekében egy 1025 

TLL 25ml SYR típusú hőálló üvegfecskendővel (Hamilton Company, Reno, USA) 

juttattam az olvadékot a zárt szerszámba, és 10-15 perc után eltávolítottam a szerszámot a 

szárítószekrényből, majd szobahőmérsékleten hagytam lehűlni. A szénszállal erősített 

PA6 kompozitok előállításának folyamatábráját a 2. ábra tartalmazza, azonban az 

önerősített kompozit előállítási lépései is megegyeznek az ábrán bemutatott lépésekkel. 

 

 

2. ábra A szénszállal erősített PA6 kompozitok előállításának folyamatábrája 

3.2.3. Bevonattal ellátott kompozitok 

Az égésgátló bevonatokat szerszámban történő bevonatolással hoztam létre a 

szénszállal erősített és az önerősített kompozitok felületén is. A bevonatok létrehozásához 

100 mm x 100 mm x 2,5 mm formaüregű alumínium szerszámot használtam. A 

szerszámban a metanolos tisztítást és formaleválasztó alkalmazását követően előzetesen 

elhelyeztem a bevonatolandó kompozitot, majd a szerszám zárását követően 150 °C-os 

szárítószekrénybe helyeztem 15°-os szögben megdöntve. A 0,5 mm-es bevonat 

előállításához az -kaprolaktámot aktivátor és égésgátló jelentétében 120 °C-on 

megolvasztottam és összekevertem egy MR Hei-TEC típusú (Heidolph, Németország) 

fűthető mágneses keverővel, majd az iniciátor hozzáadása után az olvadt -kaprolaktám 

rendszert 1025 TLL 25ml SYR típusú hőálló üvegfecskendővel (Hamilton Company, Reno, 

USA) a zárt szerszámba juttattam. 10-15 perc után eltávolítottam a szerszámot a 

szárítószekrényből, majd szobahőmérsékleten hagytam lehűlni. Az égésgátló bevonat 

előállításának lépéseit a 3. ábra mutatja be. 
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3. ábra Égésgátló bevonattal ellátott PA6 kompozit létrehozásának folyamatábrája 

3.2.4. Bevonattal ellátott kompozitok újrahasznosítása 

Az önerősített kompozitok újrahasznosításának első lépéseként a referencia és 

égésgátló bevonattal ellátott kompozitokat Mutronic típusú (Mutronic 

Präzisionsgerätebau GmbH & Co. KG, Reiden, Németország) vágóberendezéssel 20 mm 

x 20 mm-es darabokra vágtam, majd Fritsch 4ERKK90 típusú (Fritsch GmbH, 

Németország) darálóval ledaráltam. A feldolgozhatóság megkönnyítése érdekében 50% 

T27 típusú primer PA6-ot kevertem a darálékhoz egy Brabender Lab-Station típusú 

(Brabender GmbH & Co., Németország) belső keverővel 205 °C-on. A keverést 

megelőzően 6 órán keresztül 80 °C-os szárítószekrényben szárítottam az alapanyagot. A 

205 °C, valamint a keverés nyíró hatása elegendő volt az anyag megolvasztásához és a 

homogén keverék eléréséhez. Az új próbatesteket egy T30 típusú hidraulikus prés (Metal 

Fluid Engineering s.r.l., Olaszország) segítségével készítettem el. A préselés során a 

következő paramétereket alkalmaztam: 0 bar 5 percig, 100 bar 5 percig és 200 bar 5 percig. 

A préselés során alkalmazott hőmérséklet 220 °C volt, és a hűtés a berendezésbe beépített 

vízhűtéssel történt. A gép 60 mm átmérőjű dugattyúval rendelkezik, így a 140 mm x 140 

mm-es próbatesteket 28 bar felületi nyomással préseltem. Az égésgátló nélküli minta 

vastagsága 2 mm volt, míg az égésgátlót tartalmazó minták vastagsága 2,5 mm volt, annak 

érdekében, hogy megfelelően össze tudjam hasonlítani az újrahasznosított mintákat a 

primer mintákkal. Az újrahasznosítás lépéseit a 4. ábra mutatja be. 
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4. ábra Bevonattal ellátott PA6 kompozitok újrahasznosításának lépései 

3.3. Vizsgálati módszerek 

Az égésgátlók hatását az üvegesedési átmeneti hőmérsékletre (Tg), és a kristályos 

részarányra differenciál pásztázó kalorimetriával vizsgáltam. A vizsgálatokat TA 

Instruments Q2000 típusú berendezésen (New Castle, DE, USA) végeztem, a 

kiértékeléshez pedig a TA Universal Analysis programot használtam. 5-10 mg tömegű 

mintákat 50 ml/perc térfogatáramú N2 atmoszférában vizsgáltam. A fűtés-hűtés-fűtés 

ciklusú méréseket 25-250 °C közötti hőmérséklettartományban vizsgáltam 10 °C/perc 

fűtési és hűtési sebességgel. 

A monomerkonverziót, az adalékanyagok ülepedését és a termikus stabilitás 

vizsgálatát TA Instruments Q500 típusú (New Castle, DE, USA) termogravimetriás 

analizátorral (TGA) végeztem. A vizsgálatot 5-10 mg-os mintákon végeztem 30 ml/perc 

térfogatáramú N2 atmoszférában 20 °C/perc fűtési sebességgel 30-600 °C között. A 

kiértékeléshez TA Universal Analysis programot használtam. 

UL-94-es vizsgálat során az ISO 9772 és ISO 9773 szabványok alapján a vízszintes 

elrendezésből (H-típus) meghatározható a lángterjedési sebesség, a függőleges 

elrendezésből (V-típus) pedig a vizsgált anyag égésgátoltsági fokozata állapítható meg. A 

méréshez 120 mm x 10 mm x 3 mm nagyságú próbatesteket használtam.  

Az oxigénindex vizsgálatokat az ISO 4589-1 és 4589-2 szabványok szerint végeztem. A 

vizsgált próbatestek mérete 120 mm x 10 mm x 3 mm volt. 

A minták komplex égési jellemzőinek meghatározásához tömegcsökkenésen alapuló, 

ún. „mass loss” típusú kónikus kalorimétert (Fire Testing Technology, East Grinsted, 

UK) használtam. A méréssel valós tűzesetekhez hasonló körülményeket lehet előidézni, 

amely során vizsgálni lehet többek között a minta gyulladási idejét, a kibocsátott 

hőmennyiséget és a tömegveszteséget. A vizsgálatot az ISO 13927 szabvány alapján 

végeztem, és a mérés során 50 kW/m2 sugárzó hőnek tettem ki a mintákat. A bevonat 

összetételek vizsgálatához használt minták mérete 100 mm x 100 mm x 4 mm volt, a 



 

11 

 

referencia bevonat nélküli kompozitok mérete 100 mm x 100 mm x 2 mm volt, míg a 

bevonattal ellátott kompozit minták mérete 100 mm x 100 mm x 2,5 mm volt.  

Az égésgátló bevonatok MLC vizsgálat utáni égési maradékát JEOL JSM 6380LA (Jeol 

LTD. Tokió, Japán) típusú pásztázó elektronmikroszkóppal (SEM) vizsgáltam. A 

feltöltődés elkerülése érdekében a mintákat Jeol JPC1200 katódporlasztó aranyozó (Jeol 

Ltd., Tokió, Japán) készülék segítségével aranybevonattal láttam el. Az égési 

maradékokról 500-szoros nagyításban energiadiszperzív spektrometriával egybekötött 

pásztázó elektronmikroszkópia (SEM-EDS) segítségével térképezést hajtottam végre. 

Az égésgátlók méretének eloszlását LA 950 A2 típusú (HORIBA, Ltd., Kiotó, Japán) 

lézeres részecskeméret-elemző készülékkel határoztam meg. HPCTP és expandálható 

grafit esetén a szuszpenzió készítéséhez etanolt használtam, míg a vörös foszfor és 

magnézium-oxid esetében vizet. A megfelelő homogenitás érdekében ultrahangos 

keverést alkalmaztam. 

A bevonatok égés során keletkezett gázok detektálására lézer pirolízis – Fourier-

transzformációs infravörös spektrometriai (LP-FTIR) mérést alkalmaztam. A mintát egy 

SYNRAD 48-1 típusú (Novanta Inc., Bedford, USA) állítható teljesítményű CO2 lézerrel 

pirolizáltam, és a keletkezett gázok spektrumát egy Bruker Tensor 37 típusú FTIR 

berendezéssel (Bruker, Billerica, USA) vettem fel. A mintákat 1 percig pirolizáltam 1 W 

teljesítménnyel. A vizsgált próbatestek mérete 20 mm x 10 mm x 2 mm volt. 

A bevonatok éghetőségi jellemzőinek meghatározásához áramlásos-pirolízis 

kalorimetriát (PCFC, Fire Testing Technology, East Grinsted, UK) használtam. A mérést 

az ASTM D-7309 szabvány alapján végeztem 1°C/s fűtési sebességgel 8-10 mg-os 

mintákon. A maximális pirolízis hőmérséklet 750 °C volt, az égési hőmérséklet pedig 900 

°C volt. A vizsgálat során a nitrogén térfogatárama 80 ml/perc volt, az oxigéné pedig 20 

ml/perc. 

Az égésgátolt és referencia minták porozitásának mérését a Sartorius Quintix típusú 

precíziós mérleg (Sartorius, Göttingen, Németország) segítségével végeztem. A porozitás 

vizsgálatánál 23 °C-on szárazon, illetve a desztillált vízben (sűrűsége: 0,99756 g/cm3) 

lemért tömegből meghatározott sűrűséget hasonlítottam össze az összetételből számítható 

elméleti sűrűséggel. A kompozitok esetében a száltartalmat a gyártás előtt lemért 

erősítőanyagok tömegéből és az elkészült kompozit tömegéből határoztam meg. A 

bevonatolt kompozitok esetében abból indultam ki, hogy a kompozit vastagsága 2 mm, a 

bevonat vastagsága pedig 0,5 mm volt. Így a bevonatolt kompozit elméleti sűrűsége ez 

alapján 80 – 20 % arányban oszlik meg a kompozit, illetve a bevonat elméleti sűrűsége 

közt.  

A minták vízfelvételét az MSZ EN ISO 62-es szabvány alapján végeztem 40 mm x 40 

mm x 2 mm vastag próbatesteken. A vizsgálat során az 1. módszerrel (23 °C-os vízbe 

merített minták) és a 2. módszerrel (forró vízbe merített minták) elemeztem a referencia 

és égésgátolt minták nedvesség felvevő képességét. A vizsgálathoz desztillált vizet 

használtam. 
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A referencia és égésgátló bevonatok Shore D keménységét Zwick H04.3150.000 típusú 

keménységmérővel (Zwick GmbH & Co. KG, Ulm, Németország) állapítottam meg ISO 

48-2:2018 szabvány szerint. A vizsgálatot 6 mm vastag mintán végeztem 50 N-os 

terheléssel. A bevonatokon 10-10 mérési pontot vettem fel, és a benyomódási idő 3 

másodperc volt. 

A referencia és bevonatolt kompozitok éghetőségét izzóhuzalos gyulladási indexszel 

(GWFI) jellemeztem. A vizsgálathoz T4-08 típusú (Testing d. o. o., Szlovénia) berendezést 

használtam. A mérést IEC 60695 szabvány alapján végeztem 60 mm x 60 mm felületű 

mintákon. A referencia kompozit vastagsága 2 mm volt, míg a bevonattal ellátott minták 

vastagsága 2,5 mm. A GWFI azt a legmagasabb hőmérsékletet fejezi ki, amelyen az anyag 

30 másodperc alatt kialszik, miután 30 másodpercig érintkezett az izzó huzallal. 

A kompozit és az égésgátló bevonat között kialakult adhéziót lehúzásvizsgálattal 

(pull-off adhesion test) minősítettem. A tesztet az ISO 4624:2016 szabvány alapján 

DeFelsko PosiTest AT-M típusú berendezéssel (DeFelsko, New York, USA) végeztem. A 

vizsgálathoz használt babák átmérője 20 mm volt. Ezután Araldite 2011 típusú 

kétkomponensű ragasztóval rögzítettem a babákat a bevonaton, majd 24 órán keresztül 

hagytam a ragasztót térhálósodni. A babákat a berendezéshez tartozó vágóeszközzel 

körbevágtam, majd a berendezés segítségével elvégeztem a tesztet. A vizsgálat során a 

felragasztott baba átmérőjének ismeretében a berendezés megadja a kompozit és a 

bevonat közötti tapadószilárdság értékét MPa-ban. A vizsgálat során egy 0,7 MPa-os 

előfeszítést kellett figyelembe venni. 

A referencia és az égésgátló bevonattal ellátott PA6 kompozitok vizsgálatához Keyence 

VHX-500 típusú (Keyence Corporation, Mechelen, Belgium) optikai mikroszkópot 

használtam. A mintákat 40-szeres nagyítással vizsgáltam. 

Az égésgátló bevonattal ellátott kompozitok és az újrahasznosított kompozitok 

hárompontos hajlítóvizsgálatát a DIN EN ISO 14125 szabvány előírásait alapul véve 

Zwick Z005 (Zwick GmbH & Co. KG, Ulm, Németország) típusú szakítógépen végeztem 

el. A 80 mm x 10 mm x 2,5 mm-es próbatesteket 64 mm-es alátámasztási távolság mellett 

2 mm/perc sebességgel hajlítottam úgy, hogy a bevonat mindig a nyomott oldalon 

helyezkedett el. A mérést a határlehajlásig végeztem, ami az alátámasztásnak a 10%-a, 

azaz 6,4 mm volt.  

A dinamikus mechanikai analízishez (DMA) TA Instruments Q800 típusú (New 

Castle, DE, USA) berendezést használtam, és a 60 mm x 10 mm x 2 mm-es mintákat 

hárompontos hajlító igénybevételnek tettem ki (50 mm-es alátámasztással). 1 Hz-es 

terhelési frekvencia és 0,1%-os relatív lehajlás beállításával, majd 25-200 °C 

hőmérséklettartományban 3 °C/perc fűtési sebességgel vizsgáltam a mintákat. A mérés 

során deformációgerjesztést alkalmaztam. A mérőberendezés szoftverének (TA 

Instruments Universal Analysis 2000 4.7A verzió) segítségével meghatároztam a 

kompozitok tárolási rugalmassági modulusának hőmérsékletfüggését, valamint a tanδ [-] 

görbék csúcsaihoz tartozó hőmérsékletértékekből megállapítottam a minták üvegesedési 

átmeneti hőmérsékletét (Tg). A tárolási rugalmassági modulus értékét Tg alatti (35 °C) és a 

Tg feletti hőmérsékleten (80 °C) vizsgáltam. 
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4. ÖSSZEFOGLALÁS 

Napjainkban a hőre lágyuló kompozitok egyre nagyobb jelentőséggel bírnak az ipar 

számos területén (járműipar, elektromos és energetikai ipar), mivel a hagyományos 

térhálós kompozitok újrahasznosíthatósága korlátozott és kihívást jelent. Míg a 

fröccsöntést és az extrudálást már régóta használják rövid szálas kompozit termékek 

gyártására, a hosszú szállal erősített hőre lágyuló kompozitok a közelmúltban jelentek 

meg. Gyártásuk különösen hatékony módszere a termoplasztikus gyantainjektálás (T-

RTM), amelynek során alacsony viszkozitású monomert juttatnak a szerszámba egy 

aktivátor és egy iniciátor jelenlétében, és a polimerizáció in-situ módon, a szerszámban 

elhelyezett erősítőanyagok között megy végbe. Az egyik leggyakrabban használt mátrix a 

poliamid 6, amelynél a kiindulási alapanyag az -kaprolaktám monomer. Szerkezeti 

anyagként történő felhasználásuk során a szerves mátrix éghetősége kritikus pont lehet, 

ezért a kompozitok égésgátlása a biztonságtechnikai előírások teljesítése szempontjából 

kiemelten fontos. 

A szakirodalmak áttekintése során arra a következtetésre jutottam, hogy a legjobb 

megoldás, ha az égésgátlókat egy bevonatként viszem fel a kompozitok felületére. A 

bevonat felvitelére a legalkalmasabb módszer a szerszámban történő bevonatolás, amely 

megvalósítható a T-RTM technológiánál. Az anionos gyűrűfelnyitásos polimerizáció 

nagyon érzékeny a nedvességre, és különféle adalékanyagra. Emiatt számos olyan 

égésgátló nem használható, amelyet a hagyományos módon előállított PA6 égésgátlására 

használnak. A szakirodalmak alapján kutatásomhoz hexafenoxi-ciklotrifoszfazént 

(HPCTP), magnézium-oxidot (MgO), vörös foszfort (RP) és két különböző szemcseméretű 

expandálható grafitot alkalmaztam (EGES100 és EGES350). 

Kutatómunkám során első lépésben az égésgátlók hatását vizsgáltam az anionos 

gyűrűfelnyitásos polimerizációra, a PA6 üvegesedési átmeneti hőmérsékletére, a 

kristályos részarányra, a termikus stabilitásra és az éghetőségre. Kezdetben csak egy-egy 

égésgátlót tartalmazó mintákat állítottam elő. A gyártással a T-RTM technológiát 

modelleztem kis méretben. Éghetőség szempontjából a PA6/10%EGES350 minta teljesített 

a legjobban, azonban a mintánál jelentős ülepedést tapasztaltam a nagy szemcseméret 

miatt. Így a továbbiakban vegyes összetételeket is vizsgáltam. A vegyes összetételek 

jelentősen csökkentették a maximális hőkibocsátás értékét. Éghetőség szempontjából a 

legjobban teljesítő összetételek a következők voltak: PA6/5%MgO/5%EG, 

PA6/5%RP/5%EG, PA6/3P%HPCTP/3%EG, PA6/3P%HPCTP/4%EG. A kiválasztott 

mintáknál megvizsgáltam az égés utáni maradványokat SEM-EDS-sel, amiből azt a 

következtetést vontam le, hogy a vegyes összetételeknél egy foszforban, vagy 

magnéziumban dús külső, stabil védőréteg alakul ki az égés során, és egy főként 

expandálható grafitot tartalmazó belső réteg. A gáz fázisú hatásmechanizmust FTIR-rel 

összekötött lézer pirolízissel vizsgáltam. Továbbá vizsgáltam a mintákat PCFC-vel, és 

TGA-val. Az eredmények alapján megállapítottam, hogy az MgO-t és EG-t tartalmazó 

minta főként a szilárd fázisban fejti ki a hatását, míg a többi mintára kombinált hatás 

jellemző. Kutatásom során bebizonyítottam, hogy a HPCTP és az EG között szinergikus 
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hatás van, és együttes alkalmazásukkal akár 68%-kal lecsökkenhet a maximális 

hőkibocsátás, és majdnem 30 %-kal a teljes hőkibocsátás. 

A kiválasztott összetételeket a következő lépésben szénszállal erősített PA6 

kompozitok felületére vittem fel szerszámban történő bevonatolással. A bevonatok akár 

33%-kal csökkenthetik a maximális, és 37%-kal a teljes hőkibocsátást. A vegyes összetételű 

égésgátló bevonatok hatékonyan csökkentették a szénszállal erősített PA6 kompozitok 

éghetőségét, miközben a mechanikai tulajdonságok nem, vagy csak kis mértékben 

romlottak. Továbbá a bevonatok előnye, hogy a szilárd fázisú hatásmechanizmust nem 

gátolja a szálerősítés jelenléte. 

A kutatás következő fázisában PA6.6 erősítőanyaggal erősített PA6 kompozitok (APC) 

felületére vittem fel a bevonatokat. A szénszállal erősített kompozitokhoz hasonlóan 

éghetőség szempontjából kiválóan teljesítettek a bevonatok. Azonban az APC-k 

mechanikai tulajdonságai gyengék voltak, elsősorban az erősítőanyag jellege miatt. 

Ezután mechanikai újrahasznosítással új mintákat állítottam elő az APC-kből. Az 

újrahasznosítás során darálást követően 50% primer alapanyagot adtam a mintákhoz, 

majd préseléssel hoztam létre a rövid szállal erősített, reciklált kompozitokat. A primer 

alapanyag hozzáadása ellenére is jelentősen csökkent a maximális hőkibocsátás értéke 

mind az újrahasznosított, mind a nem újrahasznosított referencia kompozitokhoz képest. 

Az alkalmazott égésgátlók legalább 60%-ban megőrizték a hatékonyságukat. Az 

eredmények hozzájárulnak a fenntartható anyaghasználathoz, és a 

hulladékcsökkentéshez, miközben ígéretes lehetőséget nyújtanak a tűzbiztonság 

fokozására. Az újrahasznosított minták elősegíthetik a közlekedésiparban és a E+E 

szektorban a primer alapanyagok helyettesítését olyan területeken, ahol kiemelten fontos 

az égésgátlás. 

Összességében elmondható, hogy a kifejlesztett égésgátló bevonatok hatékonyan 

alkalmazhatók a PA6-alapú kompozitok égésgátlására, miközben nem befolyásolják 

jelentősen a mechanikai tulajdonságokat és a feldolgozás során az égésgátlókat nem szűri 

ki az erősítőanyag. 
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5. TÉZISEK 

1. tézis 

 

A hexafenoxi-ciklotrifoszfazén (HPCTP) és az expandálható grafit (EGES100) 

együttes alkalmazása hatékonyan csökkenti az -kaprolaktám anionos 

gyűrűfelnyitásos polimerizációjával létrehozható poliamid 6 (PA6) éghetőségét. A két 

égésgátló között fellépő szinergikus hatás miatt az égésgátlók együtt alkalmazva 

hatékonyabban fejtik ki a hatásukat, mint külön-külön. Ennek oka, hogy a főként gáz 

fázisban ható HPCTP reaktív gyökfogóként funkcionál, míg a szilárd fázisban ható 

EGES100 elszenesedett védőréteget alakít ki. 3P% HPCTP és 4% EGES100 esetén 68%-

kal csökken a maximális hőkibocsátás az égésgátló nélküli PA6-hoz képest, 67%-kal a 

csak 3P% HPCTP-t tartalmazó mintához képest, és 54%-kal a csak 3% EGES100-at 

tartalmazó mintához képest. A teljes hőkibocsátás a két égésgátló együttes 

alkalmazásának hatására 29%-kal lecsökken az égésgátló nélküli PA6-hoz képest, 17%-

kal a 3P% HPCTP-t tartalmazó mintához képest, és 27%-kal a 3% EGES100-at 

tartalmazó mintához képest. Állításomat tömegcsökkenésen alapuló kónikus 

kalorimetriával, az égési maradékokról készült energiadiszperzív spektrometriával 

egybekötött pásztázó elektronmikroszkópos vizsgálatokkal, valamint lézer pirolízis – 

Fourier-transzformációs infravörös spektrometriával bizonyítottam [1,4,9]. 

 

2. tézis 

 

-kaprolaktám anionos gyűrűfelnyitásos polimerizációja során az expandálható 

grafitot és egyéb heteroatomot tartalmazó égésgátlók (magnézium-oxid, vörös foszfor, 

hexafenoxi-ciklotrifoszfazén) együttes alkalmazásával az égés során a minta felületén 

egy heteroatomban (foszforban és magnéziumban) feldúsult stabil külső védőréteg 

alakul ki, ami előnyös az égésgátlás szempontjából. Az égési maradék belső része 

pedig egy főként expandálható grafitot tartalmazó réteg, amely rétegei között kisebb 

mennyiségben előfordul heteroatom. Ez a rétegszerkezet azzal magyarázható, hogy az 

expandálható grafit nagyobb szemcséi a bevonatban leülepednek – amit optikai 

mikroszkópos felvételekkel igazoltam –, így hő hatására az expanzió elsősorban minta 

belsejében megy végbe, nem pedig a felszíni rétegben. A foszfor és a magnézium 

feldúsulását a külső habrétegben energiadiszperzív spektrometriával egybekötött 

pásztázó elektronmikroszkópia segítségével bizonyítottam [1,5-7,9]. 

 

3. tézis 

 

E-kaprolaktám anionos gyűrűfelnyitásos polimerizációjával létrehozott hexafenoxi-

ciklotrifoszfazént (HPCTP) és az expandálható grafitot (EGES100) tartalmazó 
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poliamid 6 esetén 3P% HPCTP mellett 4% EGES100-tartalom felett már romlanak az 

égésgátlási tulajdonságok. Ennek az a magyarázata, hogy 4% EGES100-tartalom felett 

az expandálható grafit intenzív habosodása roncsolja a kialakult stabil 

védőszerkezetet, ami által csökken a visszamaradt tömeg, csökken a védőréteg 

foszfortartalma, nő a maximális hőkibocsátás, a hőkibocsátás maximális átlagos értéke 

és az effektív égéshő. Állításomat tömegcsökkenésen alapuló kónikus kalorimetriával, 

energiadiszperzív spektrometriával egybekötött pásztázó elektronmikroszkóppal, 

valamint kétfaktoriális kísérlettervvel bizonyítottam [1,4,9]. 

 

4. tézis 

 

Az -kaprolaktám anionos gyűrűfelnyitásos polimerizációjával előállítható, 

szerszámban történő bevonatolással létrehozott, 0,5 ± 0,1 mm vastag poliamid 6 alapú 

bevonat a hexafenoxi-ciklotrifoszfazén (HPCTP) és az expandálható grafit (EGES100) 

együttes alkalmazásával hatékonyan csökkenti a szénszálerősítésű poliamid 6 (PA6) 

kompozit éghetőségét. A 3 tömeg% foszfortartalmú HPCTP-t tartalmazó, valamint 4 

tömeg% EGES100-tartalmú égésgátló bevonat 25%-kal csökkenti a PA6 kompozit 

maximális hőkibocsátását, és 40%-kal a teljes hőkibocsátást a referencia égésgátló 

bevonat nélküli PA6 kompozithoz képest. Az égésgátlók hozzáadásának hatására 15-

65%-kal megnő a bevonat adhéziója az égésgátló nélküli bevonathoz képest, és a 

bevonat hárompontos hajlítás után is a kompozit felületén marad [1,8,9]. 

 

5. tézis 

 

Az expandálható grafitot és egyéb heteroatomot tartalmazó égésgátlók 

(magnézium-oxid, vörös foszfor, hexafenoxi-ciklotrifoszfazén) kombinációi 60-100%-

os mértékben megőrzik az égésgátlási hatékonyságukat a mechanikai újrahasznosítás 

után, annak ellenére, hogy a PA6 és PA6.6 kaprolaktáménál magasabb olvadáspontja 

miatt a kaprolaktám alapú PA6.6 erősítőanyaggal erősített kompozitok mechanikai 

újrahasznosítása csak az eredeti kompozitgyártásnál magasabb hőmérsékleten 

valósítható meg. A mechanikai újrahasznosítás során a 35°C-on mért tárolási modulus 

akár 40%-kal, míg a 80°C-on mért tárolási modulus értéke akár 30%-kal megnőhet. 

Állításomat tömegcsökkenésen alapuló kalorimetriai vizsgálatokkal, valamint 

dinamikus mechanikai analízissel bizonyítottam [2,3,9]. 
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