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KOSZONETNYILVANITAS

Ezuton szeretnék koszonetet mondani mindazoknak, akik a szakdolgozatom
elkészitésében valamilyen modon segitséget nyujtottak.

Els6sorban a konzulenseim felé szeretném halam kifejezni, id6t energiat nem
sajnalva foglalkoztak velem és a projekttel. Eppen ezért szeretnék nekik kiilon is
koszonetet mondani.

Koszonom Poér Daniel Istvan doktorandusz Urnak a labormunkdink és a
méreéseink soran befektetett iddt és energiat.

Ko6szonom Dr. Pomazi Akos adjunktus Urnak, a dolgozatom soran biztositott
atfogd segitségét.

Ko6sz6nom Dr. Toldy Andrea egyetemi tandrnak a segitségét a dolgozatomban és a
konzultacioit.

Koszonet illeti Pinke Baldzs Gabor szaklabor vezet6 Urat, a mikroszkdpiai
vizsgalatok és termikus analizisek soran nyujtott segitségéért és idejéért.

Végiil szeretném megkdszonni a BME Polimertechnika Tanszéknek, hogy human,
anyagi és eszkoz erdforrasokkal segitették a projekt megvaldsulasat.

A kutatast az MTA-BME Lendiilet Fenntarthaté Polimerek Kutatdcsoport és a
NKFIH K142517 azonositoju Tervezetten ujrahasznosithatd, nagyteljesitményt
szalerdsitett polimer kompozitok fejlesztése palyazat timogatasaval végeztem.

Ez a kutatdis az USA és Magyarorszdg tudoméanyos és technologiai
egylittmikodését 6sztonzé 2021-1.2.4-TET-2021-00050 tdmogatasnak koszonhetSen
valosult meg.
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JELOLESEK JEGYZEKE

Latin betik

Jelolés Megnevezés, megjegyzés, érték Meértékegység

P nyomas (pressure) bar

T hémérséklet (temperature) °C

T, iivegesedési atmenet hémérséklet (glass transition oC

temperature)
T. vitrimer atalakulasi homérséklet (vitrimer transition °oC
temperature)

Vv térfogat (volume) m3

m tomeg (mass) g

tand veszteségtényezd (loss tangent) -
Roviditések

Rovidites Megnevezés

GF iivegszal (glass fibre)

DETA dietilén-triamin (diethylenetriamine)

CFRP szénszal erdsitésli polimer (carbon fibre-reinforced polymer)

CAN kovalens adaptalhatd halézat (covalent adaptable network)

SEM pasztazo elektronmikroszkop (scanning electron microscope)

EMDA-AA epoxidalt mentandiamin-adipinsav (epoxidized menthane diamine-adipic acid)

EG etilénglikol (ethylene glycol)
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1. BEVEZETES

A vitrimerek egy olyan uj polimer anyagcsaladot képviselnek, amelyek olyan
molekularis, kovalens hal6zatokbdl épiilnek fel, amelyek képesek megvaltoztatni a
topologidjukat termikusan aktivalt kotéscsere-reakciokkal, a vitrimer atmeneti
hémeérséklet (Tv) felett. Magas homérsékleten a hdre lagyuld polimerekhez hasonléan
viselkednek, képesek viszkoelasztikus folyadék tulajdonsagaival rendelkeznek.
Ellenben alacsony hémérsékleten (Tv alatt) ezek a kotéscsere-reakciok mérhetetlentil
lassuak, ekkor a vitrimerek a hére nem lagyuld polimerekhez hasonldan viselkednek.

A vitrimer kompozitok ujrahasznositisa kiemelkedd jelentdséggel bir a
fenntarthato anyagkezelés és a kornyezetvédelem terén. Bar a vitrimernek a
tulajdonsagai kedvezdek djrahasznositas szempontjabodl, az erdsitéanyagok ebbdl a
szempontbdl még mindig kihivast jelentenek. Ez a kutatds arra 6sszpontosit, hogy
kidolgozzon egy hatékony modszert a vitrimer kompozitok Gjrahasznositasara, amely
soran a vitrimer matrixot sikeresen leoldjuk az erdsitéanyagrol, példaul szénszalrol. A
modszer vizsgalata soran kiilonb6zd olddszerkeverékeket eltérd toménységben,
valamint emelt hémérsékletet alkalmazunk annak érdekében, hogy megfelel$
elvalasztast érjiink el. A tesztek a szobahdmérsékleten és 80 °C-on végzett eljarasokkal
Osszehasonlitidk  az  oldasi  hatékonysagot és  az  erdsitéanyagok
ujrafelhaszndlhatosagat. Ezen kisérletek eredményei alapjan tervezziik a mddszer
adaptacidjat egy nagyobb munkadarab ujrahasznositdsara, hozzajarulva ezzel a
fenntarthato anyagkezelés gyakorlati megvalositasahoz.



2. SZAKIRODALMI ATTEKINTES

A vitrimerek egy 0j polimer anyagcsaladot képviselnek, melyet Leibler és tarsai
allitottak eld el8szor. Az els6 megjelent cikk, ami a vitrimerekkel foglalkozik 2011-es
és még nem haszndlja a vitrimer megnevezést [1]. A vitrimer kompozitokkal igy csak
par évvel kés6bb kezdtek el foglalkozni, az Gjrahasznositasukkal pedig még késébb.

2.1. Vitrimerek

A vitrimerek a polimerek viszonylag 14j osztalyat alkotjdk, amelyek egyediilallé
tulajdonsagokkal rendelkeznek, kiilonosen azzal a képességiikkel, hogy szerkezetiik
reverzibilis halozati atrendezédésen tud keresztiil menni. Ez a tulajdonsaga
megkiilonbozteti a vitrimereket a hagyomanyos térhalos polimerektdl, amelyek
irreverzibilis térhaldsodasi kémiai reakcion mennek keresztiil, és nem lehet konnyen
yjraformalni vagy tjrahasznositani dket.

A vitrimerek dinamikus kovalens kotéseken alapulnak; a térhald atrendezodését
példaul az anyagban taldlhatd észterek, diszulfidok vagy iminek reakcidi teszik
lehetévé, amelyek kapcsolatai meghatdrozott koriilmények kozott, példaul hé
hatdsara vagy katalizator alkalmazasaval képesek felbomlani és tjraképzddni [2]. Ez
szamos kivanatos tulajdonsagot és alkalmazast tesz lehetové.

A vitrimer polimerek tGjrahasznosithatdak és tjra feldolgozhatoak, akar tobbszor is
anélkiil, hogy mechanikai tulajdonsagaik jelentésen romlandnak [3]. Ez ellentétben all
a hagyomanyos térhalos polimerekkel, amelyek gyakran nem ujrahasznosithato
hulladékként végzik (pl.: hulladékégetdkben).

A vitrimerek melegitéskor ideiglenesen atformalhatdk, és lehtilés utdn megtartjak
yj alakjukat. Ez a tulajdonsaguk alkalmassa teszi 6ket olyan alkalmazdsokhoz, mint az
ongyogyité anyagok és a 3D nyomtatas [4, 5]. A vitrimerek dinamikus természete
lehetévé teszi, hogy a kisebb sériiléseket javitsak. A kovalens kotések felszakadasaval
és ujraképzddésével a kisebb repedések vagy hibak javithatok [4].

A vitrimerek tjrahasznosithatdsaga és ezaltal a polimer hulladékok mennyiségének
csokkentése hozzajarul a fenntarthatobb és kornyezetbaratabb anyagvalasztashoz [6].
A hagyomadanyos hdre keményedd polimerek szerkezeti integritdsat a hdre lagyuld
anyagok ujrahasznosithatdsagaval és javitasi képességeivel 6tvozve a polimeriparban
folyamatos kutatas és fejlesztés targyava teszik oket [7].

2.2. Kompozitok

A kompozitok a miiszaki szerkezeti anyagok fejlett csaladjat képviselik. A
kialakitasuk alapjaul szolgalo felismerés az volt, hogy az alkatrészek terhelése ritkan
egyenletes minden iranyban. Altaldban mtszaki berendezéseknél, gépeknél,
gépalkatrészeknél vagy épiileteknél a terhelés meghatdrozott er6vonalak mentén
jelentkezik. Ezekben az er&vonalakban gyakran sokkal nagyobb szildrdsagra van
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sziikség, mint mas iranyokban. Ennek eredményeképpen a homogén szerkezeti
anyagokat olyan erdsitéanyagokkal tarsitjdk, amelyek kiemelkedd szilardsaggal
rendelkeznek a terhelés f6 irdnyaban. [8]

A polimer kompozitokban gyakran hasznalnak (kémiai) térhalds polimereket,
példaul epoxi- [9] vagy poliésztergyantakat, mint matrixot. A matrixanyag biztositja a
szerkezeti integritast, és megvédi az erdsitdszalakat a kornyezeti tényezoktdl, példaul
a nedvességtdl, kornyezeti és a vegyi expoziciotdl. Tovabba kivalé adhézidval
rendelkeznek ero6sit6 szalakhoz.

Az erdsitd szalak olyan anyagok, amelyeket a matrixba agyazzak, hogy javitsak a
kompozit mechanikai tulajdonsagait [8]. Anyaguk lehet példaul az iiveg, a szén, az
aramid vagy természetes szalak, mint a bambusz vagy a kender. A szalak kivalasztasa
a kompozit egyedi kovetelményeitdl fiigg, figyelembe véve a szilardsagot, a
merevséget, élethosszt, drat és mas kivant tulajdonsagokat.

A matrix és az erdsitészalak kombinacidja egy kompozit anyagban szamos elénnyel
jar. A kompozitok kivételes szildrdsag/tomeg aranyukrol ismertek. Az erdsitdszalak
nagy szakitoszilardsagot és merevséget biztositanak, mig a matrixanyag segit a
terhelések elosztdsaban és atvitelében. A mérnokok a matrix- és szdlanyagok
kiilonb6z6 kombindcidinak kivalasztasaval specidlis tulajdonsagokkal rendelkezd
kompozitokat tervezhetnek. Ez lehet6vé teszi az adott alkalmazasnak és elvarasoknak
valo megfelelést (legyen sz0 mechanikai, éghetdségi, esetleg égést kovetd maradd
mechanikai tulajdonsagokrdl stb.). A kompozitok strlisége altalaban kisebb, mint a
hagyomanyos szerkezeti anyagoké, példaul a fémeké, vagy kerdmidké, igy hasznosak
olyan alkalmazdsokban, ahol a sulycsokkentés kritikus fontossagu [10]. Egyes
kompozitok, rendkiviil ellendlloak a korrdzioval és a kornyezeti degradacioval
szemben [11].

Vagyis, a kompozitok olyan anyagok, amelyeket egy matrixanyag és erdsitd szalak
kombindldsaval hoznak Ilétre, hogy jobb tulajdonsagokat, példaul szilardsagot,
merevséget €s tartdssagot érjenek el. A matrix és a szdlak kivalasztdsa a kivant
tulajdonsagoktol és a tervezett alkalmazastdl fiigg, és a kompozitokat széles korben
hasznaljdk a repiilégépiparban, az autdiparban, az épitSiparban és szdmos mas
iparagban a kivételes teljesitménytiik miatt [11, 12].

2.3. Kompozitok tjrahasznositasa

A kompozitok ujrahasznositdsa a kornyezeti fenntarthatosag, az erdforrasok
megdlrzeése €s a hulladékcsokkentés miatt egyre fontosabb. A hagyomanyos homogén
anyagokhoz képest egyedi kihivast jelent a kompozitok djrahasznositasa, heterogén
jellegiik miatt [13]. Az Gjrahasznositds folyamata a matrixtdl és a szalak tipusatol
fiiggben valtozik. Gyakori a kompozitok ujrahasznositdsa helyett a végleges
elhelyezésiik a hulladéklerakoba, vagy az energetikai hasznositds. [14] Az
ujrahasznositds segit csokkenteni a kornyezeti hatdst azaltal, hogy a kompozitokat
kivonja a hulladéklerakokbol és minimalizdlja a keletkez6 hulladékot. Az
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ujrahasznositasuk csokkenti az Gj nyersanyagok iranti igényt. Ez kiilondsen fontos az
olyan anyagok esetében, mint a szénszalak, amelyek eldallitdsa energiaigényes [15].

A kompozitok djrahasznositasara rengeteg modszer létezik. Az egyik ilyen a
mechanikai tjrahasznositds, amikor a kompozitot ledaraljak mikrométeres darabokra
[16]. Ezeket a daralékokat fel lehet haszndlni toltdanyagként tjabb kompozitok
gyartasara. Sajnos ez a modszer nem alkalmas arra, hogy az er6sitd szalakat eredeti
struktarajukban visszanyerjiik [17].

Egy masik Gjrahasznositasi modszer az tivegszalak és szénszalak esetén a pirolizis,
amikor az erdsit0 szalakat ugy valasztjdk el a polimer matrixtol, hogy a kompozitot
oxigénmentes kornyezetben magas hémeérsékletnek vetik ald, ami degradalja a
matrixanyagot. Az igy levalasztott szalak j kompozitokban hasznalhatok fel [18].

Elsédleges célja a kémiai Gjrahasznositasnak az erdsitd szalak szabadda tételéhez a
polimer matrix lebontésa, illetve a depolimerizalt matrix, adalékanyagok és a tiszta
szalak anyagaban torténd hasznositasa [19]. Leginkabb az epoxigyantakat és a
poliésztereket sikeriilt monomereikre bontani a hére nem lagyulé matrixok koziil
szelektiv kémiai eljardssal [19]. A mechanikai eljarasokkal ellentétben a kémiai
eljarasok képesek hosszt, 0sszefliggd szalak visszanyerésére, amelyeknek nagyobb az
ujrafelhasznalasi lehetOsége. A kémiai tjrahasznositasi modszerek lehetévé teszik a
gyanta teljes eltavolitdsat és a jobb szildrdsdgti hosszu, folytonos szdalak
visszanyerését. A kdros vegyi anyagok (pl. salétromsav és kénsav) hasznalata azonban
mind kornyezetvédelmi, mind gazdasagi szempontbol korlatozza alkalmazasuk
lehetdségét [20].

Szolvolizisnek is hivjdk a szelektiv kémiai degradaciot, mivel olddszerek, vagyis
szolvensek hasznalatdval torténik meg a miianyag matrix lebontdsa. Attol fiiggden,
hogy milyen tipust az olddszer, ennek az eljarasnak is tobb tipusa van [19]:

e glikolizist (glikolok segitségével),

e hidrolizist (amikor viz segitségével oldunk),
e acidolizist (savak segitségével),

e alkoholizist (alkoholok segitségével).

Viz és alkohol haszndlatakor gyakran nagy nyomads és magas hémérséklet,
esetenként lugos katalizatorok sziikségesek, hogy az 4atalakulds jo legyen és
gyorsabban menjen végbe a reakcid. A viz és az alkohol visszanyerhetd, viszont a
folyamat sordn lagos sok keletkeznek, amelyek eltavolitasa a termékbdl kihivast jelent.
Savak alkalmazasakor a normal koriilmények is megfelelek lehetnek a miivelethez,
de ilyenkor a reakcio sok id6t vesz igénybe [19].

2.4. Vitrimerek tjrahasznositasa

A dinamikus kovalens kotések tjrahasznosithatdsagot biztositanak a vitrimereknek.
A kutatdsok szerint a vitrimerek djrahasznositdsa kétféle mechanizmus alapjan
torténik [21]. Az els6 mechanizmus a toredékek, torott mintdk, hibds aruk vagy

5



Orleményporok forro préselése j mintakka az tjrafelhasznalas céljabol. Tehat a fizikai
Ujrahasznositdsi modszerek kozé tartozik elsdsorban a forrd sajtolds, froccsontés,
extrudalas, stb. A masik mechanizmus a vitrimer kémiai lebontasa és oldasa
olddszerekkel [22].

Xu és tarsai EMDA-AA (epoxidalt mentandiamin-adipinsav) vitrimer matrixot
fejlesztettek ki szénszal erOsitésti kompozithoz, amely képes kiilsé katalizatorok
nélkiil is topoldgiai atrendez6désre az EMDA-AA vitrimerben 1év§ tercier aminok
autokatalizisével. Az EMDA-AA vitrimer kivald ujrafeldolgozasi, ongyodgyitd és
alakemlékezd tulajdonsagokkal bir. Ez a matrix gyanta képes gyorsan lebonthatd
poliolokka valni etanolaminnal torténd reakcidval, akdr enyhe koriilmények kozott is,
igy a szénszalak ujrahasznositasa hatékony lehet [23].

Yu és tarsai olyan eljarast fejlesztettek ki, amely kozel 100%-os zartkora
ujrahasznositdst tesz lehetdvé vitrimer epoxi szénszélerdsitésti  polimer
kompozitokban. A mddszer soran a kompozitot etilénglikolba meritést és hOmérséklet
novelést kovetden a matrix feloldhatd. A feloldott oldat repolimerizalhatd, a tiszta
szénszalak mérete és mechanikai tulajdonsagai megegyeznek az tjakkal [17].

Azért, hogy a vitrimer kompozit jobban tjrahasznosithato legyen, Si és tarsai olyan
epoxi vitrimert allitottak el6, amely nagy mennyiségben tartalmaz cserélhet6 aromas
diszulfid keresztkotéseket. Ez a tipusu epoxi vitrimer jo mechanikai tulajdonsdgokat
is mutatott és tiolokkal konnyen oldhaté volt. A matrix felolddsaval a szénszalak is
ujrahasznosithatéak volt. A mechanikai tulajdonsagok recikldlaskor sem romlottak
[24].



3. FELHASZNALT ANYAGOK, ALKALMAZOTT BERENDEZESEK

A reprodukdlhatdsag érdekében ebben a fejezetben ismertetem azokat az
alapanyagokat, a hasznalt gépeket, eszkozoket és a hasznalati modszeriiket, amelyek
sziikségesek voltak a kisérletek soran.

3.1. Felhasznalt alapanyagok

3.1.1. Vitrimer matrix

A kompozit matrixanak kétkomponens(i Vitrimax T130 poliimin tipusa vitrimer
rendszert haszndltunk, amely egy epoxigyanta komponensbdl és egy poliimin
keményitobdl all (beszallité: Mallinda Inc., Colorado, USA). A vitrimer rendszerben
az imin és az epoxi keverék ardnya el6iras szerint 100:50.

3.1.2. Szénszdl erdsitéanyag

Erdsitéanyagnak a Zoltek Zrt. altal gyartott 200 GSM (200 g/m?) nem sz4tt, oxidalt
PAN szalas paplan szovetet hasznaltuk. Ennek a vastagsaga 1,25 mm.

3.2. Alkalmazott berendezések és eszkozok

A prébatestek gyartdsa soran a kovetkezd berendezésekre, eszkdzokre volt sziikség:

¢ Teflon folia

¢ Fémbkeret és szerszamlapok
¢ Erlenmeyer-lombikok

* Szaritészekrény (UT 6)
* Mérdszalag

¢ Eldobhato keverd pohar
e Spatula

* Precizids mérleg

* Analitikus mérleg

e Hoallo kesztyti

e Suly

e Magneses keverd

e 30T Hidraulikus prés

* Maszkold szalag

¢ Csipeszek



3.3. Vizsgalati modszerek

Az eldallitott kompozit mintat dinamikus mechanikai analizisnek (DMA) vetettiik
ala a TA Instruments Q800 tipusu berendezés (1. abra) segitségével. A vizsgalat soran
a 60 x 10 x 4 mm-es mintdt (50 mm-es aldtdmasztdssal) harompontos hajlito
igénybevételnek vetettiik ald. A terhelési frekvenciat 1 Hz-re allitottuk, a relativ
lehajlast pedig 0,1%-ra. A hdmérsékletet 25-150 °C kozott tartottuk, 3 °C/perc fhtési
sebességgel. Deformacid gerjesztést alkalmaztunk a mérés soran. A TA Instruments
Universal Analysis 2000 4.7A verzioju szoftver segitségével szamitottuk a kompozitok
tarolasi rugalmassagi modulusanak (E’ [MPa]) hémérsékletfiiggését, valamint az
iivegesedési atmeneti hOmérsékletet (T;), amelyet a tand [-] gorbék csticsahoz tartozd

1. abra DMA Q800 [25].

JEOL JSM 6380LA tipusa (2. abra) pasztazo elektronmikroszkoppal (SEM)
vizsgaltuk a kompozit probatesteket. Annak érdekében, hogy feltoltédést elkertiljiik a
Jeol JFC1200 katédporlasztd aranyozd késziilék felhaszndldsaval aranybevonattal
lattuk el a mintdkat. Az Gjrahasznositott kompozitbdl 4-5 mm széles mintdkat vagtunk
ki és tortiink le, hogy meg tudjuk allapitani az adhézié mindségét. A munkadarabok
keresztmetszetérdl 30-5000-szeres nagyitasban képeket készitettiink.

!
"~

2. abra JEOL JSM 6380LA tipusu pasztazo elektronmikroszkop [26].

A kompozit laborban 1évé UT 6 tipusi Heraeus Holding GmbH gyartmanyua
szaritoszekrényt (3. dbra) hasznaltuk a szaritashoz, illetve a reakciok beinditasahoz. A
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hdémérséklettartomanya a szaritészekrénynek 25-250 °C, a hdntartasi pontossaga +2
°C. Bels6 mérete 370x440x330 mm (szélesség x magassag x mélység).

S

3. abra UT 6 tipust szaritészekrény [27].

Az alkotdk kiméréséhez a kompozit laborban taldlhaté AA Labor Kft. altal
forgalmazott XY6000-1BF tipusa precizios mérleget hasznaltuk. A mérleg
terhelhetdsége 6100 g, mérési pontossaga 0,1 g.

A prébatestek tomegének mérésére Ohaus gyartmanyu E01140 tipusa analitikus
mérleget hasznaltunk. A mérleg terhelhetdsége 110 g, a mérési pontossaga 0,1 mg, 10
és 30 °C kozotti homérsékleten hasznalhato.

A 30T tipust hidraulikus prést (4. abra) hasznaltuk a rétegek kilapitasara,
préselésére szerszamfelek hevitésére, egyenletes anyag eloszlatasra. A gyartd a Metal
Fluid Engineering s.r.l. (Verdello Zingonia, Olaszorszag). A gép maximalis
hémérséklete 300 °C, a beallitott hdmérsékletet +2 °C pontossaggal tartja. Maximalis
nyomds 600 bar, aminek 10 bar a pontossaga (dugattyura vonatkoztatva). A
szerszamlapok feliiletének mérete 200x200 mm, viszont a vezetd oszlopok
tavolsaganak koszonhetéen nagyobb feliiletd lemezek is beférnek a két szerszamlap
kozé.

4. abra 30T tipusa hidraulikus prés [28].
9



4. KISERLETI RESZ

4.1. Optimalis oldokeverék-arany

Elsédleges célunk a vitrimer felolddsa és ehhez az optimalis oldoszerelegy arany
megtalaldsa. A hasznalt anyagok, amikkel a vizsgalatot csinaljuk: DETA
(diethylenetriamine - dietilén-triamin, az olddszer) és xilol. Osszesen harom féle
keverési aranyt néziink meg: 30-70, 20-80 (optimalisnak vart), 10-90.

A munkadarabok tomegének mérésére egy nagy pontossagi mérleget hasznaltunk.
Betettiik a munkadarabokat az Erlenmeyer lombikokba, amikbe Kkitoltottiink
mindegyikbe 100 ml-t az olddszer elegybdl. A kisérlet kezdetén folyamatosan, kés6bb
tél, de legalabb 6ranként ellendriztem, hogy mi torténik (5. dbra). A folyadékot kozben
oranként megkevertem mindegyik lombikban, hogy jobb legyen az oldodas és ne
alakuljon ki lokdlis telitédés. Viszonylag hamar elkezdett szinezédni az olddszer,
kortilbeliil fél ora alatt és az elegyben lathato elszinez6dés a kezdés utan legjobban a
kevesebb DETA-t tartalmazodban volt lathato. A kivalas is hamar megindult, ez viszont
el6szor a legjobban a 30-70 aranyu keverékben 1évé munkadarabon volt lathato (5.
abra), de késdbb, 5 6ra utan a 20-80-as keverékben latszodott legerésebben. Az elsé
teljes rétegszétvaldst 6 dra utan észleltiik a 30-70 keverékben 1évé munkadarabon. Ezt
a kisérletet 6,5 oran at végeztiik és kivételkor a masik két munkadarab is teljesen
szétvalt, de a 10-90-es keverékben 1év6, csak kézi rasegitéssel (5. dbra).

Ez alapjan a 20-80-as keverékardny lett az optimalis, mivel nem volt jelentds
kiilonbség réteglevalas és feloldas szempontjabol a 30-70 és a 20-80 kozott. Az oldoszer
ara alapjan érdemes a kevesebb DETA igényi keveréket valasztani, viszont a 10-90-es
keverék oldasa rosszabb lett és igy tul hosszt1 oldasi id6t kellene fenntartani azzal.

5. abra Az elsd kisérlet az Erlenmeyer lombikokban az elegyen lathato elszinez6dés a kezdés
utan fél oraval (a). A kivalas megindulasa a 30-70 munkadarabon (b). A kisérlet végén a lombikok a
munkadarabok kivétele el6tt (c).

A munkadarabokat még szaritani kellett a kisérlet utan, hogy csak a szénszal és a
visszamaradt matrixanyag tomegét mérjiik oldoszermentesen, emiatt csak késébb
mértiik meg a tomegiiket, ami a kovetkezd lett:
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Vizsgalt arany munkadarab m[g] oldas utani m[g] m csokkenés [%]

10-90 0,6541 0,3101 52,59
20-80 0,6579 0,2830 56,98
30-70 0,6720 0,3779 43,76

1. tablazat A munkadarabok tomege az elsd kisérlet el6tt és utan

Ez a mérés megerdsitette, hogy a 20-80 az optimalis keverék ardny, hiszen annak a
tomege csokkent a legtobbet a tobbihez képest, illetve szintén meglepd, hogy a 30-70-
es aranyu tomege csokkent a legkevesebbet (1. tablazat).

4.2. Homérséklet hatdsa az oldas folyamatara

Ezutdn azt vizsgaltuk, hogy a szobahdmérséklethez képesti magasabb homérséklet
gyorsitja-e az oldast az optimalis 20-80 keverékarany mellett. gy két (ij munkadarabot
vizsgaltunk az egyiket ismét szobahOmérsékleten, a masikat pedig 80°C-on.

Kezdéskor betettiik a munkadarabokat az Erlenmeyer lombikokba, amikbe elStte
kitoltottiink egyenként 100 ml oldoszerkeveréket (20ml DETA-t és 80ml xilolt). A
80°C-0s homérsekletet egy MR Hei-Tec flthetd magneses keverdvel biztositottuk. Az
elején folyamatosan, majd fél, de legaldbb egy éranként ellendriztem, hogy mi torténik
a munkadarabokkal. A folyadékot ismét éranként megkeverve, hogy jobban fel tudjon
oldodni és ne legyen telitddés. Az elszinez6dés nagyon hamar megjelent a 80 °C-os
keverékben, minddssze 5-10 perc utan, még hamarabb, mint kordbban a 30-70-es
keverékben (6. abra). 2 6raval a kezdés utan a 80 °C-os keverékben a munkadarab
keverés soran szétvalt (6. abra), igy a kisérlet megmutatta, hogy a melegités sokat segit
a vitrimer matrix oldadsaban. A kisérletet a referencia szobahdmérséklet(i
munkadarabnal folytattuk. 6,5 6ra utan kivettiik a szobahdmérsékletti darabot is, nem
valt szét, gy, mint kordbban, de mar szétszedhetd volt, mint a 10-90-es el6zdleg.
Ezeket a darabokat is szaritani kellett, igy az oldas utani tomegiiket csak késébb tudtuk
megmérni.

vizsgalt T [°C] munkadarabm [g]  oldds utdni m [g] m csokkenés [%]
25 0,6673 0,2553 61,74
80 0,6735 0,2198 67,36

2. tablazat A masodik kisérletbeli munkadarabok tomege oldas eldtt és utan

A tomegmérés is bizonyitotta, hogy a magasabb hémérsékleten végzett oldas
hatékonyabb volt (2. tablazat).
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6. abra A lombikok fél 6raval a hémérséklet kisérlet kezdete utan (a). A rétegek szétvalasa a
80 °C-ra melegitett old6szerelegyben 2 draval a kisérlet kezdete utan (b).

4.3. Az optimalis oldasi koriilmények adaptalhatosdga nagyobb
méretekre

7. abra A nagyobb méretii munkadarab és az aluminium tartok.

Miutan igy megtaldltuk az optimdlis keverési aranyt és a jobb hdmérsékletet is az
oldashoz, a kovetkezd kisérletben azt vizsgaltuk, hogy ez skalazhaté-e nagyobb
kompozit darabokra is. Tehat 20-80 aranyu 1250 ml DETA-xilol keverékbe tettiink egy
3 rétegli munkadarabot, aminek a tomege 132,3 g volt, kb. 200-szor akkora, mint a
korabban vizsgalt darabok.

A munkadarabot egy fém talcaba helyeztiik, aluminium tartdkra (7. abra), hogy ne
tudjon letapadni, mivel a korabbi kisérletek alapjan ez a jelenség befolyasolni tudja a
matrixanyag kioldodasat a kompozitbol. A talcat egy tiveglappal fedtiikk le és
hermetikusan gyurmaval zartuk le. Ezutdn betettilk a munkadarabot a
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szaritoszekrénybe. Egy oranként ellendriztiik, mi torténik. A keverést a berendezés
fizikai korlatai miatt nem tudtuk megoldani. A kemencébe egyuttal behelyeztiik a
korabbi munkadarabokat szaritasra (8. 4bra). Oranként ellendriztiik, elészor 1 6raval
a kezdés utan, elszinezddés latszodott, igy ahogy arra szamitani lehetett a korabbi
kisérletek alapjan. 4,5 draval késobb kivettiik, a szaritott munkadarabokat is. A
munkadarab felsé rétege teljesen elvalt a kozépsd rétegtdl, de az alsé nem, igy a
kisérletet megszakitottuk, xilolban megmostuk, hogy a telitett olddszer ne ragadjon a
rétegekben és masnap folytattuk. A legalsé réteg aljan egy vitrimeres réteg képzddott,
amit a korabbiakban nem tapasztaltunk. A munkadarabot tjra ugyanabba a fém
talcdba helyeztiik, ugyanannyi 1250 ml 20-80 oldoszer keverékbe, ugyanugy
aluminium tartokra, a talcat egy tiveglappal fedtiik le és gyurmdval zartuk le.
Behelyeztiik a 80°C-ra melegitett flthetd szdrito6 kemencébe. A Kkorabbi
munkadarabokat mar nem helyeztiik vissza, most mértiik meg a tomegtiket tjra (1.

r

tablazat és 2. tablazat). 2 d6raval késdbb vettiik ki a munkadarabot, ismét xilolban
megmostuk a telitddott oldoszer megmaraddasa ellen. Az oldast folytattuk késébb
Ujabb 4 6ran at 600 ml keverékben, igy eddig 10 és fél 6ra az Osszes oldasi idd. Kiilon
csak a legalsd réteget még 2 kiilonbozd alkalommal egyszer 4 oOran keresztiil,
masodszorra pedig 3 dran keresztiil oldottuk, mindkétszer 500 ml keverékben. Most
mar le lehetett kaparni a rdrakddott vitrimeres réteget, ezutdn még egyszer
mindhdrom réteget 4 6ran at oldottuk 500 ml keverékben, tehat 6sszesen a 2 felsd réteg
14,5 6ran at lett oldva 20-80 aranyu 80 °C-os keverékben, a legalso réteg pedig 21,5
oran keresztiil. Ezutan 15 6rdn at levegdn szaritottuk a rétegeket, majd 8 éran at

szaritdszekrényben 80 °C-on.

8. abra A nagy méretii és a korabbi oldott munkadarabok a szaritoszekrényben
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Az igy kapott tjrahasznosithatd szénszal paplanokbdl Gjra vitrimer kompozitot
gyartottunk.

Elsé lépésben impregnaltuk a rétegeket. Ehhez az imin és epoxi 2:1 aranyu
keverékével bekentiink egy teflon foliat, a bekent részre rdhelyeziink 1 réteg
szénszovetet, arra rahajtjuk a folia szintén bekent masik felét. Ezt beraktuk egy
szerszamba €s azt egy 100°C-ra ftott szaritdszekrénybe 2 percre, majd kivettiik és az
impregnalt réteget fellogattuk a térhalositashoz, az elsd lépést pedig megismételtiik
meég 2 réteggel.

Masodik 1épésben a 3 réteget (még felldgatva) betettiik egy szaritoszekrénybe, amit
150°C-ra fhtottiink fel és utdana 1 éran at hén tartottuk. Majd 180°C-ra fltjiik és még 1
oran at hon tartottuk. Az id6t stopperoraval mértiik. Amikor ez letelt, akkor
leallitottuk a flitést és elOkészitettiik/temperaltuk a szerszamot, amiben késObb 0ssze
lettek préselve.

Harmadik 1épésben el0szor hésugarzoval melegen tartottuk a rétegeket, hogy ne
legyenek ridegek és be tudjuk rakni azokat a szerszamba anélkiil, hogy eltornének. A
szerszamba beletettiik a rétegeket és 50 bar nyomas alatt flitve tartottuk (160°C-on) 15

percig.

Kés6bb ebbdl a vitrimer kompozitbdl vettiink mintakat elektronmikroszkopos és
dinamikus mechanikai analizis vizsgalathoz.

4.3.1. Az ujrahasznositott kompozit elektronmikroszkdpos vizsgalata

Az tjrahasznositott kompozit toretfeliiletét pasztdzé elektronmikroszkopos
vizsgalatnak vetettiik ald, hogy megvizsgalhassuk a szal-matrix adhéziot és a
zarvanyok jelenlétét (9. abra).
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10. abra Az egyik légzarvany 200-szoros nagyitasban.

A vitrimer gyartdsi technikdjabdl addddan a gyartds soran zarvanyok
keletkezhetnek. A matrix keverésekor levegd Kkeriilhet az anyagba, ami
impregnalaskor bekeriilhet a kompozitba is. Ekkor a levegé mar nem fog tudni a
felszinre jonni és tavozni a vitrimer nagy viszkozitdsa miatt. A zarvanyok jelenléte
karos az alkatrészre nézve, tonkremenetelkor repedések kiindulopontja lehet.
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Gyengiti a mechanikai tulajdonsagokat. Egy ilyen zarvany a 10. abra kozepén jol
lathato.

18kL 1, A ) 12 4@

12. abra A szénszalak 1000-szeres nagyitasban.

A 11. abra és a 12. abra mutatja, hogy jo min6ségi adhézio 1ép fel a matrix és a
szénszal kozott, a matrixanyag roncsolédas utan is meg tudott maradni a feliileten.
Tovabba szalkihtuzddasok helyett fOként szal toretfeliiletek lathatéoak a SEM
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felvételeken, amely aldtdmaszatja az erds adhézios kapcsolatot a visszanyert szénszal
és a vitrimer kozott az els6 tjragyartasi folyamat utan.

4.3.2. Az ujrahasznositott kompozit DMA vizsgdlata

A DMA vizsgalatok eredményeit a 13. dbra és 14. abra mutatja be.
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F0.20
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1000 200 +
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13. abra az ujrahasznositott szénszallal készitett probatest DMA gorbéje.

A hoémérséklet emelkedésével a tarolasi modulus folyamatosan csokken, a
legnagyobb csokkenés 40 °C el6tt tapasztalhatd, utana fokozatosan kisebb mértékii
lesz. Ez a veszteségtényezdn (tand) is latszddik, 46 °C-ig folyamatosan nd.
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A 14. dbra mutatja az tjonnan gyartott vitrimer kompozit DMA gorbéit.
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14. abra Az ajrahasznositott szénszal forrasaul szolgald vitrimer kompozit eredeti DMA
gorbéje.

Lathatd, hogy az tivegesedési atmeneti hdmérséklet jelentdsen csokkent 83 °C-rol
47 °C-ra, vagyis 43%-os csokkenést tapasztaltunk. Ugyan a taroldsi modulus nagyobb,
30 °C-on 2150 MPa-rd6l 3368 MPa-ra nétt, vagyis 57%-kal, az eredeti azonban az
empirikus kvalitativ vizsgdlatok alapjan a kompozitunk az ujrahasznositott
szénszallal sokkal ridegebb lett, amely a felhasznalhatdsagat kedvezdbtleniil
befolyasolja.
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5. OSSZEFOGLALAS

A szénszdl-erdsitésti térhalds kompozitok kivalé mechanikai tulajdonsagokkal
rendelkeznek, ami kivanatossa teszi Oket a konny( és nagy teljesitményt
alkalmazasok szdmara. ElGallitAsuk azonban energiaigényes folyamatokkal és
altalaban nem megujuld erdforrdsok felhasznaldsaval jar. Az elhasznalodott vagy
sériilt kompozitokbol szdrmazo szdlas erdsitOszerkezetek tjrahasznositdsa nemcsak
értékes anyagokat takarit meg, hanem csokkenti a gyartasukkal jaré szén-dioxid-
kibocsatast is. A szerkezeti elemekben leggyakrabban alkalmazott szénszalak
ujrahasznositasa tovabba segit enyhiteni a hulladékkezelési problémakat, és ezzel
0sszhangban van a fenntarthatdsagi célokkal és a kornyezetvédelmi elSirdsokkal. A
jelenlegi térhalds kompozitok anyagaban torténd ujrahasznositdsa jelenleg ipari
szinten még nem megoldott. Bar pirolizissel visszanyerhetéek a szénszalak, de az
alkalmazott magas hémérsékleten degradadlodnak és sériil az eredeti strukturajuk.
Megoldast jelenthet egy 1j polimer anyagcsalad, a vitrimerek alkalmazasa, amely az
un. vitrimer 4talakuldsi hdémérséklet alatt térhdldos polimerként viselkedik,
ugyanakkor felette a dinamikusan atrendez6dd kotéseknek koszonhetden
megolvaszthato, oldhato és igy ujrahasznosithato is [29]. A vitrimer kompozitok
ujrahasznositasa igy kulcsfontossagt ezen problémadk enyhitése és a korforgasos
gazdasag eldmozditdsa szempontjabol.

Az alkalmazott Gjrahasznositasi modszer egy dietiléntriaminbol (DETA) és xilolbdl
allo olddszerkeverék haszndlata a kompozit matrixdnak felolddsdhoz. Ez a
megkozelités igéretes megoldast kindl a szénszalak hatékony visszanyerésére a
szerkezeti integritds megdrzése mellett.

A kisérletek kezdeti fazisaban a kisméretti kompozit probatestek oldasat vizsgaltuk
kiilonb6zé DETA-xilol tomegaranyu (30-70, 20-80, 10-90) oldoszerkeverékben. Az
eredmények alapjan a 20-80-as tOmegaranyu keverék volt a legelénydsebb. Ezt
kovetéen megvizsgaltuk a hdémérséklet hatdsat az oldasi folyamatra. A
szobahOmérsékleten ¢és 80 °C-on végzett kisérletek eredményei alapjan
megallapitottuk, hogy a magasabb hdmérséklet jelentdsen javitotta az oldddasi
folyamatot. Az oldasi folyamatot ezutdn az optimalis kortilményeknek megfeleléen
(20-80 DETA-xilol ardny és a 80°C-os hémérséklet) méretnoveltiik. Ez a sikeres
alkalmazas bizonyitotta az Gjrahasznositds megvaldsithatésaganak lehetdségét valos
laboratériumi, és a késébbiekben akar ipari koriilmények kozott is.

Az oldasi kisérletek alapjan tehat megallapitottuk, hogy az optimalis DETA-xilol
arany 20:80 volt, valamint, hogy a hémérséklet novelése egyértelmtien elGsegitette a
vitrimer leoldodasat a szalakrol. A reciklalt erdsitéanyag és a vitrimer matrix kozott
erds adhézio alakult ki, valamint j0 mindség(i impregnalast tudtunk megvaldsitani a
2. generacidés gyartas soran, viszont a 2. generacios kompozit tulajdonsagai
megvaltoztak, Ts csokkent, az anyag ridegebb lett. Ennek pontos okat a jovében még
vizsgalni kell, mert okozhatta az olddszer altal kivaltott erdsitéanyag-degradacio
és/vagy a szOvetben visszamaradt olddszer is. A nagy méretekben megvalositott
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ujrahasznositasi technoldgia fejlesztésre szorul, mert tul hosszu ideig tart, tal sok
oldoszer haszndlataval jar, a visszanyert erdsitdanyag mindségének romldsa
megfigyelhetd, és az olddszer eltavolitdsa az erdsitéanyag paplan belsd részeibol
nehéz. A vitrimer kompozit recikldlasa akkor lesz teljesen fenntarthatdo megoldds, ha
utdna az olddszerbdl a vitrimer is visszanyerhetd lesz. Jovobeli kutatési cél, hogy jo
mindségben kertiiljon visszanyerésre az erdsitdanyag €s a matrix is, és ezekbdl kozel
azonos mindségli kompozitot lehessen gyartani akar tobb gyartasi generdcio utan is.

Osszefoglalva, a vitrimer kompozitok Ujrahasznositdsa fenntarthaté megoldast
jelenthet a hulladék csokkentésére és a kompozit anyagok kornyezeti hatdsainak
minimalizdldsara. A leirt modszer, amely DETA-xilol olddszerkeveréket és
optimalizalt paramétereket hasznal, bemutatja a hatékony tjrahasznositas lehetdségét
valos kornyezetben. Fontos ugyanakkor megjegyezni, hogy a viszonylag uj
anyagcsalad fizikai viselkedésének megértése szamos kihivast allit a kutatok elé, ami
miatt a gyakorlati alkalmazdsuk, igy az Gjrahasznositdsuk is varat magara. Ebbdl
kifolyolag azonban nyilvanvaloan els6dleges kutatasi irdnyt biztositanak a
kutatétarsadalomnak, akik a térhalds rendszerekkel, illetve azok ujrahasznositasi
lehetbségeivel foglalkoznak.
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