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CuE réz tobbtengelyti kovacsolasanak szimulaciogja

Simulation of CuE Copper Alloy in a Closed-Die Multi-Axial
Forging Tool

Biré Tamads,! Juhédsz Zsombor,? Renkd Jozsef Balint?
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Abstract

Two-way multi-axial forging was performed on a newly designed closed-die forging tool. The tool was op-
erated on an MTS 810 material testing system. The connected computer recorded force and cross-head dis-
placement as a function of time during operation. The sample material of the four-step forging experiment
was CuE copper alloy. The plastic deformation was 0.8 per step, thus the rate of cumulative equivalent plastic
strain was 3.2 by the end of the process. The speed of movement of the active tools during the whole test was
2 mm/min. Finite element simulation was performed with QForm3D software to investigate the force con-
ditions of the process. The necessary flow curve was determined by Watts-Ford test. The force-displacement
curves of the physical simulation were compared with the results of the finite element modelling.

Keywords: multi-axial forging, finite element modeling, Watts-Ford test.

Osszefoglalas

Kétutas, tdbbtengelyl kovacsolds megvaldsitasara és a lejatsz6d6 mechanikai folyamatok vizsgalatara egy Uj
tervezést, zart iregll, multiaxidlis zomit6szerszam késziilt. A szerszam miikddtetése MTS 810 tipusu anyag-
vizsgalé berendezéssel tortént, amely az alakitasi er6t és a keresztfej elmozduldsat rogzitette az id6 fiigg-
vényében. A négy alakitdsi 1épésbdl 4116 kisérlet alapanyaga lagyitott allapotu CuE réz volt. A logaritmikus
alakvaltozds mértéke 1épésenként 0,8 volt, igy a kumuldlt, egyenértéki alakvaltozds a folyamat végére 3,2-re
adddott. Az aktiv szerszdmok mozgdsi sebessége a teljes vizsgdlat alatt 2 mm/min volt. A folyamat eréviszo-
nyainak vizsgalatara végeselemes szimulacio késziilt QForm3D szoftverrel, amelyhez a sziikséges folydsgor-
be felvétele Watts-Ford-méréssel tortént.

Kulcsszavak: tobbtengelyti kovdcsolds, végeselemes modell, Watts—-Ford-vizsgdlat.

valamint a szuperképlékeny-alakithatdsagban
nyilvanulhat meg [2-3]. Ilyen anyagok el6allitasa-
ra tobb lehet8ség is adott [4-6]. Azokat a gyartasi
eljardsokat, amelyek jelentds nyird igénybevétel-
lel jarnak, intenziv képlékenyalakité (IKA) eljara-

1. Bevezetés

Az elmult években az ultrafinom- és nanoszem-
csés anyagok témakore az anyagtudomany igen
népszer( és kutatott tertiletévé ndtte ki magat [11.
Mindez a durvaszemcsés anyagokkal szemben

felmutatott kedvez6bb mechanikai tulajdonsaga-
inak koszonhet6, amely a megndvelt szildrdsag-
ban, nagyobb kifaradasi hatarban, szivéssagban,

soknak nevezziik [7-9]. Az IKA egyik legkénnyeb-
ben szerszamozhaté vdltozata a tObbtengelyd
kovacsolés [10-11].
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Munkénk el6zményeként a kétutas, tobbtenge-
Iy kovéacsoldssal el6allithaté anyagok mechani-
kai tulajdonsagainak vizsgdlatdra egy uj terve-
zésl, zart alakitdliregli szerszam késziilt. Célunk
kettds volt. Els6ként lagyitott allapotu réz alap-
anyagon akartuk megvizsgalni az Uj szerszammal
megvalositott, négylépéses alakitas terheléstorté-
netét, annak lefolyasat az elmozdulas fuggvényé-
ben. Ezt kdvet6en végeselemes modellezéssel re-
konstrualni akartuk a kordbban megvaloésitott fi-
zikai szimuldciét, majd megvizsgalni, hogy annak
eredményei milyen mértékben vethet6k Ossze a
valés alakitasok sordn tapasztaltakkal.

2. Kisérletek

2.1. A vizsgalt anyag

Annak érdekében, hogy az ujonnan elkésziilt
szerszam igénybevételét jol kontrollalhatd szin-
ten tudjuk tartani, a vizsgdlatokhoz valasztott
probatest anyaga ipari tisztasdgu réz volt. A CuE
anyagmind@ség kémiai 6sszetételében az EDAX Z2
tipusu SEM-EDS rendszer nem tudott szamottevd
mennyiségii szennyezdt kimutatni.

A 10x10x20 mm befoglaldé méretli probates-
tek tombi anyaghbdl forgdcsoldssal késziiltek.
Az anyag ezt kovetSen 1agyitd hékezelésen esett
at, igy szlintetve meg az éregedésnek, valamint
a vizsgalatokat megeldz6, szamunkra ismeretlen
mértékd alakitdstorténetnek a hatdsat [12]. La-
gyitashoz a prébatesteket 950 °C-ra el6melegitett
kemencébe raktuk, majd 15 perc hén tartast kove-
t6en a darabokat vizben hiitottik, igy biztositva a
sziikséges lehtilési sebességet.

2.2. Az alakitészerszam

A fizikai szimuldciéokhoz hasznalt szerszam,
az 1. abran lathaté modon, harom részbél éptl
fel. Az els6 részegység a kozéps6 blokk. Ebben ta-
lalhat6 az oldalfalakkal lezart alakitétlireg, ahol a
tobbtengelyli kovacsolas megvaldsul. A masodik
egység a szerszamhdz, amely keretbe foglalja a
tobbi részegységet, valamint biztositja az egyes
alkatrészek egymdshoz viszonyitott helyzetét.

A szerszam harmadik részegységét a linedris
mozgatéelemek képzik, amelyek az alakitds-
hoz sziikséges szerszammozgasokat biztositjak.
Az idetartozé négy, 6ndalléo mozgdsra is képes bé-
lyeget a szerszamhdz ugy kapcsolja dssze, hogy az
egymassal szemben elhelyezked6k mindig egytitt
mozogjanak, de maximalis elmozdulasuk legfel-
jebb 5-5 mm legyen. Egy alakitdsi 1épés alatt tehat
10 mm a prébatest 6sszenyomaddasa.

Linearis
mozgatéelemek

i " ii Koz6ps6 blokk

y i\] J
L NV

Zaréblap

MR

; Szrszémhéz

1. abra. A zdrt liregti, tobbtengelyii kovdcsszerszam
dltaldnos felépitése és f6bb részei

A szerszammozgds megvaldsitadsara és az id6-
elmozdulds-er6 adatparok rogzitésére MTS 810
tipusi anyagvizsgalé berendezést hasznaltunk.
A gép maximadlis méréshatdra 250 kN. Az ala-
kitas sordan a keresztfej elmozduldsi sebessége
4mm/min volt, igy az egyes szerszdmok mozgdsi
sebessége 2 mm/min-re addédott.

Mivel a surlédds csokkentésével a szerszamokat
érd terhelés is csokkenni fog, a munkadarab és a
szerszamireg megfeleld kenése elengedhetetlen
[13]. Az alakitadsban részt vevd felilletek a vizs-
galat el6tt cink-sztearat pasztaval lettek bevon-
va. Az alakitdiireg zart jellegébdl kovetkezden a
kenéshez, valamint a probatest behelyezéséhez a
zarolapot atmenetileg el kell tavolitani, majd azt
az alakitas el6tt ismét rogziteni kell.

Az alakitds végén a kiemel6tiiskék betitésével a
szerszam visszaall kiindulasi allapotdba. A mun-
kadarab geometriaja ekkor megegyezik az erede-
tivel, &m az térben 90°-kal el van forgatva. A szer-
szam szimmetrikus kialakitdsdbél adédodan egy
90°-0s forgatassal a szerszdm és a probatest rela-
tiv helyzete az anyagvizsgdlo berendezéshez ké-
pest visszaallithat6 a kezdeti dllapotba, anélkil,
hogy a szerszamiireget fel kellene nyitni. A szer-
szam elforgatdsa utdn a kovetkezd alakitasi 1épés
kovetkezik, amelynek végén a kiemeld tiiskéket
betitve zarul egy alakitasi ciklus.
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2.3. Fizikai szimulacidok

A mérések soran két, egymast kovetd, kétutas
alakitdsi ciklust valésitottunk meg a keresztfej el-
mozdulésa és a kifejtett er6 idébeni regisztralasa
mellett. Ennek jellemzd 1épéseit a 2. abra szem-
1élteti.

Sikalakvaltozast feltételezve a 10 mm-es proba-
test 6sszenyomoddsaval eldidézett logaritmikus
alakvaltozds mértéke kozelitdleg 0,80:

(ﬂ=%-ln(%)=%-ln(%)=0,80’ )

ahol ¢ a logaritmikus alakvéltozas, H a munkada-
rab kiinduldsi magassaga, h pedig a munkadarab
alakitas végén mért magassaga [14].

A kumulalt, egyenértékd, logaritmikus alakval-
tozast (¢,,,,,) ennek megfeleléen az alakitési 1épé-
sekhez tartozd logaritmikus alakvaltozasok Gssze-
geként lehet szamitani (2). A jelen tanulmanyban
vizsgalt, 4 1épéshdl allé alakitdsndl ennek értéke
3,2-re adodik.

O = 4.% iy (%) =32 @)
2.4. Végeselemes modellezés

A tobbtengelyli kovacsolds soran lejatszodo
alakvaltozasi folyamatok reprodukaldsara veé-
geselemes modell készilt. A végeselemes mo-
dellezéshez QForm3D szoftvert haszndltunk,
amelyben az alakitds pontosabb nyomon kovet-
het6ségének érdekében haromdimenziés modellt
alkalmaztunk. A modellben a geometridhoz a
szerszam és a munkadarab névleges méreteit, a
szerszammozgdsokhoz pedig a fizikai szimulaci-
6kban mért elmozdulds-id6 adatsort hasznéltuk.
A szerszam elrendezésébdl és a szerszammozga-
sok szimmetridjabol adéddan elegend6 nyolcad-
modellt haszndlni, amivel csékkenthetd a maxi-
malis elemszam, ebbdl kovetkezben pedig a sziik-
séges szamitasi kapacitas is [15]. Az §sszedllitott
modell a 3. dbran lathaté.

A végeselemes haldt a szoftver az eldzetes bealli-
tdsoknak megfelel6en automatikusan hozza létre,
amit minden lépésben ujragenerdl. A probatest
és a szerszam kontaktzénajaban haléfinomitast
alkalmaztunk. A szimuldcié sordn tetraédere-
lemeket hasznaltunk, amelyek szdma a kezdeti
halézaskor 29 069-ra adddott. A szimulécié végé-
re a folyamatos hal6finomitas kévetkeztében ez
33748-ra novekedett.

A szdmitdsokban haszndlt folydsgérbét Watts-
Ford-méréssel hatadroztuk meg, amit a munkada-
rabbal megegyez6 koriilmények kozott el6készi-
tett probatesten végeztiink [16]. Fontos kiemelni,

o [l

EE' Tk

2. abra. Egy alakitdsi ciklus sematikus dbrdja a mun-
kadarab (sziirke) relativ helyzetét megtartva.
Kiinduld helyzet (a), az elsé alakitds végdlla-
pota (b), az alaphelyzet ismételt felvétele (c),
mdsodik alakitds végdllapota (d)

3. abra. A szimuldcioban haszndlt haromdimenzids
modellek

500 4

400

300

k; (MPa)

200 +

= Watts-Ford mérés eredménye

1004 =
lllesztett gorbe
0 T T T T T !
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 25 3.0

¢

4. dbra. A Watts-Ford-mérés eredménye, valamint az
adatsorra illesztett, majd a végeselemes mo-
dellben haszndlt folydsgorbe
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hogy itt a maximélisan megvaldsitott logaritmi-
kus alakvaltozds mértéke 2,97 volt, igy az ezen tuli
fesziiltség-alakvaltozas értékparokat a program
az illesztett gorbe alapjan &llitotta eld (4. abra).

3. Eredmények és kiértékelésiik

A fizikai szimuldcié sordn mért terhel6erd-val-
tozast az elmozdulds fiiggvényében az 5.abra
mutatja.

Az egyes alakitasi 1épéseken beliil az eré mo-
noton novekedett, az egyes alakitasi lépések erd-
igénye pedig az alakitasi 1épések szamaval nétt.
Az els6 harom 1épés végén a lagyitott allapotu
réz munkadarab alakitdsakor mért terhelés no-
vekedése kozel azonos, 10 kN értékd volt. Ezt ko-
vetden az eréndvekmény lecsékkent, a negyedik
lépéshez mar nem volt sziikséges szamottevéen
nagyobb terhel6erd. Alagyitott allapotu réz diszlo-
kacioslriisége feltételezhet6en a harmadik alaki-
tasi lépést kdvetGen mar nem né olyan mértékben,
hogy az a terhel8er6, igy az alakitdshoz sziikséges
fesziiltség, jelent6s novekedését okozza [17].

A végeselemes modell eré-elmozdulds gorbéi
hasonlé tendencidt mutatnak a fizikai szimulacié
eredményeivel (6. abra).

Az alakitdsi 1épések elérehaladtaval a terhelde-
rd itt is 1épésrél 1épésre nd, tovabba adott 1épésen
belill tartja monoton ndvekvé jellegét. A fizikai
szimuldcigval ellentétben az els6 harom l1épésnél
a terhel6erd névekménye az alakitds végére ko-
rilbeliil 5 kN. A negyedik alakitdsilépés végére az
alakitéer6 drasztikus emelkedésnek indul. Ennek
oka, hogy a Watts-Ford-vizsgdlattal felvett gorbét
nem a teljes vizsgdlati tartomanyon mértik; az
utolsé 1épés masodik felében az illesztett gorbe
feltehet6en meredekebben emelkedett tovabb a
valosagnal.

A fizikai és végeselemes szimuldciok gorbéit
egymdsra illesztve a fizikai szimuldciéd gorbéi
adott alakitdsi 1épésen belil Kkicsivel a végese-
lemes szimuldcié gorbéi alatt helyezkednek el
(7. abra).

E tendencia aldl képez kivételt a negyedik alaki-
tashoz tartozo gorbe, ahol a végeselemes model-
lel kapott eréértékek drasztikusan megugranak.
Ez tobb okra is visszavezethet6. Egyrészt feltéte-
lezhet6, hogy a vdlasztott anyagmodell illeszté-
gorbéje nem lapul le olyan mértékben a vizsgalt
alakvaltozasi tartomdany elhagydsa utan, mint az
a valosagban torténne. Masrészt az eltérés a pro-
batest anyagénak alakitastorténetével is ossze-
fliggésben lehet. A vizsgdlatokat ugyanis 1lagyité
hékezelés el6zte meg, igy az anyag alakvaltozasa
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5. abra. A fizikai szimuldciéval meghatdrozott eré—
elmozdulds gorbék
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6. abra. A végeselemes modellel meghatdrozott er6—
elmozdulds gérbék
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7. abra. A fizikai és végeselemes szimuldcidokkal meg-
hatdrozott er6-elmozdulds gorbék 6sszeha-
sonlitdsa
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kozel izotrop allapotbdl indulhatott, és a kovacso-
14s soran alakulhatott at anizotrop szerkezet(ivé.
Ennek a makroszint tulajdonsagokra gyakorolt
hatésa feltehet6en a harmadik és negyedik alaki-
tasi lépésnél érte el azt a mértéket, hogy az detek-
talhatd legyen.

4. Kovetkeztetések

A tobbtengelyli kovdacsolds vizsgalatara elké-
szult uj, zart lUregl szerszdmmal sikeres mérése-
ket valdsitottunk meg. A vizsgalt négy alakitasi 1é-
pést az alakitotreg felnyitdsa nélkiil valdsitottuk
meg ugy, hogy az egyes lépések utan a szerszamot
90°-kal elforgattuk. A kapott eré6-elmozdulas gor-
béket vizsgalva lathato, hogy a lagyitott allapotu
réz alakitdsdhoz a terhelSerd 1épésr6l lépésre
nétt. Ezeket a karakterisztikdkat a folyamatrol
készult végeselemes modell is aldtdmasztotta.
A végeselemes modell eltéréseit, f6leg a negye-
dik alakitdsi 1épés soran tapasztaltakat, a fizikai
szimulaci6 és a Watts—Ford-mérés vizsgdlati tar-
tomanyainak kulonbsége okozta. A végeselemes
modell j6l kozelitette a valdsdgot, &m az ered-
mény pontossadganak javitdsdhoz az alkalmazott
anyagmodell finomitdsara van sziikség.
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Abstract

The current study reports three different techniques to estimate the distribution of dislocation density at the
mid thickness of 1050 Al alloy. It is well known that the strain distribution is inhomogeneous through the
thickness of rolled materials, which affects the evolution of dislocation density during the process of defor-
mation. In this study, the number of dislocations is calculated experimentally using indentation technique in
46.8% cold rolled 1050 Al sheet and the result verified by two numerical methods.

Keywords: dislocation density, microhardness, numerical models.

Osszefoglalas

Ezen tanulmdany harom killénb6z8 modszert mutat be 1050-es aluminiumoétvozet esetében a minta kozépvo-
naldban 1év6 diszlokaciok stirtiségének a becsléséhez. J0l ismert az a tény, miszerint hengerelt anyagoknal
a deformdcié inhomogén médon alakul a keresztmetszet mentén, ami hatdssal van a diszlokaciéstiriség
valtozasara a deformdcié folyamaén. Jelen munkdban a diszlokdciék mennyiségét kisérleti uton szadmoltuk ki
keménységmeérés segitségével 46,8%-o0s deformaciéju hidegen hengerelt 1050-es aluminiumétvozetben, majd
az eredményt kétféle numerikus maddszerrel igazoltuk.

Kulcsszavak: diszlokdciostirtiség, mikrokeménység, numerikus modellek.

az anyagban, igy novelve a végtermék alakitasi
keménységét [1, 2]. A kulonféle alakvaltozasi
technolégidk hatasara bekovetkez6 alakitdsi ke-
ményedés hatékony tanulmdanyozasa érdekében
fontos megbecsiilni az anyagon beliili diszloka-
cioslirtiséget (p) [2]. Masfel6l viszont mikroszin-
ten a deforméciés mechanizmus inhomogén, ami

1. Bevezetés

Az aluminiumoétvozetek nagy szildrdsag-suly
arannyal rendelkeznek, emiatt elterjedten hasz-
ndljak azokat szerkezeti anyagként a repiiléstech-
nikdban, gyartdsban, szallitményozdsban és a
mobilkommunikdcioban, igy téve lehet6vé olyan
termékek létrehozasat, amik kis tizemanyag-fo-

gyasztassal és kornyezeti behatassal rendelkez-
nek. Azonban a legnagyobb mennyiségli alumi-
niumot lemeztermékek formajaban hasznositjak,
amelyek szdmos hengerlési 1épésen mennek ke-
resztil [1]. J6l ismert, hogy a képlékeny alakval-
tozds noveli a linedris rdcshibdk mennyiségét

heterogén diszlokacidslirliség-eloszlast okoz az
anyagon beliil [3]. Az inhomogén fesziltségelosz-
14s a keresztmetszet mentén a vizsgalt teriilet ala-
kitasi keményedését okozhatja [1-3], ami fontos-
sd teszi a diszlokacideloszl4s kiterjesztését a teljes
keresztmetszetre.
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A jelen tanulmanyban a minta kozépvastag-
sdgdban 1évd diszlokacidslrlség szamitdsdhoz
egy kisérleti modszert, az indentécids technikat,
valamint két numerikus modellt, a Kubin-Estrin-
(K-E) és a modositott K-E-modellt alkalmaztuk.
Az indentdcids technika alkalmazasakor a diszlo-
kacidsiirliség az anyag keménységébdl szamitha-
to [4-5], az alabbi 6sszefiiggés felhaszndlasaval:

2

pz_L( ) &)
a3 \3,06 MGb

Az egyenletben (1), H, jel6li a Vickers-kemény-
séget, M a Taylor-faktort, G a nyirdsi modulust, b a
Burgers-vektort és a a geometriai allandot.

T6bb modellezési mddszer is 1étezik a diszloka-
ciosliriség szamitdsahoz. Példaul a K-E-modell-
ben a p teljes diszlokacidstirtiséget a pall6 és a
p,, Mozgo diszlokaciosiiriiségek 6sszegeként vizs-
galjak. Mindkét tényez6 (o, és p,,) az alkalmazott
fajlagos nyuléas (¢) valtozoé-fiiggvényei [6]:

dp,, 1

P € = o~ G} @)
dpy z

e = C2Pm + C3pp — Capy ®)

A (2) és (3) egyenletekben a C, és C, egylitthatok
jelentik a mobil diszlokaciok sokszorozdédasat és
elakaddsat, mivel az all6 diszlokaciékkal torténd
koélcsénhatds miatti lerégzitést a C;-paraméter jel-
képezi. A C,paraméter a dinamikus megujuldsi
tényez6.

A K-E-modellt Csanadi és tarsai tovabb egysze-
risitették azzal, hogy az all6- és mozgddiszloka-
cio-slirtiségeket Osszevontdk, igy csokkentve a
modellparamétereket. A modositott K-E-modell
az aldbbi mdédon adhaté meg [7] :

26 (261

=~ P pg) (1 + %) exp(—Cre) (@)

p(e)

Aluminiumoétvozetek esetén az aldbbi pa-
raméterek érvényesek: C, = 2,33x10M m? és
C,=1,15[8].

A jelen kutatds célja a 46,8%-osan deformalt
1050-es aluminiumlemez magjaban Osszegytlt
diszlokaciok mennyiségi karakterisztikdjanak a
tanulmdanyozésa, az el6z8ekben emlitett madd-
szerek felhaszndldsaval. Geometriailag a lemez
magjanak a kozepes vastagsag szamit. A kapott
eredményeket dsszehasonlitottuk, hogy igy tanul-
manyozzuk az adott moédszerek hatékonysagat
1050-es aluminiuméotvozet esetén.

2. Anyag és modszer

A mostani vizsgalathoz az 1050-es aluminiumot
véalasztottuk kis otvoz6tartalma miatt (99,7% Al),
ami igy egy épp megfeleld alaprendszert szolgdl-
tat az aluminiumétvozetek diszlokacioslriiségé-
nek a vizsgalatdhoz. A vastagsagcsokkentést labo-
ratériumi hengermivel végeztiik, 150 mm hen-
geratmérdkkel. 46,8%-0s vastagsagcsokkentést
alkalmaztunk egy 1épcsében, kenés nélkiili szim-
metrikus hengerléssel. A hideghengerlés elétt a
mintat 550 °C-on hdkezeltiik, hogy csokkentsik a
gyartaskori termomechanikus folyamatok (TMP)
hatasat.

A hengerelt mintdkat mechanikusan csiszoltuk,
majd 1 és 3 pm gyémantrészecskéket tartalma-
z0 Struers® DiaDuo szuszpenziokkal poliroztuk.
A keménységvizsgdlatot Zwick/Roell® ZHVy tipu-
su Vickers mikrokeménység-mérével végeztik.
A mintat a transzverzdlis irdnyu sikjaban (TD)
vizsgaltuk, gyémant formdju benyomddast okoz-
va a vizsgalt feliileten, igy mérve a keménységet.

A hengerlés utdn a minta végsd vastagsaga
1044,50 um lett, ebbdl kovetkezéen a fél vastag-
sag 522,25 ym. A jelen vizsgalatban a vizsgalt rész
348 um-t6l 522,25 pum-ig terjedt, ami a hengerelt
lemez kozépvastagsdganak (magjanak) tekint-
het6. A benyomatok készitésekor odafigyeltiink,
hogy a vizsgdlt pontokndl a benyomddasokkor
létrejové deformdcids dvezetek ne érjenek egy-
masba.

3. Eredmények

3.1. Keménységmérési technikak

A vizsgdlt tertileten, a polirozott feliileten ke-
ménységmeérést végeztiink, 10 gf és 500 gf kozotti
terhelést alkalmazva. Tovabba a teljes diszloka-
ciosliriség szamitdsdhoz a nagy szérast mutaté
keménységértékeket elhanyagoltuk, hogy a ke-
ménység fliggését a terhelést6l (ISE) kikiiszobol-
juk, aminek hatdsara nagyobb keménység mérhe-
t6 kis terhelés esetén [9]. A jelenlegi vizsgdlathoz
a 200 gf és 500 gf kozotti terhelésekhez tartozo ér-
tékeket vettiik figyelembe, amelyek az ISE-gorbe
telitési szakaszara esnek [4].

Az 1. dsszefliggésben szerepl6 a geometriai té-
nyez6 értékét altaldban nagy alakvaltozasi tarto-
manyban &llandé értékiinek feltételezik, azonban
a diszlokaciostlirtiség pontosabb meghatarozasa-
hoz a kovetkez6, pontosabb Osszefiiggést alkal-
maztuk [4]:

(1- 0,5\))[ p~0:5
4n(1—v) n( b )

IR

o

(5)
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ahol v = 0,35 az Al-ra jellemzd Poisson-tényez6.

Az a tényezd értékét az (5) Osszefiiggés felhasz-
ndlasaval hataroztuk meg, ugy, hogy az 0sszefi-
gésben szerepld p értékét a kiillonbozd € alakval-
tozdsokhoz a 4. Osszefliggésbdl szamitottuk ki.
A kozelitd szamitdssal meghatdrozott p(e) érté-
kekhez tartozd a paramétert a vastagsagreduk-
ci6 széles tartomanyahoz az 1. abra tartalmazza.
Az a alakvaltozastol vald fliggésébdl megallapitot-
tuk, hogy a geometriai paraméter értéke a reduk-
cio novelésével 0,5-0s érték koril telitddést mutat.
Az a értéke 0,63 valddi alakvaltozassal deformalt
minta esetén 0,5756, amint az az 1. abran lathato.

Az M Taylor tényezd (1. tablazat) meghataroza-
sa visszaszortelektron-diffrakcidval (EBSD) meg-
hatéarozott textaratérkép alapjan tértént. A b Bur-
gers-vektor és G csusztat6é rugalmassagi modulus
értéke aluminiumotvézetek esetén 0,2865nm, il-
letve 26 GPa. Az (1) 6sszefliggéssel meghatarozott
diszlokaciosiirtiség értéke 1,7x10'% m2, a szamitas
részleteit az 1. tablazat tartalmazza.

3.2. Numerikus modellek

A Kubin és Estrin altal kidolgozott numerikus
kozelitésben [6] szerepld C,, C,, C; és C, modell
paraméterek értékei aluminiumétvozetekre: C, =
2,33 x10%m? C,=1,1,C;=4x1051/m, C, = 1,2
[8]. Az aluminiumotvozetekre K-E- és modositott
K-E-modellekkel szamitott diszlokaciostirtiség-ér-
tékeket a (2)—(4). Osszefliggésekkel szamolva a
2. abran tartalmazza.

A 2. abra elemzésével nyilvanvalova valt, hogy
a K-E- és a modositott K-E-0sszefiiggésekkel sza-
mitott p(e) értékek kozel megegyeznek, tovdbba
a K-E-modell alkalmazasaval az all6 és a mozgo
diszlokaciok értéke is meghatdrozhatd. A teljes
diszlokacioslirliség értékét az alakvaltozasok szé-
les tartoményaban f6ként a mozgd diszlokaciok
szama hatdrozza meg, mint az a 2. abran lathato.
Hasonldéan igaz az €= 0,63 vizsgdlt alakvaltozasra
is.

A harom kiilonb6z6 technikabol szamolt diszlo-
kécioslirtiségek a 2. tablazatban lathatok.

A 2. tablazat megmutatja, hogy mind a K-E-,
mind a maodositott K-E-modellbgl szamolt disz-
lokaciostirtiség értéke teljesen megegyezik a
46,8%-ban deformalt 1050 Al-lemez kozépvonala-
ndl, azonban a mért érték kissé nagyobb, mint a
modellekkel el6re jelzett érték. Ez az eltérés ma-
gyarazhato tovabbi fazisok jelenlétével a vizsgalt
aluminiumanyagban, ami befolyasolja az anyag
keményedését is, ezért a vizsgalt 6tvozet kemény-
sége valamivel nagyobb a szinaluminiumhoz vi-
szonyitva. Mdsik ok lehet, amiért a numerikus ko-

1. tablazat. A keménységmeérési adatokbdl szamitott
diszlokdciostiriiség-érték

e a M | Atlagos p (m2)
HV (Pa)
0,63 | 0,5756 | 3,16 | 4,11x108 1,7x104 0,06

2. tablazat. Hdrom kiilonb6z6 technikdval szdmitott
diszlokdcidstiriiség-értékek (p =10 m?)

Modositott

K-E K_E

€ Keménységmérés

0,63 1,7£0,06 1,4 1,4

0.90

0.85 1
0.80
0.75+
0.70 4
3 0.65
0.60
0.55 +
0.50 +
0.45 +

0.40 T T T T T T T
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8

1. abra. Alakvdltozdsbél az 5. 6sszefiiggéssel megha-
tarozott a értékek

1.75
— KE(p)
150 — = P (KE)
- - -p(K-E)
125 eceee Modositott K-E .
€ 1.00 i
2 L
= e
. 0.75 o
(=Y g
0.50 - 2 -7 )
0.25 LT
0.00 — , : : :

00 041 02 03 04 05 06 07 08

2. abra. A K-E- [6] és mddositott K-E-modellel [7]
szdmitott diszlokdcidstiriiségek névekedése
az alakvdltozdsok egy tartomdnydban



Chakravarty P, Pdl Gy., Bdtorfi J. Gy., Sidor J. J. - Acta Materialia Transylvanica 5/1. (2022) 9

zelitések értéke valamivel kisebb a mértnél, hogy
a diszlokacid kozott komplex kdlesénhatdsok ala-
kulnak ki, ami az alkalmazott modellel nem vehe-
t6 teljességgel figyelembe.

4. Kovetkeztetések

A jelen vizsgalat vildgosan megmutatja, hogy a
mikrokeménységmérési modszer képes megfele-
16 értékeket szolgaltatni a diszlokacioslrliség-ér-
tékre, ami a plasztikus deformécié kovetkeztében
kialakul. Az Al 1050 anyagra a becsiilt diszloka-
cigslriiség-érték jo egyezést mutat az elméleti
uton meghatarozott értékkel. A keménységmeérési
technika lehet6vé teszi a diszlokacioslrliség el-
oszlasanak vizsgalatat a deformadlt anyag vastag-
sdga mentén.

A Kubin-Estrin-modell jé kozelitést ad a mozgd
és az 4allg diszlokaciok értékére, amelyek kiilon-
b6z6 deformdciokhoz tartozé keményedésekért
felel6sek. Masik oldalrdl, a médositott K-E-modell
egy egyszery és hatékony kozelités a diszlokacio-
slrtiségre. Megmutattuk, hogy az alkalmazott
modellezési technikdk alulbecstilik a diszlokaciok
slirtiségét, valdsziniileg a diszlokacidk kozotti kol-
csonhatasok komplexitdsa miatt, amiket ezekkel
a numerikus kozelitésekkel nem lehet figyelembe
venni.
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Sargaréz lemez lézeres vagasa

Laser Cutting of Brass Sheet
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Abstract

Laser cutting of copper-based alloy sheets is very difficult due to their high reflectivity, which can be modified
with graphitization. The optimal parameters for a 2.5mm thick brass sheet were determined by examining
the laser beam parameter variations and the laser cut kerfs. The best characteristics of kerfs were obtained
when the surface was graphitized, the laser frequency was 200 Hz, the applied laser speed was 1400 mm/min
on 2500 W power and the focal point was under the surface by 0.8 mm. The applied working gas was nitrogen.

Keywords: brass, laser cutting, kerf.

Osszefoglalas

A rézotvozetek 1ézeres vagasa kihivast jelent ezen anyagokon a lézerfény jelentds visszaver6dése miatt.
A CO, lézeres vagas paramétereinek hatdstanulmanyat sargaréz lemezeken végeztiik. A technoldgiai bealli-
tasok véaltoztatdsainak eredményéiil kapott vagasi rések tanulmanyozésa alapjan valasztottuk ki a legmeg-
felel6bb beallitdsokat. A 2,5 mm vastagsdgu sargaréz lemezen a legszebb vagasi feltiletet grafittal bevont
feliilletnél kaptuk, amikor a fokuszfolt helyzete 0,8 mm-re volt a lemezfeliilet alatt, a 1ézerteljesitmény 2500 W,
az impulzusfrekvencia 200Hz és a haladdsi sebesség 1400 mm/min volt. Az alkalmazott munkagdz minden

esetben nitrogén volt.

Kulcsszavak: sdrgaréz, lézeres vdgds, vagdsi rés.

1. Bevezetés

A gépgyarto iparban jelenleg hasznalt 1ézeres
megmunkaldsok kozil a fémes és nemfémes
anyagok lézeres vagasa széles korben elterjedt
[1-5]. Alézer a preciz m{ikddés, a révid megmun-
kalasi id6 és a kis megmunkaldsi koltség miatt je-
lentds elényoket kindl a hagyomdanyos technikak-
kal szemben. A vastag szelvények 1ézeres vagasa-
kor lejatsz6dé fizikai folyamatok bonyolultak, és
jelentésen befolyasoljdk a végtermék mingségét.
A lézeres vagaskor alkalmazott technoldgiai beal-
litasok, killonosen a 1ézerteljesitmény, a fékuszald
lencse bedllitasa, a haladasi sebesség, a munka-
gaz és annak nyomadsa befolyasoljak a vagasi sza-
kasz fizikai folyamatait [6, 7]. A technolégiai be-
allitdsok szabdlyozasaval a jobb vagdsi mindség
elérése a cél. Kovetkezésképpen a lézeres vagasi

folyamatot befolydsold technoldgiai beallitdsok
vizsgalata szlikséges a végtermék mindségének
javitasa érdekében.

Az otvozetlen és az er6sen 6tvozott, rozsdamen-
tes acélok 1ézeres vagasat sokan tanulményoztak
[8, 9]. Uslan [9] ugy taldlta, hogy CO,-lézeres va-
gaskor a 1ézerteljesitmény valtozdsa a vagasi fo-
lyamat sordn a vagasi rés szélességi méretének
jelent6s valtozdsat eredményezi, amely kisebb
1ézerteljesitményeknél erételjesebb. Az irodalmi
adatok azt mutatjak [10], hogy ausztenites acélok-
ndl a munkadarab vastagsdganak novekedésével
nd a vagasi rés mérete, a h6hatasovezet mérete,
azonban az impulzusfrekvencidnak a novelésé-
vel a kialakuld vagasi rés mérete nem linedrisan
valtozik [10]. Vékony lemezeknél a kis frekvencia
hozta a legnagyobb résszélességet [10].


https://doi.org/10.33923/amt-2022-01-03
https://doi.org/10.33924/amt-2022-01-03

Fabidn E. R., Czigdny B. — Acta Materialia Transylvanica 5/1. (2022) 11

A rézotvozetek csoportjdba tartozé fémek va-
gadsa nehezebb, mint a korrdzi6allo acéloké, a
matéria nagy hévezetd képessége €s nagy héka-
pacitasi egyutthatdja miatt. A folyamat el6készi-
tésénél figyelembe kell venni, hogy a réz 1ézeres
vagasa anndl nehezebb, minél vastagabb a lemez
[11, 12]. A rézotvozetek nagy fényvisszaver6 ké-
pessége bizonyos kdvetelményeket tdAmaszt a be-
rendezésekkel szemben. Daurellio és tarsai [12]
szerint a rézlemezek 1ézeres hegesztése a lézeres
besugarzas alatt novesztett oxid rétegeinek (CuO
és Cu,0) atfedésével lehetséges. Ezek a kisérleti
eredmények [12] (a lézersugarzas rézfeliileti ab-
szorpcidjanak novelése) a rézlemezek vagasanal
is alkalmazhatok. A réz és mads fényvisszaverd
fémek fényvisszaverd képessége csokken, ami-
kor a fém felmelegszik, és meredeken csokken,
amint az anyag megolvad [13]. A fékusztavolsag
(a fékuszpont és a vagand6 munkadarab felsd fe-
liletének tavolsaga) szintén befolydsolja a vagas
eredményét. A szakirodalom szerint a maximalis
vagasi sebesség akkor érhet6 el, ha a 1ézersugar
fokuszfoltja vékony lemezek esetén a lemez fe-
liletén, vastag lemezeknél a lemezvastagsdg ko-
rilbeliill egyharmaddval a feliilet alatt helyezke-
dik el [6]. A fokuszpontnak a munkadarab feletti
helyzetét altaldban pozitiv fékusztavolsdgnak,
a fékuszpontnak a munkadarab alatti helyzetét
altalaban negativ fokusztavolsdgnak nevezik.
A vagasi rés szélessége a fokuszpont helyzetétél
fugg [13, 14]. A fékuszpozicié megvaltoztatdsa a
foltméret valtozasat jelenti a lemez feliiletén és
annak bels6jében. Ha a fokusztavolsag nagyobb,
a folt vastagabbd, a rés pedig egyre szélesebbé va-
lik, ami viszont hatassal van a hevitett feliiletre, a
rés méretére és a képz6dd olvadék tavozasi kapa-
citdsdra. A rézlemez atlyukasztdsakor és vagasa-
kor jellemz8en nagynyomadsu oxigént hasznalnak
vagogazként a folyamat megbizhatésdganak no-
velése érdekében, mivel oxigén hasznalata esetén
a feltleten a réz-oxid képzédése csokkenti a su-
garzdas-visszaver6 képességet. Sargaréz esetében
a nitrogén vagogaz jol mikodik [13]. Megkozelit6
utmutatasként a teljesitmény bhedllitdsa érdeké-
ben a szakirodalomban kiilonb6z6 rézlemezvas-
tagsadgokra kiilénb6zd, minimdlisan sziikséges
csucsteljesitményeket adnak meg [13].

2. Kisérleti adatok

A Kkisérletiink soran sargaréz lemezek vagasat
végeztik Trump TLF 5000 turbé CO,-lézerrel.
A vagasi sebesség, a frekvencia és a fokuszfolt
helyzetek hatdsat tanulményoztuk. Az els§ ki-

sérletsorhoz a fékuszfolt helyzetét 0,8 mm-re a fe-
lilet ala allitottuk be. A szakirodalmi adatok alap-
jan [13] 2,5 mm-es lemezvastagsdghoz 2500 W
teljesitményt allitottunk be. Munkagazként nitro-
gént hasznaltunk. Néhany vagasi bedllitast grafi-
tozott feliileten is kiprébaltunk, csokkentve a fe-
lilet reflexiojat.

Sikeresnek neveztik azokat a vagasokat, ahol a
teljes atvagas megtortént (egyenletes rés lathato a
1ézerfejjel ellentétes oldalon elhelyezkedd feliile-
ten). Amennyiben a bevitt energia kevésnek bizo-
nyult, a megolvadt sdrgaréz mennyisége visszaa-
ramlott a lemezfelszinre. Az alkalmazott techno-
légiai adatokat az 1. tablazatban lathatjuk.

1. tablazat. Alkalmazott technoldgiai adatok

SSZ(;; f (Hz) vlg;lnl;‘/ Fgrll(;:ls)z Grafit | Sikeres
1 600 2250 -0,8 nem nem
2 600 2000 -0,8 nem nem
3 600 1800 -0,8 nem nem
4 600 1600 -0,8 nem nem
5 600 1400 -0,8 nem | részleges
6 200 1400 -0,8 nem | részleges
7 200 1400 -2 nem nem
8 200 1400 -0,8 igen igen
9 200 1600 -0,8 igen nem
10 200 1200 -0,8 igen igen
11 200 1500 -0,8 igen nem
12 200 1000 -0,8 igen igen

A vagasi rések alakjat, a vagasi rés kozelében
lathato szovetszerkezet jellegét a vagdsi végektol
25 mm-re vagott keresztirdnyu metszetekbdl ké-
szitett metallografiai csiszolatokon tanulmdanyoz-
tuk polirozott és maratott dllapotban, Neophot 2,
illetve Olympus DSX fénymikroszképokkal. Ma-
roszerként ammonium-peroxo-diszulfat 10%-os
oldatat hasznaltuk.

3. Kisérleti eredmények

Szemrevételezés soran (1. abra) megfigyelhetd
volt, hogy a 2,5 mm-es sargaréz lemez 1400 mm/
min-nél nagyobb vagasi sebesség esetén nem va-
godott at a teljes lemezvastagsag, az olvadt anyag
megjelenik a lemez feliiletén. Az 1400 mm/perc
vagasi sebesség mellett a vagas sikeressége a
tobbi technolégiai adattdl fiigg. Amennyiben a
fokuszpontot a lemez alsé oldaldra helyeztiik
(7.vagas), a 6. vagasi vonalhoz hasonld paraméte-
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1. abra. A vdgasi beallitdsok hatdsa d = 2,5 mm le-
meznél, P = 2500 W. a) feliilnézet b) alulnézet

2. abra. A vdgdsi rés megjelenése a metallogrdfiai

csiszolatokon fp = -0,8 mm

a) f= 600 Hz, v = 2000 mm/min,

b) f=600 Hz, v = 1800 mm/min,

¢) f=600 Hz, v = 1600 mm/min,

d) f= 600 Hz, v = 1400 mm/min,

e) f=200 Hz, v = 1400 mm/min,

f)f=200 Hz, v = 1400 mm/min, grafitozott.

rekkel (fp =-0,8, f =200 Hz, v = 1400 mm/min) sok
olvadt anyag kertil vissza a feliiletre, a vagas nem
volt sikeres. A teljes lemezvastagsdgon atmend
vagasi rés 1000-1400 mm/min vagasi sebességgel
volt lehetséges, amikor a fokuszpont a lemezvas-
tagsag 1/3 részénél volt (1-2. dbra), kiléndsen, ha
a fényreflexiot grafitos festékkel csokkentettiik.

A keresztmetszeten lathatd, hogy a vagasi sebes-
ség csokkenésével az olvadt zéna egyre mélyebb
lett (2. abra) akkor is, ha nem volt sikeres a va-
gas. A maratott mintdkon latszik, hogy az olvadt
anyag és a salak a résen belill marad, ha a frek-
vencia nagy volt (2-3. abra).

A frekvenciacsokkentés kevesebb maradék
anyagot eredményez a rés felliletén (3—4. abra).

3. abra. A frekvencia hatdsa a vdagasi résben marado
anyagmennyiségre, v = 1400 mm/min,
£, =-0,8 mm, grafit nélkiil
(a, ¢) f=600Hz (b, d) f=200 Hz

4. abra. Olvadt zona megjelenése a vdgdsi élen,
v = 1400 mm/min, f, = -0,8 mm f=200 Hz
(@, ©) grafit nélkiil, (b, ), grafittal
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A grafitozott sargaréz lemez vagdsakor kisebb
mennyiségli yjraolvadt anyag figyelhet6 meg a
vagasi élen (4. abra), és emiatt kisebb ezen a felu-
leten az érdessége (4. abra c, d). A grafitos festés
amellett, hogy az erds fényvisszaverddés csok-
kentése révén védi a lézerberendezést, a vagasi él
feliileti mind&ségét is javitotta.

A vagasi sebesség csokkentése a vagasi rést
szélesiti, de egyenletesebb lesz a vagott feliilet
(5. abra), a vagasi élen viszont tébb megolvadt
anyag maradt (6. abra).

4. Kovetkeztetés

A 2,5 mm vastagsadgu sargaréz lemezt atvagni
CO,-lézerrel, 2500 W lézerteljesitményen, grafitos
feliiletnél, 1000-1400 mm/min k6zé esd vagasi se-
bességgel sikeriilt, amikor a frekvencia 200 Hz és
a fokusz sikja -0,8 mm volt.
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Abstract

Chemically enhanced oil recovery methods can provide a solution to increase oil recovery. Of these, surfac-
tant- polymer flooding is common. Efficient selection of polymers and surfactants is essential for a successful
EOR project. Detailed selection of polymers is a lengthy task that involves a number of studies. Our goal is to
create a fast polymer selection method based on which the most promising polymer can be selected.

Keywords: polymer selection, dynamic viscosity, hydrodynamic diameter, enhanced oil recovery.

Osszefoglalas

A ko6olajmez6 olajkihozatalanak novelésére megoldast adhatnak a harmadlagos kéolaj-kitermelési modsze-
rek. Ezek kozil elterjedtek a polimer-tenzides, eldrasztdsos miiveletek. A polimerek és a tenzidek hatékony
kivdlasztdsa elengedhetetlen a sikeres harmadlagos kitermelési projekt kivitelezéséhez. A polimerek rész-
letes szelekcidja dltaldban hosszadalmas feladat, ami szamos vizsgdlatot foglal magdban. Célunk egy olyan
laboratériumi, gyors polimerszelekcids modszer megalkotdsa, amely alapjan kivalaszthat6 a varhatéan leg-
igéretesebb polimertipus. A polimerek oldhatésadganak, az oldatok dinamikai viszkozitdsanak és a polimerek

oldatbeli hidrodinamikai dtmér6jének vizsgalataval kivalasztottuk a potencidlisan legjobb polimert.

Kulcsszavak: polimerszelekcid, dinamikai viszkozitds, hidrodinamikai dtmérd, harmadlagos olajkitermelés.

1. Bevezetés

A koolaj-kitermelés fokozasara 20-30 éve alkal-
maznak polimereket [1]. A harmadlagos kdolaj-ki-
termelési modszerek kozil elterjedt a vizoldhatd
polimerek felhaszndldsa. A polimeres eldrasztas
révén ugyanis a beinjektalt fluidum viszkozitasa-
nak megnovelésével csokken a relativ mobilitas
és fokozhato az olajkihozatal [2, 3]. E kdolaj-kiter-
melési mddszert gyakran alkalmazzak tenzides
eldrasztdssal egyutt [4]. Az ehhez felhaszndlandd
polimerek és a tenzidek hatékony szelekcidja el-
engedhetetlen a sikeres harmadlagos kitermelési
(EOR) projekt kivitelezéséhez. Ezen célokra hasz-

nalt polimereknek szdmos vdltozata ismeretes
[5, 6]. A polimergyartok daltaldban javaslatokat
tesznek potencidlisan alkalmazhatd polimerter-
meékekre, azonban azok szama igy is jelentds.
A mind6ségi szelekcidjuk hosszadalmas kutato-
munkat jelent6 feladat, ami szdmos vizsgalatot
foglal magaban [7, 8]. E folyamat végén kivalasz-
tanddk a leghatékonyabb polimerek, amelyekkel
egyltt folytathato a tenzidek szelekcidja.

Célunk egy olyan gyors, polimerszelekciés mod-
szer megalkotédsa volt, amellyel kivalaszthatok a
célnak varhatéan legjobban megfelel6 polimer-
termékek. Ez alapjan mar a részletesebb polimer-
szelekcios eljaras befejezése elétt megkezdhetd a
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tenzidek szelekcidja is, és ezdltal a vizsgalatokhoz
sziikséges id6 csokkenthet6, azonban nem célunk
a polimerek teljes kori vizsgalatdnak elhagyéasa.

2. Felhasznalt anyagok

A vizsgalatokhoz a kiilénb6z6 viszkozitdsnoéveld
polimereket (2.2. alfejezet) szintetikusan el6alli-
tott modell rétegvizben (2.1. alfejezet) oldottuk.
A polimereket 1 g/L koncentraciéban adtuk a ré-
tegvizhez, majd magneses kever§ segitségével az
oldatokat zart edényben, laboratériumi hémér-
sékleten, 8 oran keresztil kevertettiik. A keveré-
si idd letelte utdn az oldatokat 16 oran keresztil
taroltuk.

2.1. Rétegviz

A vizsgdlatokhoz szintetikus rétegvizet haszndl-
tunk, melyet a felhaszndlas el6tt frissen készitet-
tink el. Ennek a szintetikus rétegviznek az 4ssze-
tételét az 1. tablazat tartalmazza.

1. tablazat. A vizsgdlatokhoz haszndlt szintetikus
rétegviz sok szerinti 0sszetétele

Felhasznalt s6 Koncentracio, g/L
NacCl 0,5
CaCl2 0,2
NaHCO3 2,6
CH3COONa 2,6
Osszes s6tartalom 5,9

A vizsgalatokhoz felhasznalt s6k mindegyike
kristdlyvizmentes, analitikai tisztasdgu vegyszer
volt.

2.2. Polimerek és oldatuk

Munkank sordn a gyakorlatban altaldnosan
haszndlt, molekulaszerkezetiikben hasonlé po-
li-akrilamid és akrilnitril-terc-butilszulfonat ko-
polimer szintetikus polimer vizes oldatait vizsgal-
tuk. A vizsgalt polimerek granuldtum forméban
alltak rendelkezésre. A fontosabb tulajdonsago-
kat a 2. tablazatban foglaltuk 6ssze.

2. tablazat. A vizsgdlt polimerek és azok fontosabb
tulajdonsdgai [9]

HORaEnEE molé‘lzllﬁgggmeg A;lt:l(l,:g() °
FP AN125VLM nagyon kicsi kozepes
FP AN125 kozepes kozepes
FP AN125SH nagy kozepes
FP AN125VHM nagyon nagy kozepes

A felhasznalt polimerek kozott azok atlagos mo-
lekulatémegében volt eltérés.

3. Vizsgalati médszerek

A polimeroldatok jellemzésére vizsgaltuk az old-
hatésagukat, mértiik a dinamikai viszkozitast, és
elvégeztiik a hidrodinamikai 4tméré meghataro-
Z4s4t.
3.1. Az oldhaté6sag vizsgalata

Az oldhatésagot egyrészt szemrevételezéssel
vizsgaltuk. Annak érdekében, hogy fizikai meny-
nyiséget tudjunk rendelni hozza, ezért spektro-
fotometrids mddszerrel az oldat fényateresztd
képességét (transzmittancidjat) mértiikk Avantes
gyartmanyu spektrofotométerrel. A vizsgdla-
tokat 520nm hulldmhosszu fénnyel végeztik;
100%-nak vettik, ha a fényt teljes mértékben at-
engedte az oldat, és 0%-nak, amikor a besugarzott
fény nem jutott 4t az 1 cm-es mérdécelldban levd
oldaton.

3.2. A viszkozitas mérése

A vizsgalataink sordn az oldatok dinamikai visz-
kozitdsdnak mérésére Anton Paar gyartmdanyu,
VM 3000 Stabinger Viscometer tipusu, automata
viszkozimétert haszndltunk. A viszkozitds mérése
rotacios elven miikddik. A késziilék a vizsgalato-
kat 4llando 100 1/s nyirasi sebességgel végzi, és ez
alapjan hatarozza meg a dinamikai viszkozitdst.

3.3. A hidrodinamikai 4tmérd meghataro-
zasa
A vizsgalataink soran az oldatban levd polimer
hidrodinamikai dtmérdjének mérésére Malvern
Nano ZS tipusu berendezést hasznaltunk. A méré-
seket 25 °C hémérsékleten végeztik.

4. Eredmények

4.1. A polimerek oldhatésaga

A polimerek oldhatésdga az alkalmazhatdsa-
guknak egyik kulcskritériuma, ezért ezt a tulaj-
donsagot szelekcios feltételnek tekintettiik. Azt a
polimert, amelyik nem oldhato teljes mértékben,
kizartuk a tovabbi vizsgalatokbdl. Az eredménye-
ket a 3. tablazatban foglaltuk ossze.

A vizsgdlt polimerek mindegyike oldddott az al-
kalmazott rétegvizben. Nem tapasztaltunk zava-
rosodast vagy kivaldst, ezért mindegyiket alkal-
masnak talaltuk tovabbi vizsgalatokra.
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3. tablazat. A vizsgdlatokhoz felhaszndlt polimerek
oldhatdsdgvizsgdlatdnak eredményei

Polimer jele Transzn;/;ttancw, Kiillem
FP AN125VLM 100 transzparens
FP AN125 100 transzparens
FP AN125SH 100 transzparens
FP AN125VHM 100 transzparens

4.2. A polimeroldatok dinamikai viszkozitasa

A polimeroldatok 80 °C hémérsékleten mért di-
namikai viszkozitds adatait a 4. tablazatban fog-
laltuk dssze.

4. tablazat. A vizsgdlt polimeroldatok dinamikai
viszkozitdsa 80 °C h6mérsékleten

Dinamikai visz-
Polimer jele | kozitas (80 °C), Rangsor
mPa-s
FP AN125VLM 1,58 Nincs rangsorolva
FP AN125 2,52 3
FP AN125SH 2,88 2
FP AN125VHM 4,09 1

A 80 °C hémérsékleten mért értékek kozil a
legnagyobb dinamikai viszkozitast értékeltiik a
legjobb eredménynek. Tovabba feltételként ha-
taroztuk meg, hogy a polimeroldat dinamikai
viszkozitdsa nagyobb legyen, mint a kdolaj 80 °C
hémeérsékleten mért értéke, ami 2,43 mPa-s. Ez
utobbi alapjdn a Fp AN125VLM nem felelt meg a
kritériumnak.

4.3. A polimerek hidrodinamikai atmérdéje

A polimerek oldatbeli hidrodinamikai atmér6-
jének vizsgalati eredményeit az 5. tablazatban
foglaltuk ossze.

5. tablazat. A vizsgdlatokhoz felhaszndlt polimerek
oldatbeli hidrodinamikai dtmérdje

Polimer jele Hidrodinamikai atmérd, nm
FP AN125 385,9
FP AN125SH 420,8
FP AN125VHM 777,7

A taroldba besajtolt polimerek oldatanak at kell
jutnia a porézus kdzeten. A polimerek oldatbeli
hidrodinamikai 4tmérdje a kdolajtarold kozeté-
nek porustorka és a polimer kiszlir6dése kozti
kapcsolatot szdmos tanulmdnyban vizsgdltak
[10]. Els6ként Oort és munkatdrsai [11] fogal-

maztdk meg az ,1/3:1/7 szabdlyt, amely szerint a
polimer hidrodinamikai &tméréje, ha meghaladja
a porustorok atmérdjének 1/7-ét, akkor a poéru-
sokban csapdazddni fog, és polimerveszteséghez
vezet. A vizsgdlatoknal alapul szolgdldé kdolaj-
mezd esetén az atlagos porustorok-atmérd 5 pm
volt. Ezért a maximalis hidrodinamikai atmér6t
714,2-nm-nek vettik, és amelyik polimer esetén
ez az érték nagyobb volt (FP AN125VHM), azt ki-
zartuk a vizsgalati sorbdl.

4.4. Osszesitett értékelés

A polimerek vizsgédlata sordn els6ként az old-
hat6sagot vizsgaltuk meg. Ez alapjan a polime-
rek mindegyike megfelelt a kévetelményeknek.
Ezt kovetben az oldatok dinamikai viszkozitdsat
vizsgaltuk meg, ahol kritériumnak vettiik, hogy
a polimeroldat dinamikai viszkozitdsa nagyobb
legyen a kdolaj dinamikai viszkozitdsandl. A poli-
merek feladata a dinamikai viszkozitas novelése,
ezért rangsort allitottunk fel az eredmények alap-
jan. Ezt kovetben vizsgdltuk a polimerek oldatbe-
li hidrodinamikai atmérdjét, ahol kritériumnak
tamasztottuk, hogy az kisebb legyen az 4atlagos
porustorok-atméré 1/7-énél. A vizsgalatokat és a
kritériumokat a 6. tablazatban foglaltuk 6ssze.

6. tablazat. Vizsgdlatok és kritériumok

Vizsgalat Kritérium

Oldhatésag Teljes 0ldddas, transzpa-

rens oldat

Dinamikai viszkozitas Nagyobb a kéolaj viszkozi-
tasandl, lehetd legnagyobb

viszKkozitdsnoveld hatas

Hidrodinamikai 4tmérd | Kisebb, mint 1/7 pérusto-

rok-atmérd

A kritériumrendszer alapjan a szelekcié végén
két polimert taldltunk alkalmasnak. Ezek az FP
AN125 és az FP AN125SH jeld polimerek voltak.
A dinamikai viszkozitds adatok alapjan az utéb-
bit tartjuk elénydsebbnek. E két polimerrel (ten-
zidekkel alkalmazva) kiszoritasi vizsgalatokat is
végeztek a Miskolci Egyetem Alkalmazott Foldtu-
domadnyi Kutatdintézetében.

7. tablazat. Polimer-tenzid egylittessel végzett kiszo-
ritdsi vizsgalatok eredményei

Polimer jele Tobbletolaj-kihozatal, %
FP AN125 26,6
FP AN125SH 31,9
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Az eredmények alapjdn az 4ltalunk is el6nyo-
sebbnek itélt polimerrel (FP AN125SH) végzett
vizsgalatok esetén tdbb mint 5%-kal nagyobb olaj-
kihozatal volt elérhetd.

A kidolgozott polimerkivélasztasi modszert al-
kalmasnak taldltuk egy el6zetes, gyors dontés
meghozataldra, amellyel kivalaszthat6 az a poli-
mer, amelyik a leghatékonyabb lehet a cEOR-cé-
lokra, valamint tenzidekkel egyiitt végzett tovab-
bi vizsgalatokhoz.
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Matrixanyagukban erdésitett, keramia gombhéjjal toltott,
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Abstract

Metal matrix syntactic foams are cellular materials in which the matrix is metal and within that matrix are
non-metallic cells formed by filler material. These materials have low density, and besides that, they have
high compressive strength and energy absorption. The main goal was to improve these properties by rein-
forcing the matrix with ceramic grains. During the experiment, molten A356 aluminium (7Si-0,3Mg) was
infiltrated between the mixture of the filler and the reinforcement material. The specimens were produced
with low-pressure infiltration. Different reinforcement materials were used: aluminium-oxide with three
different grain sizes and colour designations and one type of silicon carbide. After heat-treatment, stand-
ardised compression tests were executed on the specimens. The results were compared to the results of the
non-reinforced samples.

Keywords: syntactic metal foam, reinforcement in matrix material, compression test.

Osszefoglalas

A szintaktikus fémhabok olyan cellds szerkezetii anyagok, amelyekben a matrixanyag fém, és ebben a befog-
lalé anyagban taldlhatoak tolt6anyag bejuttatdsaval kialakitott celldk. Ezek az anyagok kis stirtiségiik mellett
j6 tordszilardsaggal és energiaelnyel6 képességgel rendelkeznek. Ezen tulajdonsdgok javitasat céloztuk meg
a kutatés sordn kerdmia erdsitanyag matrixanyagba vald bejuttatdsaval. A kisérletek sordn C795 alumi-
nium-oxid keramia gémbhéj t6lt6anyag és kerdmia erdsitéanyag keveréke kozé infiltrdltunk A356 alumi-
niumétvozet (7Si-0,3Mg) olvadékot. A gyartast kisnyomadsos infiltracios ontéssel végeztiik. T6bb eltérd erd-
sit6anyagot vizsgaltunk, hdrom eltéré szemcseméretli aluminium-oxidot és egy tipusu szilicium-karbidot.
A mintakat hékezeltiik, majd szabvanyos zomitévizsgalatnak vetettiik ald. A mérések soran kapott eredmé-
nyeket az erésitetlen mintdk eredményeivel hasonlitottuk dssze.

Kulcsszavak: szintaktikus fémhab, mdtrixanyagdban ergsités fémhab, zomitévizsgdlat.

1. Bevezetés

Napjainkban mérnoki felhasznéldsi teriileten
egyre jobban teret nyernek a pordzus, cellds szer-
kezetl anyagok, ezek egyik csoportja a mi kutata-
sunk témdja: a fémhabok. Térnyeréstiket kis stir(i-
ségiiknek, nagy energiaelnyel6 képességiiknek és
szilardsdguknak koszonhetik.

A fémhabokat szerkezetiik alapjan két csoportra
oszthatjuk: nyilt és zart cellds anyagokra. A ki-
16nbség a két csoport kozdtt, mint az a neviikkbél
is kovetkezik, hogy az anyagban taldlhato cellak
mennyire kiillénulnek el egymadstdl. A zart cellas
habok (1. abra) esetén az egyes uregek teljesen
elhatarolédnak egymastdl, mig nyilt cellas habok
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2. abra. Nyilt cellds fémhabrdl késziilt felvétel [1]

(2. dbra) esetén az egymas melletti cellak kozott
nincs anyaghatdr, az anyaghidnyos teriiletek 6sz-
szeérnek.

A kordbban emlitett tulajdonsdgok tovabbi ja-
vitdsdra, illetve a felhaszndlasi terilet altal in-
dokolt lokdalis mddositasdra t6bbféle modszert is
kidolgoztak. E habokat az angol nyelvd szakiro-
dalom funkciondlis fémhabnak nevezi, ahol a cél
a fémhab el6bb emlitett elényei mellett dltaldban
a szerkezetbdl adodé elényok kialakitdsa. Erre
példa a cs6vel kortilolelt, ffmhabalapi kompozitok
gyartdsa, amely szerkezetek ellendllnak a hajlito
igénybevételnek is [2], illetve a toltdanyag eloszla-
sanak és mennyiségének valtoztatasa a fémhab kii-
16nb6z6 részein elére meghatarozott modon [3-5].

A szilardsagi tulajdonsagok valtoztathatéak to-
vabbd azonos anyagu, de eltérd méretd, illetve el-
tér6 fajtaju tolt6anyagok keverékének alkalmaza-
sdval. A szilardsagi tulajdonsagok valtoztathatok
azonos anyagu, de eltér6é méreti tolt6anyagok al-
kalmazasaval vagy kiilénb6z6 anyagu tdlt6anya-
gok keverésével [6-8]. Nem erdsitett habok ese-
tén ez a gyartdsi paraméterek valtoztatdsaval
érhetd el [9].

Kutatdsunk 6 célja egy uj kutatési terulet vizs-
galata, a matrixanyagaban erfsitett szintaktikus
fémhabok gyartasa és fejlesztése, valamint me-
chanikai tulajdonségaik feltérképezése kvazista-
tikus zomitévizsgalattal.

Kerdmia nano- és mikrorészecskéket sikeresen
alkalmaztak tomor kompozitok esetén [10-12].
Esetlinkben a nano-, illetve mikromérettarto-
many-beli erésitdanyag alkalmazéasa nem lehetsé-
ges, mivel az infiltrdlas kézben rosszul keveredne
a milliméteres mérettartomanyu toltéanyaggal,
és az olvadék leszoritand a minta aljara. Ett6] fig-
getlentl a keramiaszemcsék tulajdonsagait figye-
lembe véve azt a hipotézist allitottuk fel, hogy a
0,1-1 mm mérettartomdany-beli szemcseméretl
erdsitéanyag is javitani fogja a vizsgalt mechani-
kai tulajdonsagokat.

2. Anyagok és mddszerek

2.1. Felhasznalt anyagok

Kutatdsunk sordn A356 aluminiumétvozet
(7Si-0,3Mg) matrixanyagot hasznaltunk. T6l-
t6anyagként a Hollomet GmbH 4&ltal forgalmazott
Globocer® kerdmia gombhéjat alkalmaztunk.
A kerdmia gémbhéjak anyaga C795 jelolésti alu-
minium-oxid, 4&tméréje 2,29 + 0,16 mm [13, 14].
A gombhéj ureges belseje adja majd a fémhab
porozitdsat. Az er@sit6anyag szerepét a Granit
Csiszoldszerszamgyarto Kft.-t61 beszerzett, csiszo-
léanyagként forgalmazott Al,O,- és SiC-szemcsék
toltotték be. A toltéanyagrol és az erdsitéanya-
gokrdl késziilt sztereomikroszképos felvételek
a 3. abran lathaték. Az erdsitéanyagok névleges
méretét a gyartd altal megadott szitasor alapjan
tudjuk, amely egy intervallumot ad meg, a pontos
méret meghatdrozdsdnak érdekében a készitett
mikroszkopos felvételeket értékeltiik ki, az ered-
ményeket az 1. tablazat tartalmazza.

1. tablazat. Az erdsitéanyagok dtlagos szemcseméretei

Er6sit6 Névleges méret Mért méret
anyag (mm) (mm)

FS 18

FS 18 ALO, (1 mm - 1.4 mm) 1,20+0,21
FS 40

FS 40 AL,O, (0.4 am - 0.7 ram) 0,63+0,09
FS 46

FS 46 Al,0, (0,35 mm - 0,6 mm) 0,51:0,08
. FS 46

FS 46 SiC (0,35 mm - 0,6 mm) 0,45+0,09
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a.)

3. abra. Tolt6anyag (a), FS 18 AL, O, (b), FS 40 Al,O,
(c), FS 46 Al,0, (d), és FS 46 SiC (e) sztereo-
mikroszkopos felvétele

2.2. Vizsgalati probatestek gyartasa

Minden vizsgalt minta esetén 20% térfogatrész-
nyi erdsitéanyagot alkalmaztunk. Az erdsit6anya-
got és a toltéanyagot kézi keveréssel elegyitettiik,
amig szemrevételezés alapjan megallapitottuk,
hogy megfelel6 mértékben eloszlott az er6si-
téanyag a tolt6anyag kozt.

A felhasznalt 40x50x240 mm befoglalé méretd
ontémintdk bels6 feliiletét grafittal kezeltliik az
ontvény eltavolitdsanak megkonnyitése végett,
ehhez grafitszprét haszndltunk. A minta gézta-
lanité furatadt aluminium-oxid paplannal témi-
tettlik, amely lehet&vé teszi az ontés soran a tol-
t6anyag kozé rekedt levegd tdvozdasat, de megaka-
dalyozza az olvadékkidramldst.

A keveréket ontémintdba valo betdltése utdn
felil acélhdloval rogzitettiik. Ez azért szukséges,
mivel a téltéanyag olvadékhoz viszonyitott kis
slirlisége miatt feluszna annak tetejére, ami in-
homogenitasi problémékat okozna. Ezutdn a be-
toltott ontémintdkat kemencében elShevitettiik
600 °C-ra, és ezen a hémérsékleten 1 6ran at hén
tartottuk.

Az A356 (7Si-0,3Mg) madtrixanyagot indukcids
kemencében olvasztottuk meg, és kis viszkozita-
su olvadékallapotig hevitettiik. A kemence kikap-
csoldsa utdn az olvadék-hémérsékletet digitdlis
hémérével mérve 840 °C-on az olvadékot bedn-
tottik az 6ntémintdba. Ezt kdvetdan rahelyeztik
a gazbevezetd pipat, ezzel egyititt rogzitettik a
megfogd keretben, végiil rdengedtiik az argon-

gazt 5 bar nyomason. Ez 4tpréselte az olvadékot
a keverékunk kozott.

A mintdkat levegén hitottik le, a témboket
vagotarcsaval vagtuk ki az egyszer haszndlatos
ontémintakbol. Az egyes tombokbdl 4-4 darab,
30x30x40 mm befoglalé méretli prébatestet mun-
kaltunk ki z6mités, illetve 10 mm vastag mintdkat
mikroszerkezeti vizsgalat céljara.

A mintékat T6-os, kivalasos keményit6 hékeze-
lésnek vetettiik ald szildrdsagndvelés céljabol.
Els6 1épésként 300 °C/éra sebességgel hevitettiik
535 °C-ra, ezen a homérsékleten 4 6ran at hon
tartottuk, majd vizben hiitottiik, ezzel homoge-
nizdlva a munkadarabokat. Masodik lépésként
200 °C/6ra sebességgel hevitettiik 150 °C-ig, 15
oran at hén tartottuk, majd vizben hiitéttik [15],
ez szolgalt mesterséges dregitésként.

2.3. Mérési modszerek

A mikroszerkezeti vizsgdlatra szdnt mintdkat
csiszoltuk (P60-P4000 csiszoldpapirral) és poliroz-
tuk (3 pm-es és 1 pm-es szemcsenagysagu gyé-
mantszuszpenzio), majd fémmikroszképon és
sztereomikroszkopon vizsgalatot végeztiink.

A kimunkalt prébatesteket ISO 13314:2011 [16]
szerinti szabvanyos zomitdvizsgalatnak vetettiik
ald a mechanikai tulajdonsdgok meghataroza-
sdra. A kvazistatikus zomitévizsgalatot MTS 810
univerzalis, hidraulikus anyagvizsgdlé gépen
végeztik 250 kN-os erdmérd cellaval. A vizsga-
lat 4mm/perc keresztfej-elmozdulasi sebességgel
legaldbb 50% alakvaltozdasig tartott. A surlodds
csOkkentése érdekében 0,3 mm vastagsagu Kolo-
fol-teflonfolidt helyeztiink a nyomdszerszam és a
probatest érintkezd feltiletei kozé.

A zomitdvizsgdlat soran kapott er6—kereszt-
fej-elmozduléds adatparok felhasznaldsdaval mér-
noki fesziiltség-mérnoki alakvaltozds gorbéket
abrazoltunk (4. 4dbra), amelyeken vizsgaltuk a

" W,

Mérnoki feszultség (MPa)

0 10 20 30 40 50
Mérndki alakvaltozas (%)
4. dbra. A vizsgdlt mechanikai tulajdonsdgok értel-
mezése
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tordszilardsagot (o), ami a zomit6gorbe els6 loka-
lis maximuma, a platofesziiltséget (o), amit a
10% és 40% alakvaltozas kozti atlagos fesziiltség-
értékként hatdroztunk meg, és az 50%-os alakval-
tozasig elnyelt energiat (W), amely a gorbe alatti
teriilet az emlitett 50% alakvaltozasi hatarig.

3. Eredmények

A mikroszerkezeti vizsgdlatok sordn megdlla-
pitottuk, hogy a matrix és a toltdanyag, illetve a
matrix és az erdsitéanyag kozt megfeleld kapcso-
lat alakul ki infiltralas soran, nagymeéretd poro-
zitdsi és feliileti kivalasi hibdk nem jottek létre
(5.abra).

A mintak el6készitése soran abba a problémaba
utkoztink, hogy csiszolds soran a nagy kemény-
ségl erdsit6- és toltéanyag kiforditott szemcséket
a csiszolopapirbdl.

Az erfsitett mintdk vizsgalata sordn kapott gor-
béket 6sszehasonlitva az erdsitetlen minta gorbé-
jévellathatjuk, hogy az erésitéanyag minden eset-
ben novelte a térészilardsagot. A platétartomany-
ban azonban az erfsitetlen szintaktikus fémhab
gorbéje monoton noveked6 jelleget mutat az erd-
sitettekéivel ellentétben (6. abra).

A vizsgdlatok eredményeit tdblazatos forméaban
foglaltuk ssze (2. tablazat).

2. tablazat. A vizsgdlt tulajdonsdgok dtlagértékei

Stirtiség o, Wg,

(g/cm?) (MPa) (J/em?)
Erésitetlen | 1,65:0,02 | 108,24+6,49 | 44,50+2,49
FS 46 SiC 1,78+0,06 | 124,94+4,61 | 39,50+4,65

FS40 Al,O, | 1,85+0,08 | 133,11£2,67 | 41,23+2,13
FS46 Al,O,| 1,79+0,08 | 116,42+9,83 | 36,42+4,20
FS 18 AL, O, 1,88+0,07 | 133,76+7,79 | 43,90+3,21

A gorbék kiértékelése sordn azt az eredményt
kaptuk, hogy az er@sitett mintdk a rugalmas
alakvaltozasi szakaszban tobb energiat képesek
elnyelni, mint az erdsitetlen, mivel nagyobb fe-
szultségértékeket érnek el. A legtobb energiat az
erdsitetlen minta nyelte el az 50% alakvaltozasi
hatérig, mivel az erésit6anyag adagolasaval ride-
gebbé valt az anyag, ebbdl kifolydlag a képlékeny
alakvéaltozasi szakaszban kevesebb energiat ké-
pes elnyelni.

4. Kovetkeztetések

A kutatdsunk soran kapott eredményekbdl az
aldbbi kovetkeztetésekre jutottunk:

c)

5. abra. A kialakult szerkezet FS 46 SiC (a),

l 500 um

FS18

21

Al O, (b) és FS 40 Al,0, (c) erésitéanyag al-
kalmazdsa esetén (fémmikroszkdpi felvétel)

140

Erésitetlen
——FS 46 SiC
——FS 40 AlLO,

FS 18 AlL,O,
———FS 46 AlLO,

w

Ergsitetlen

-~ ~Wrsuesic

==~ Wesa AlLO,
Wes s ALO,

== " Wesae ALO,

130
1204

100
90+
804
704
60
50

Mérndki fesziltség (MPa)

30

40}

20
104

110 |

Mérndki alakvaltozas (%)

Elnyelt energia (J/cm3)

6. abra. Az egyes probatestek mérnoki fesziiltség—

mérnéki alakvdltozds és elnyelt energia—

mérndki alakvdltozds gorbéi
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- Az infiltrdlds alkalmas eljards matrixanyaga-
ban erdsitett szintaktikus fémhabok gyarta-
sara, az er@sitbanyag megfelel§ mértékben,
egyenletesen eloszlik a t6lt6anyag kozott.

— Megfelel6 szerkezet alakul ki, nem jelentkeznek
hatérfeliileti kivaldsok vagy porozitdsi hibdk.

— Nem minden esetben érdemes erdsitéanyagot
alkalmazni:

— A keramia tolt6anyag dnmagaban j6 mecha-
nikai tulajdonsagokat bhiztosit.

— Els6sorban a tordszilardsag ndvelésére al-
kalmas az er@sit6anyag, atlagosan t6bb mint
17%-kal noveltik a térdszilardsagot.

— Az altalunk haszndlt erésit6anyagok koziil az
FS 18 Al O, érte el a legnagyobb szilardsagot.
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Koagulaldszerek alkalmazasi lehetdségeinek vizsgalata
haztartasi szirkeviz frakcio esetén

Investigation of the Application of Coagulants in case of
Domestic Greywater Fraction

Murguly Zsdfia,! Bodnar I1diké?

Debreceni Egyetem, Miiszaki Kar, Kornyezetmérndki Tanszék, Debrecen, Magyarorszdg
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2 bodnari@eng.unideb.hu

Abstract

During our research work, we examined the removal of contaminants from synthetically produced bathing
waters using different coagulants and studied the efficiency and the mechanism of coagulation-flocculation
processes in detail. In our work, we performed experiments with two different types of coagulants (iron(III)
chloride and polyelectrolyte) and compared their efficiencies. The zeta potential and its change were mon-
itored as a qualifying parameter while other water quality parameters were also analyzed. In our experi-
ments, a newly acquired flocculator device was also used to study the coagulation-flocculation processes of
larger volume samples. The main goal of our research is to promote the sustainable management of drinking
water quality and to study the bathing water reuse possibilities.

Keywords: synthetic greywater, iron(I1I) chloride, polyelectrolyte, reuse.

Osszefoglalas

Kutatémunkank soran a szintetikusan el6allitott fird6évizek esetében vizsgaltuk a szennyez6anyagok elta-
volitasat killonboz8 koaguldlészerek segitségével, és részletesen tanulmdanyoztuk a kicsapatdsi-pelyhesitési
kezelés mechanizmusat, hatdsfokat. Munkank sordn két kiilonb6z6 tipusu kezel@szerrel [vas(III)-kloriddal és
egy polielektrolit tipusu kezel6szerrel] végeztiink kisérleteket, és ezek hatdsfokat hasonlitottuk 6ssze. Mindsi-
t6 paraméterként elsésorban az un. zéta-potencidlt és annak valtozasat kovettiik nyomon a tébbi vizmin8ségi
paraméter analizdlasa mellett. Kisérleteinkben egy tjonnan beszerzett, un. flokkulatort is hasznaltunk a na-
gyobb térfogatu mintak kicsapatasi-pelyhesitési folyamatainak tanulmanyozéasara. Kutatdsunk kiemelt célja
a fenntarthat6 vizgazddlkodds el6segitése, az elhaszndlt fiird6viz tjrahasznositasi lehet6ségeinek vizsgalata,
kisérleti tanulmanyozdsa, modellezése.

Kulcsszavak: szintetikus fiirdéviz, vas(IIl)-klorid, polielektrolit, ujrahaszndlat.

kodjunk a vizzel, 6vjuk eme éltet6 kincset, pl.
az éghajlatvaltozads viszontagsagaival szemben.
A héztartasokban a killonféle tevékenységek
—példdul a mosogatds, zuhanyozdas, mosas, takari-
tas — soran keletkez6, ugynevezett szlirkeviz frak-

1. Bevezetés

Az Eurdpai Viz Charta elsé pontja alapjan ,Viz
nélkiil nincs élet!”, azaz a viz mint életkozeg 1ét-
fontossagu. Napjainkban globalis problémat je-
lent a megfelel6 mennyiségli és mindségl ivoviz

biztositdsa. A Fold lakossadganak egy része sajnos
nem jut hozz4 a sziikkséges napi ivovizmennyi-
ségéhez. Fontos tehat, hogy megfelel6en gazdal-

ci6 hatékony alternativ forras lehet, els6sorban
ivévizmindséget nem igénylé tevékenységekre,
példaul WC-6blitésre vagy akar ontozésre.
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2. Altalanossaghban a sziirkevizrél

Az elmult évtizedekben — els6sorban a fejl6dé
orszdgokban - a figyelem kozéppontjdba kertilt
a szlrkeviz-hasznositds, mint a vizhidny egyik
kezelési megoldésa, azéta ennek a frakciénak a
hasznositdsa napjainkban vildgviszonylatban is
dinamikusan fejlédik. A sziirkeviz a haztartdsok-
ban keletkez6 hasznélt viz, amely mosogatasbol,
flirdésbdl, mosashol, zuhanyzasbol, kézmosasbol
és felmosdsbol szdrmazik. Vagyis az a szennyviz,
amely a haztartasban keletkezik, és nem tartal-
mazza a WC oblitésére haszndlt vizet. A szakiro-
dalom a sziirkeviz frakcidkat két nagy csoportba
sorolja: nagy szennyezfanyag-tartalmu és kis
szennyez6anyag-tartalmu szlrkeviz frakcidkat
megnevezve. Ez utdbbi csoporthoz féként a fiir-
ddszobai és kézmosasbdl szarmazo sziirkevizek
tartoznak. Ezek f6ként szappant, sampont, test-
apolasi termékeket tartalmaznak, valamint a
tisztalkodasi folyamat sordn az emberi borrél és
hajrol leold6dé zsirokat, olajokat vagy akar szék-
let- és vizeletnyomokat is [1-3].

Magyarorszagon jelenleg az egy f6re juté napi
vizfogyasztds 97,8-100 L/f6 korul alakul [4]. Ennek
kovetkeztében elmondhatd, hogy 4ltaldban a haz-
tartdsokbdl szarmazo sziirkeviz a teljes szennyviz-
aram kb. 65-70%-a. Tovabbd a kevésbé terhelt
frakci6 a teljes sziirkevizmennyiség 50%-at is je-
lentheti. Mindezek alapjan a nevezett frakcidk uj-
rahasznalataban nagy potencidl rejlik. Altalanos-
sdgban elmondhato, hogy a zuhanyzasi, furdési
és kézmosasi tevékenységhdl keletkezik tehat a
legtobb sziirkeviz, hiszen az ember szinte minden
nap tisztdlkodik valamilyen formdban. Természe-
tesen ennek jellemzdi és mennyisége szintén tébb
tényez6tél fiigg [3].

Kutatomunkank e sziirkevizfrakcié potencidlis
hasznositdsdra fokuszal, mely sordn kémiai viz-
kezeléssel igyekeztiink a f6bb szennyez6k meny-
nyiségét csokkenteni. Koagulaldszerként vas(III)-
kloridot és egy polielektrolit tipusu kezelGszert
vizsgdltunk. Tanulmdanyoztuk a két kezelGszer
hatéasfokat, illetve egy un. flokkuldtor berendezés
segitségével hatékonyan kovettik a pelyhesedési
folyamatokat.

3. Anyag és mddszertan

A szirkevizmintdk vizsgdlatait a Debreceni
Egyetem Miszaki Kar Kérnyezetmérnoki Tanszé-
kéhez tartoz6 Vizminéségvédelmi laboratérium-
ban végeztiik el. A tanszéki kutatocsoport vizsga-
lati eredményei alapjan egy allando Osszetételd,
ivévizalapuy, szintetikus fiirdévizet készitettiink

modellvizként. Célunk az volt, hogy a tisztalkoda-
si folyamat révén az ivoviz mindségi vizbe jutd
komponensek adagoldsaval modellezziik a flr-
dévizfrakciot, és tanulméanyozzuk a hozzaadott
kilonbo6z6 koagulalészerek hatdsait. Minden vizs-
galatsorozatndl frissen elkészitett, azonos Osszeté-
teld, szintetikus fiird6vizet hasznaltunk.

A mintdk Osszetételének jellemzésére elsdsor-
ban un. nem specifikus fizikai és kémiai para-
méterek meghatdrozasat végeztik el. A mérések
a pH, a zéta-potencidl, a fajlagos elektromos ve-
zet6képesség, a zavarossag, a bioldgiai oxigén-
igény (BOI), az 0sszes szerves széntartalom (T/
DOC) és ANA-detergenstartalom meghataroza-
sara fékuszaltak. A pH méréséhez WTW SenTix
41-3 pH-mérd elektrédat, a zéta-potencidlhoz,
illetve a fajlagos villamos vezetSképességhez a
Zetasizer Nano Z késziiléket, a BOI5 esetén Oxi-
Top IS 12 manometrikus mérdiivegeket, az 6sszes
szerves széntartalom mérésére pedig Shimadzu
TOC-VCPN tipusu késziiléket haszndltunk. Az
ANA-detergenstartalom meghatdrozdsara az ISO
2271:1989 szabvanyt alkalmaztuk [5-7].

A firdéviz négy alkoto (tusfiirdd, sampon, kuko-
ricacsira-olaj és novényi tdpanyag-koncentratum)
felhasznalasaval készilt, 40 °C-os ivéovizben fel-
oldva. A koagulalas soran kezdetben kezelGszer-
ként vas(II)-kloridot hasznaltunk, melyet 25 g/l-
es torzsoldat formdjdban, kiilénbozd térfogatban
adagoltunk a vizmintdkhoz. 100 ml-es részlete-
ket pipettdztunk ki f6z6pohdrba a sziirkevizb6l.
A kezelés célja a nem tiilepithetd, kolloid részecs-
kék eltavolitdsa, tovdabba az oldott szennyezdék
oldatlannd alakitdsa volt. Folyamatosan mértiik
az un. zéta-potencidl valtozasat, és a mért érté-
kek alapjan megallapitottuk az optimadlis vegy-
szermennyiséget 0+5 mV kozotti zéta-potencidl
elérésével. A mérési folyamatok soran minden
mintarészlet esetében 5 perc gyors keverést alkal-
maztunk, mely el6segitette a koagulaloszerek ha-
tékony elkeveredését 300 1/min fordulatszamon.
Majd ezt kovetden 25-50 1/min fordulatszamon
15 perc lassu keverést haszndltunk a pelyhesité-
si folyamatok tdmogatdsara. Az ezt kovet6 10-15
perces tlepedési id6 alkalmazdsdval hatékony
elvalasztdst valositottunk meg, a fels6bb, tisztabb
folyadékréteghdl vett minta zéta-potencidl-érté-
két kovettik.

Kutatomunkank sordn egy madsik kezel§szer-
rel is végeztiink vizsgalatokat; ez egy un. polie-
lektrolit (ACEFLOC 80902) alapu kezel8szer volt.
Az el6zb6ekben kifejtett kezel§szerhez hasonléan
a vizmintdkhoz kilénbo6zé térfogategységekben
adagoltuk, 1 g/l térzsoldat formajaban. Az optima-
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lis vegyszerdozis megéllapitdsdra a szintetikusan
el6allitott sziirkevizmintdbdl szintén 100 ml-es
térfogatrészleteket kezeltiink.

4. Kovetkeztetések

4.1. A sziirkeviz mindségi jellemzdi

Az anyag és mddszer fejezetben megadott metd-
dus alapjan allitottuk 6ssze a szintetikus sziirkevi-
zmintdkat 4 alkot6bdl (tusfiird6bdl, samponbdl,
kukoricacsira-olajb6l és novényi tdpanyagfor-
rasbdl). A munkank soran az igy nyert modellviz
min@ségi adatait 6sszehasonlitottuk a szakiroda-
lomban elérhet§ és a Debreceni Egyetem Miiszaki
Kar Kornyezetmérnoki Tanszékén miikodd Viz/
szennyvizhasznositds Kutatocsoport vizsgalatai-
nak eredményével. A csoport kordbban részlete-
sen elemezte az Eszak-Alf6ldi Régi6 hdztartdsa-
iban keletkezett sziirkevizeket és azok mingdségi
és mennyiségi paramétereit. 30 kiillonb6z6 haz-
tartast jeloltek ki a vizsgalatokra, melyek kozott
szerepeltek lakdsok, sorhdzi lakdsok és csaladi
héazak. Ennek a kutatdsnak és még szamos kiilfol-
di szakirodalomnak a felhaszndldsdval tudtuk le-
hatérolni a vizsgalandé frakcio, a flirdévizmintak
mindségi jellemzdbit [8].

Az 1. tablazat tartalmazza a flird6vizekre mint
sziuirkevizekre a nemzetkozi szakirodalomban el-
érhet6 mindségi paramétereket, a kutatdcsoport
altal meghatarozott adatokat, valamint az 4lta-
lunk mért nyers szlirkevizmintdk vizsgdlati ered-
ményeit.

1. tablazat. Fiirdévizek mindségének dsszehasonlitdsa

Paraméte- 1\;?:;::(1:12' Hazai ada- Sajat
rek i3] tok [8] adatok

pH 7,3-7,5 6,73-7,95 7,82+0,29

Fajlagos

elektromos

vezet6ké- 0,014-0,89 | 0,412-0,610 | 1,21+0,563

pesség (m$S/

cm)

Zéta-poten- 0,00-

cidl (mv) - (-3300) | 1701032

Zavarossag

NTU 84,8-375,0 2,3-84,0 21,49+15,28

BOI, (mg/L) 40,2-424 6,67-253,3 | 100,67+8,14

DOC (mg/L) - 7,71-87,76 | 65,80+25,09

ANA-deter- |y g 615 | 001-418% | 14,25+6,12

gens (mg/L)

* MBAS-paraméter, mely nagyon hasonlé az ANA-értékekhez,
de mds mérési megolddssal mérik

A vizsgdlatainkhoz készitett, szintetikus fir-
déviz Osszetétele nagyon hasonlé a valoés fiir-
dévizmintdkéhoz. A modell fiirdéviz pH-értéke
megegyezik a régiéban mért valos furd6vizada-
tokkal. A fajlagos elektromos vezet6képesség és
a zéta-potencidl-értékek adott esetben mutatnak
eltéréseket, az esetlegesen nagyobb értékeket
okozhatja a killonb6z6 ionok jelenléte, amelyek
megtaldlhatok a mas markdju samponban vagy
a tusfiird6ben. Valtoz6 szennyezddések, elhalt
hamsejtek, hajszalak befolydsolhatjdk a BOI5-,
TOC-, illetve a zavarossag-értékeket.

4.2. A vas(IIT)-kloriddal végzett kezelések
értékelése

A 2. tablazat a vas-kloriddal végzett harom
parhuzamos kezelési sorozat eredményeit mu-
tatja, valamint a koagulaci6 eredményességének
bemutatdsara az 1. abra alapjan az adagolt vegy-
szermennyiség fliggvényében &brazoltuk a zé-
ta-potencial valtozasat.

2. tablazat. Vas(III)-kloriddal valé kezelés 100 ml-es
fiirdévizminta-részleteken

rlg = %0 ~
S& iz
Q -
25 .| = | im | ¥
) S E iz £ 85
S5 0= | 88| g | 8g)| g8
S E =] N & [ - 8 ; Z
] g 3 as S
N = =} =] @? 2 1
] = 2 N
T =« @ I
33 = N
M 2 i
0,90 6,39 0,98 | -8,38 | 0,295 9,07
1 1,00 6,09 1,01 | -0,70 | 0,156 7,67
' 1,05 5,64 1,05 | 11,70 | 0,058 9,61
1,15 5,81 1,05 12,10 0,407 19,45
0,50 6,47 0,96 | -10,2 | 0,416 4,75
0,70 6,06 0,99 | 4,56 |0,133 3,09
0,85 5,77 1,04 5,54 | 0,111 4,94
2. 0,90 5,55 1,03 2,91 | 0,745 5,33
0,95 5,59 1,02 2,55 | 0,182 4,63
1,00 5,43 1,06 8,76 | 0,322 5,25
1,30 3,33 1,31 |39,10 | 0,140 | 64,76
0,50 6,48 0,95 | -10,0 | 0,494 5,11
0,70 6,09 0,99 | -582 |0,444 | 16,24
3. 0,80 6,02 0,98 | -2,60 | 0,193 5,82
0,90 5,44 1,04 | 12,10 | 0,404 7,51
1,10 511 1,02 19,90 | 0,808 | 18,54
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Szintetikus fiirdévizminta koagulalasa

Zéta-potenciil (mV)

Koagulalas 1

—e—Koagulilds 2

—s—Koagulalas 3

125 135 145 155 165 175 185 195 205 215

Hatéanyag koncentracié FeCl; (mg/l)

225 235 245 255 265 275 285 295 305 315 325

1. abra. Optimdlis vegyszermennyiség meghatdrozdsa vas(IIl)-klorid esetén

Megallapitottuk, hogy a vas-klorid hatékony ke-
zel6szer, mely alkalmazdsa soran az optimalis ke-
zel8szer-mennyiség 170-213 mg/l kozott mozgott.
Igy értiik el a kivant 0+5 mV zéta-potencidl-érté-
ket. A kezelési folyamat sordn a pehelyképz6dés
intenziv volt, a lassu keverési 1épés alkalmazasa
segitette a hatékony pehelyképzddési folyamato-
kat, a szennyezddések jobb lilepedési tulajdonsa-
gait. A zéta-potencidl-mérés igazolta, hogy a na-
gyon negativ kiindulési érték a kicsapatdsi-pely-
hesitési folyamatban pozitiv irdnyba mozdult el.
Az idealisnak tekinthet§ 0+5 mV tartomanyban
pedig a vizsgalt rendszer igazoltan destabil lesz,
azaz a szennyez6anyagok kitilepithet6k, eltavolit-
hatéak a vizmintabdl. A vizsgdlt oldatok pH-ja a
hozzdadott vegyszer mennyiségét6l fliggéen val-
tozott: ahogy nétt a vegyszerdozis, ugy csokkent
az oldat pH-ja. A zavarossagértékek szintén csok-
ken6 tendenciat mutattak, ahogy kozeledtiink az
optimdlis tartomdny felé, hiszen ha megfelel6
mennyiségli koaguldldszer van egy adott sziirke-
vizmintaban, a szikséges tilepedési id6 haszna-
lataval, vizudlisan is tisztult, kezelt vizet kapunk.
Az elektromosvezet6képesség a kezelBszer tul-
adagolasaval aranyosan novekedett, hasonléan a
zavarossag értékéhez.

4.3. Polielektrolit tipusu kezel6szerrel vég-
zett kezelések értékelése

A 3. tablazatban 6sszefoglaltuk, hogy milyen
mérési eredményeket kaptunk az elvégzett 3 par-
huzamos kezelési sorozat alapjan.

3. tablazat. Polielektrolittal vald koaguldcio 100 ml-
es mintarészleteken

5E s
[ g2 €. &
58 £9 ‘= £§ | és
25 2 | 8E § |33 |:E
CE s & |52 &
<% = &
gz & N
0,50 8,35 0,85 -29,90 |0,985 |31,95
1,00 8,43 0,84 -26,10 |0,252 |23,59
1. | 1,25 8,40 0,86 -25,50 0,919 |21,83
1,50 8,39 0,86 -24,30 10,436 |13,91
5,00 8,36 0,78 26,10 |0,819 |31,50
2,00 8,34 0,85 -20,50 |0,651 |31,72
3,00 8,31 0,83 -2,52 10,267 |61,99
2 3,30 8,25 0,80 3,60 [1,500 |71,30
4,00 8,30 0,78 16,50 |0,656 |66,13
5,00 8,31 0,81 29,10 |0,379 |79,73
2,85 8,19 0,84 -19,40 |0,351 8,87
3,00 8,01 0,84 -12,20 |0,100 |10,22
3. | 4,00 8,28 0,85 -6,15 |0,648 4,26
4,30 8,35 0,86 3,98 (0,260 3,33
5,00 8,28 0,88 19,30 [0,889 |94,97

Megéllapitottuk, hogy a polielektrolit tipusua
kezel@szer alkalmazdsa sordn az optimalis dozis
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Szintetikus fiirdévizminta koagulilisa
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Hatéanyag koncentraciéo PE (mg/1)

2. abra. Optimdlis vegyszermennyiség polielektrolit torzsoldatbdl

33-43 mg/l kozott mozgott, azaz ebbdl a keze-
16szerb6l 1ényegesen kevesebb sziikséges 1 liter
szintetikus flird6viz eredményes kezeléséhez. En-
nél a kisérletsorozatnal is intenziv és latvanyos
volt a pehelyképzddés, valamint a lassu keverte-
tés alkalmazdasa a hatékonyabb pehelyképzddést,
majd a jobb illepithet6séget segitette. A 2. abra
az optimalis polielektrolit (PE) mennyiség alaku-
1asat szemlélteti a zéta-potencial-értékek fiiggvé-
nyében.

A kezel6szer adagoldsanak tovabbi el6nye,
hogy nem tolja el a pH-t a savas tartomanyba.
A zavarossagértékek az optimdlis tartomanyhoz
kozeledve csokkentek. A vezet6képességi adatok
a kezel@szer tuladagoldsaval ardnyosan sem no-
vekedtek kiugré mértékben, hasonléan a zava-
rossag értékéhez. Azaz ez a kezelGszer jo alapja
lehet kés6bb nagyobb térfogatu sziirkevizmintdk
kezelésének. Mindezek alapjan célszer( a kezelés
korulményeinek tovabbi tanulményozasa.

4.4. Léptéknovelés, utékezelés, a mindségi
mutaték alakulasa

Kisebb térfogatban a kezelend6 viz 100 ml-es
részletein, magneses kever6vel segitve hataroz-
tuk meg az optimdlis vegyszermennyiségeket,
mig nagyobb léptékben egy flokkuldtor berende-
zés volt segitségiinkre. Léptéknovelés soran, kez-
detben 500 ml-es mintarészletekkel dolgoztunk.
A kivett vizsgdlandd mintarészleteket 300 1/min
fordulaton kevertettiik a sziikséges tObbszoros
dozissal, mindkét vegyszer esetében.

Megallapitottuk, hogy nagyobb térfogatban is
jol teljesitettek a kezel@szerek, a korabban megal-
lapitott optimum elegendd volt a hatékony szeny-
nyezéanyag-eltavolitdshoz, azaz a 1éptéknovelés
alapjan is jol kezelhet6 a vizsgalt sziirkevizfrak-
ci6. Kisérleteink sordn teszteltiik a koagulaci-
0s-flokkuldcids kortilményeket is, és megallapi-
tottuk, hogy a vegyszerbekeverést kovetfen egy
adott ideig torténd lassu kevertetés egyértelmiien
javitja a nagyobb flokkulumok képz6dését, igy
célszerl ennek az alkalmazésa a jobb mindségi
kezelt viz el6allitasara.

Az 500 ml-es mintdkra vonatkozd tapasztalatok
alapjan 1, 2, 3, és 4 liter mintan is elvégeztik a
kisérleteinket. Nagyobb térfogati mintak esetén
a kémiai kezelést kovet6en egyszerd kvarchomok
szir6n aramoltattuk &t a mintéat, a kitlepedett
szennyez6k eltdvolitdsara. Mindezek alapjan a
4-5. tablazatokban 0sszegezzik a kezeletlen és
a koagulacids-szlirési megoldasokkal kezelt viz-
jellemezve igy a kezelési hatasfokokat.

A tablazatok j6l szemléltetik, hogy bar néhany
jellemzd8ben eltéré adatokat produkalt a két ke-
zelBszer, de a szlirési utékezelést haszndlva, gya-
korlatilag hasonlé mindségi kezelt vizet kaptunk.
A BOI;, illetve a DOC-értékek, valamint a kezelt
vizre vonatkozd zavarossagadatok csokkend érté-
kei igazoljak a hatékony kezelést, mely a nemzet-
kozi min6ségi ajanldsoknak is megfelel.
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4. tablazat. Vas-kloriddal kezelt, valamint sztirt min-
tak vizmindségi jellemzGi

5. tablazat. Polielektrolittal kezelt, valamint sziirt
mintdk vizmindségi jellemzdi

Nyers | Kezelt | Sziirt Nyers | Kezelt | Sziirt
FeCl, 4 g 5 PE 4 A :

minta | minta | minta minta | minta | minta
pH 8,04 5,26 7,22 pH 7,92 8,15 7,83
Fajlagos elektromos 0,853 1,07 0,672 Fajlagos elektromos 0,946 0,925 0,754
vezet6képesség (mS/cm) vezet6képesség (mS/cm)
Zéta-potencidl (mV) -25,56 | —4,76 | -12,35 Zéta-potencidl (mV) -30,50 4,38 -4,57
Zavarossag NTU 10,02 3,93 0,20 Zavarossag NTU 54,05 6,33 0,17
BOI; (mg/1) 150 35 6 BOI (mg/1) 195 30 1,5
DOC (mg/D) 47,67 27,82 4,43 DOC (mg/l) 48,31 25,85 3,44

5. Osszefoglalas

Megéllapitottuk, hogy a sziirkevizek kezelésére
mindkét kezel6szer eredményesen haszndalhatd.
A vas-klorid olcsé és hatékony kezeldszer, de al-
kalmazasa csokkenti a kezelt viz pH-jat, ami ké-
s6bbi k6zombdositést kivanhat meg. A polielektro-
lit tipusu kezel8szer kisebb ddzisban is hatékony,
nem csokkenti a minta pH-értékét, de a kezel6szer
beszerzési koltsége alapjan dragabb megoldas.
Mindezek alapjan a fenntarthaté vizgazdalkodds
tdmogatasdra célszer( tovabb vizsgélni a kezelési
lehet6ségeket és azok esetleges ujabb kombinéci-
oit.
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Abstract

During color etching, the examined grain structure undergoes a continuous, cyclic color change. This phe-
nomenon is accompanied by a continuous loss of light intensity reflected from the surface. If the etching
process is not stopped in time, the surface will be over etched. As a result, the separability of the individual
grains will be greatly damaged, which can lead to a significant loss of information. It was investigated how to
determine the moment of over-etching for each grain. During the in-situ observation of the etching, the time
at which a particle can be considered over etched was determined by measuring the luminance normalized
to the initial state.

Keywords: color etching, metallography, Beraha I, microscopy, luminance, intensity, in-situ, steel.

Osszefoglalas

A metallografidban hasznélatos szines maratds sordn a vizsgdlt szévetszerkezet folyamatos, ciklikus szinval-
tozason megy keresztil. Ez a szinvaltozas egy folyamatos fényintenzitas-vesztéssel jar egyiitt. Ha a maratdst
nem allitjuk meg idében, a szemcsék tulmarédnak. Ennek hatdséra a szovetszerkezet egyes elemeinek elkii-
lonithetdsége nagymértékben romlik, ami jelent6s informdcidvesztéssel jadrhat. Munkank sordn azt vizsgél-
tuk, hogyan lehet meghatdrozni a tilmarddds pillanatat az egyes szemcsékre vonatkoztatva. A maratas in-si-
tu megfigyelése kozben a kiindulési allapotra normalt lumineszcencidban mérve meghataroztuk, mikorto6l
tekinthet6 egy szemcse talmartnak.

Kulcsszavak: szines maratds, metallogrdfia, Beraha I, mikroszkdpia, lumineszcencia, intenzitds, acél.

fazisokbol képesek kémiai reakciét kivaltani [5].
Ennek kovetkeztében a jelen 1évd fazisok elkiild-
nithet6vé, részardnyuk meghatdrozhatéva valik
(1. dbra).

1. Bevezetés

A maratds a metallografiai vizsgdlatokat meg-
el6z6, széles korben alkalmazott el6hivé modszer

[1, 2]. Az el6készitést kdvetSen a sikra polirozott
minta feltletén ugyanis legtobb esetben még nem
kilonithet6k el az egyes fazisok és szovetelemek.
Ezek lathatdéva tételére kilonbozd kémiai és szi-
nes maroszerek haszndlata sziikséges [3, 41].
Hatdsmechanizmusuk alapjan ezek a marosze-
rek tobbféleképpen szolgaltathatnak informaciot
az optikai mikroszképos metallografiai vizsgdla-
tokhoz. Az alkalmazott maroszer reakciokészsé-
ge legtdbbszor szelektiv, igy azok csak bizonyos

A mardszerek adott fazison beliil kiillénb6z6 se-
bességgel képesek reakcidba 1épni az egyes szem-
csékkel, szemcsehatarokkal. A szemcsehatarokon
az atomok rendezetlensége kovetkeztében a ma-
részer gyorsabban lejatszodé kémiai reakciot tud
kivaltani, mint a szemcséken beliil, ezt kihasznal-
va pedig az anyag polikristalyos szerkezete latha-
tova valik. A krisztallitok a szemcsehataroknal
lassabban, de szintén megmarodnak [6, 7].
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A szines maroszerek ez utébbi mechanizmus
kihaszndldsara épitenek. A kiilénbo6z6 orienta-
cioju szemcsék ugyanis mas és mas sebességgel
marddnak meg. Ekdzben a feliletiikdn egy atlat-
sz6 csapadékréteg képzddik, amely vastagsagatol
fuggden interferdl a beérkez6 fénnyel. Ez pedig az
interferenciakritériumban meghatarozott szint
fogja adni. Polikristalyos anyag kiilénb6z6 orien-
tacioju szemcséi igy adott ideig marva mas és mas
szinliek lesznek [8, 9].

A réteg novekedésével és a folyamat el6reha-
ladtaval azonban a megfigyelhet6 szinvaltozas
mértéke egyre kisebb lesz, mig a feltlet tul nem
marodik. Ettdl a ponttdl kezdve mar nem detek-
talhatd szamottevd szinvaltozds, s6t, az egyes
krisztallitok elktlonithet&sége is drasztikus mér-
tékben romlik.

Mivel a metallografiai vizsgdlatok el6készitésé-
nek kiemelten fontos eleme a maratds, igy a meg-
felel§ valtozok megvdlasztdsa elengedhetetlen,
ha a minta feliiletérél a lehet6 legtobb informa-
ciot szeretnénk kinyerni. Kutatasunk ezért arra
irdnyult, hogy ferrites acél szines maratdsdnak
in situ megfigyelésével meghatdrozzuk, milyen
korulmények mellett kovetkezik be a tulmarodas,
és hogy ez milyen kapcsolatban van a minta feli-
letérdl visszavert fény intenzitasaval.

2. Kisérletek

2.1. Felhasznalt anyagok és el6készités

Avizsgalandd anyag DCO1 ferrites acél volt, amely-
nek kémiai dsszetételét egy PMI-Master Sort tipusu
optikai emisszids spektrométerrel hatdroztuk meg.
Ennek eredménye az 1. tablazatban lathato.

A bedgyazott minta feliiletét csiszoldssal, majd
polirozéssal készitettiik el6. A mintat el6készités
utdn azonnal meg kellett marni, minimalizalva
ezzel a feliilet oxidaciéjanak mértékét [10].

A vizsgélt DCO1 acél ferrites fadzisdnak megma-
rasdhoz Beraha I mardszert haszndltunk, ami 3 g
K,S,0,, 10g Na,S,0,, valamint 100 ml desztillalt
viz oldata [11].

2.2. Mikrofluidikai cella

A szines maratds in-situ rogzitésére egy olyan
zart csatornarendszer kialakitdsara volt sziikség,
amelyben biztositott a mardszer szabalyozott, la-
mindris d&ramlasa. Erre a célra a 2a. abran lathaté
mikrofluidikai cellat hasznaltuk. Maga a cella tér-
halositott polidimetil-sziloxdnbél (PDMS) és egy
ahhoz kémiai uton rogzitett tiveglapbol all [12].
A kett6 kozott kialakitott csatornarendszert maga
a vizsgalandd minta zérja le. Igy a cellat a mik-
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1. abra. Szelektiv marddds gombgrafitos ontottvas-
ndl. A kiinduldsi dllapothoz (a) képest a Be-
raha I mardszer csak a ferrittel lépett reakci-
6ba, a grafittal nem (b)

2. abra. A szines maratds sordn haszndlt mikrofluidi-
kai cella felépitése (a), valamint a mérési
osszedallitds (b)

1. tablazat. A vizsgdlt DCO1 ferrites acél tomegszd-
zalékos kémiai osszetétele

Fe C Mn Cr Mo
98,9 0,092 0,616 0,081 0,013
Ni Al Co Cu Nb
0,034 0,064 0,017 0,118 0,065

roszkop objektivje ald helyezve lehet&ség nyilik a
maratds teljes folyamatdnak nyomon kovetésére
(2b. abra).

A mikroszkopos felvételek elkészitéséhez Olym-
pus BX51 tipusu optikai mikroszképot hasznal-
tunk. A vizsgalatok alatt a mardszer adagolasat
fecskend6pumpa biztositotta, amelynek adagola-
si sebessége volt. A vizsgalatok klimatizalt labor-
ban torténtek, ahol a h6mérséklet 21 °C volt.

3. Eredmények és kiértékelésiik

3.1. Szines maratas

Annak érdekében, hogy a feliilet biztosan tulma-
rodjon, a maratds teljes id6tartama 9 perc volt.
A kiértékeléshez a maratdsrodl késziilt videdbdl 5
masodpercenként képernyémentés késziilt, kezd-
ve a mardszer beérkezését6l. Mivel a rétegépi-
1és folyamata relative lassu, igy ez a mintavételi
gyakorisag elegend6 a sziikséges karakterisztikak
felvételére. A maratds el6rehaladtat a 3. abra mu-
tatja.
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3. abra. DCO01 acél szines maratdsa Beraha-I mardszerrel 30 mdsodpercenként régzitve

3.2. Tilmardédas idejének meghatarozasa

A vizsgdlt terlileten ezt kovetSen Kkijeloltiink
25 szemcsét, amelyeknek a szinvaltozasat képrol
képre, az id6 mulasanak fiiggvényében elemez-
tik (4. abra). Az elemzés két részb6l 4llt.

El6szor a kivalasztott szemcséken vizudlis ana-
lizist végezve meghatdroztuk, hogy azok me-
lyik iddpillanatban marddnak tul. A tilmarddas
pillanatat az aldbbiak szerint definidltuk: ha
egy szemcse szine az egymadst kovetd 5, 10 vagy
15 mésodpercen beliill nem véltozik olyan mérték-
ben, hogy a kiilonbség szabad szemmel észlelhetd
legyen, akkor a szemcse tulmarddott. A vizsgdlt
id6tartomanyban (540 s) a 25 szemcsébdl kettd
kivételével (3. és 6.) minden szemcse tulmarodott.
Szemcsékként a tilmarddas eléréséhez sziikséges
id6t a 2. tablazat tartalmazza.

3.3. Intenzitasgorbék

A vizsgdlat masodik részében az egyes szem-
csék adott pillanatban mért, RGB-ben kifejezett
szinét (R = red, piros; G = green, zdld; B = blue,
kék) hataroztuk meg ugy, hogy a szemcséhez tar-
toz6 képpontok szinét atlagoltuk [9]. A szin- és
fényintenzitds szamos tényez6 egylttes, komplex
fliggvénye, igy két felvétel dsszehasonlithatésaga
a fényviszonyok legkisebb valtozasara is bizony-
talannd valhat. Ennek elkertlésére a killonbozé

4. abra. A vizsgdlatokhoz kijelolt 25 szemcse

hulldmhosszu fényintenzitdsokat minden eset-
ben normadlva, a kiindulési allapothoz viszonyit-
va vettik fel. A normalt gorbék intenzitdsa min-
den esetben 1-bdl indul, értékkészletik pedig
[0,1] tartom&nyon mozog.
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2. tablazat. Az els6 minimum és a tulmarddds pilla-
natdig eltelt idd vizudlis analizis alapjdn,
valamint az ekkor mért normdlt luminesz-

cencidk értéke
# | Id6 (s) | Norm. lum. az | Id6 (s) | Norm. lum. a
els6 minimum talmarddas
elérésekor pillanataban
1 45 0,257 250 0,088
2 70 0,072 345 0,052
3| 120 0,107 Nincs tartomanyban
4 35 0,289 195 0,122
5 35 0,236 200 0,101
6| 130 0,000 Nincs tartomanyban
7 65 0,294 345 0,070
8 55 0,269 310 0,076
9 35 0,176 200 0,115
10 40 0,320 200 0,101
11 85 0,114 480 0,023
12 65 0,143 350 0,059
13 70 0,055 385 0,047
14 95 0,213 465 0,030
15 70 0,231 385 0,038
16 35 0,33 205 0,134
17 45 0,375 215 0,131
18 55 0,286 320 0,061
19 45 0,232 220 0,113
20 90 0,157 460 0,023
21 55 0,334 315 0,048
22 65 0,257 380 0,040
23 45 0,235 250 0,096
24 45 0,085 270 0,079
25 65 0,230 370 0,060
Q6. I R - véros szinhez tartozé fényhullamhossz|
a G - z6ld szinhez tartozé fényhullamhossz
—— B - kék szinhez tartoz6 fényhullamhossz
0844 |
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5. abra. Az 1. sorszdmu szemcse normadlt fényintenzi-
tds-vdltozdasa voros (R), zold (G) és kék (B)
hulldimhosszi fény esetén

Az egyes szemcsék kilonboz6é hulldmhosszu
fénykomponenseit vizsgdlva lathatd, hogy azok
mindegyike folyamatosan csékkené amplitudé-
ju, koszinuszos jelleget mutat. Ezt az 1. sorszamu
szemcsére az 5. abra szemlélteti.

2019-ben Bonyar a maratds folyamatat harom
szakaszra bontotta, amelyek jol nyomon kovet-
het6k az 5. abran is [9]. Az els6 a késleltetett
szakasz, amit a kozel &llando sebességli maratés
szakasza, végil pedig a diffuziés szakasz kovet.
A masodik szakaszban, ami nagyjabol az elsd lo-
kalis minimumoktdl indul, dllanddsul a vizsgalt
szemcse maratasi sebessége. gy a normalt in-
tenzitdsgorbe lokdlis minimumai és maximumai
kozott ugyanannyi id6 telik el. Ezt el6zi meg a
késleltetett szakasz, amelyben a kezdeti feliileti
oxidréteg feltdrése torténik. Az oxidréteg gatolja
a mardszer és a mart anyag kozotti reakciot, igy
az els6 minimum elérése tovabb tart.

A maratds sordn a feliileten kialakul6 csapa-
dékréteg novekedésével a reakciosebesség ismét
csokkenni fog. A réteg megjelenésének pillanaté-
tol a maroszer és a feliilet kozott nincs kozvetlen
kapcsolat, a kontaktushoz a maroszernek at kell
diffunddlnia a filmen. A réteg ilyen mérték meg-
vastagodasa emellett azzal jar, hogy a feliiletrél
visszavert fény mennyisége jelent6s mértékben
csokken, az egyes szemcsék kevéshé kiilloniilnek
el egymastol, a minta pedig tilmarddik.

Annak érdekében, hogy atfogébb képet kap-
junk a folyamatrdl, a tdlmarddas pillanatat pedig
egyértelmlen meg tudjuk hatarozni, a kilénbh6z6
hulldmhosszusagu fényintenzitdsokat egyideji-
leg Kkell vizsgalni. A kapott RGB-értékekb6l ezért
az (1) egyenletnek megfelel6en (normalt) fényin-
tenzitast (lumineszcenciat) szamoltunk (2. tabla-
zat).

L=0299-R+0,587-G+0,114"-B; )]

ahol L a luminenszcencia, R, G és B pedig rendre
a voros, zold és kék fénykomponensek intenzita-
sa [13]. A vizsgalt szemcsékre igy meghataroztuk
azok fényintenzitds-gorbéit (6. abra). Ezen inten-
zitasgorbék szélsdértékeinek vizsgalatandl a kiin-
dulési allapotot figyelmen kiviil hagyjuk, mert a
gorbe globdlis maximuma a vizsgalat szempont-
jabol irrelevans, nem tekinthetd valds szélsGér-
téknek.

A vizsgalt pontokra kapott normélt fényinten-
zitas-gorbék jellegét tekintve azonosak. Az els6
minimum elérésekor a fényintenzitds minden
esetben az eredeti 37,5%-a ala esett. Ezt koveti két
és fél egyre csokkend amplitiddju szinuszos peri-
6dus. Ha a szemcse eléri a kiinduldstdl szamitott
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6. abra. 1. és 3. sorszamu szemcse normdlt luminesz-
cenciagorbéje az idd fiiggvényében

3. periddus végét, az amplitudd olyan mértékben
lecsokken, hogy az intenzitdsgdrbe jellege koszi-
nuszos helyett egyenes lesz.

3.4. A talmarodas hatasa

A tulmarodéas meghatdrozott pillanatat a lumi-
neszcenciagérbékkel dsszevetve érdekes kapcso-
latok fedezhet6k fel.

A tdlmarddas bekovetkezésének ideje és az ek-
kor detektalt fényintenzitdsok Osszehasonlitdsa
alapjan minél kés6bb kovetkezik be a tilmaré-
déas, anndl kisebb fényintenzitds lesz érzékelhetd.
A tulmaroddas pillanatdban mért normdlt lumi-
neszcencia maximalis értéke 0,134, de atlaga en-
nél 1ényegesen kisebb, 0,075 volt.

Emellett a tulmaratas pillanata minden esetben
a fényintenzitds harmadik valds maximumara,
vagyis az el6z6 fejezetben leirt egyenes szakasz
kezdetére esik. Ez aldl képez kivételt a 3. és 6. sor-
szammal jelolt szemcse, amelyek a vizsgalt id6-
tartam alatt ezt nem érték el, igy a szinvaltozdsuk
végig detektalhaté maradt.

Azonos hulldmhosszusaguy, normalt gorbék ki-
16nb6z6 kristalytani orientdcidju szemcsék esetén
jellegre meg fognak egyezni, am a lokalis széls6-
értékek eléréséig sziikséges id6 orientécidtdl flig-
g6en mas és mas lesz. Ez a kilénbség eredménye-
zi majd a szemcsék jo elkillonithet6ségét, hiszen
a rétegvastagsag-novekedés kiillonbsége diszkrét
ideig tartd maratds esetén kilonboz6 vastagsa-
got, igy kilonboz8 mértékl interferenciat okoz.
Ennek kovetkeztében a tulmarodds pillanatdban
mérhetd rétegvastagsdg minden szemcse esetén
azonos kell legyen annak ellenére, hogy az addig
eltelt id6 eltérd.

4. Kovetkeztetések

A szines maratds soran lejatsz6dd rétegépu-
1és utols6 szakaszdban, a tdlmarodas hatdsdra a
mérhetd fényintenzitds folyamatosan csokken,
ennek kdvetkeztében pedig a feliileti objektumok
elkilonithet6sége drasztikus mértékben rom-
lik. Folyamatos megfigyelés mellett kijelenthet6,
hogy a tilmarddas a koszinuszos jellegli, normalt
lumineszcencia-idg fliggvény harmadik val6s ma-
ximumdnal kovetkezik be. Ettdl a ponttdl a fény-
intenzitas valtozasa elveszti koszinuszos jellegét,
és linedrisan csokkenévé valik. In-situ vizsgala-
tokndl ennek elkertilésére a szines maratast cél-
szerl ennek elérése el6tt megdllitani, igy biztosit-
va, hogy a feliilet alkot6elemei j6l elkilonitheték
maradjanak.

A vizsgdlatok tovabbd ramutattak arra, hogy mi-
nél t6bb id6re van sziikkség a tulmart allapot el-
éréséig, annal kisebb lesz az akkor mérhetd nor-
malt lumineszcencia az egyes szemcséken. Ezt a
hatést kihasznélva lehet6ség van megbecsiilni a
vizsgalt szemcsék kristalytani orientaciojat.
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NSSC 2120 tipusn, sovany duplex acél nagy hébeviteli
hegesztése

High Heat Input Welding of NSSC 2120 Type Lean Duplex
Steel
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Abstract

Duplex stainless steels offer a high strength alternative to stainless steel, while providing excellent corro-
sion resistance, due to their dual-phase microstructure. This microstructure can be significantly influenced
during welding, thus the maximum recommended heat input is usually 2.5 kJ/mm. In this research, we in-
spected the high heat input (3 kJ/mm) weldability of NSSC 2120 lean duplex stainless steel, which is designed
and developed specifically for this purpose. The welds were evaluated by metallographic techniques and
corrosion tests. It was found the NSSC 2120 grade can be welded with high heat input without deterioration
in the phase balance and microstructure.

Keywords: lean duplex stainless steel, electrochemical etching, microstructure.

Osszefoglalas

A duplex korrézi6dllé acélok a kivalo korr6ziodllosaguk mellett nagy szildrdsdgu alternativat jelentenek
a korrézi6dllé acélok csalddjan belil, ami a kettds szovetszerkezetiiknek kdszonhet6. Ez a szovetszerkezet
azonban jelent&sen befolydsolhaté a hegesztési héciklussal, ezért a hegesztésiikre megengedett legnagyobb
hébevitel altaldban 2,5 kJ/mm. Ebben a kutatdsban nagy hébevitell hegesztésre (~ 3 kJ/mm) kifejlesztett,
NSSC 2120 jeld alapanyag hegeszthet8ségét vizsgaltuk. A varratokat metallografiai eljardsokkal és korrdzios
vizsgalattal értékeltiik. A kutatadsunk soran azt talaltuk, hogy a vizsgalt technoldgiai tényezék mellett az NSSC
2120-as alapanyag nagy hébevitellel jol hegeszthet6 a fazisarany és a szdvetszerkezet leromlasa nélkil.

Kulcsszavak: sovdny duplex acél, elektrokémiai maratds, sz6vetszerkezet.

A japan Nippon Steel and Sumitomo cég altal

1. Bevezetés

A duplex Kkorréziéallé acélok a Kkettds (fer-
rit-ausztenit) szovetszerkezetiitknek kdszénhetd-
en nagy szildrdsaggal és kivald korroziodlldsaggal
birnak [1, 2]. A szovetszerkezeti ardny azonban
nagymértékben befolydsolhaté a hegesztési hé-
ciklus altal, ezért az ajanlott hegesztési hébevitel
altaldban legfeljebb 2,5 kJ/mm [3]. Az ennél na-
gyobb hdébevitellel torténé hegesztés soran a fer-
ritfazisban karos szovetszerkezeti atalakulasok,
kivalasok jelenhetnek meg [3].

gyartott, NSSC 2120-tipusu sovany duplex acélt
nagy hébeviteli hegesztésre, elsGsorban fedett
ivli hegesztésre fejlesztette ki a gyartd. A gyartoi
adatlap alapjan nagy hébeviteld hegesztés soran
a szovetszerkezeti atalakuldsra kiilondsen érzé-
keny h6hatasovezetben sem jelennek meg kéaros
nitridkivaldsok [4]. Kutatdsunkban 135-0s elja-
rassal, ~3 kJ/mm hébevitellel készitettiink varra-
tokat, amelyeket metallografiai eljarasokkal és
korrézids vizsgalattal értékeltiink.
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2. Felhasznalt anyagok és berendezések

2.1. Az alapanyag tulajdonsagai

A hegesztési kisérletekhez NSSC 2120 tipu-
su, nem szabvanyositott, sovany duplex acélle-
mezeket haszndltunk 10 mm-es vastagsdgban.
Az alapanyag Osszetétele a gyartdi adatlap alap-
jan az 1. tablazatban lathato.

1. tablazat. Az NSSC 2120-as alapanyag kémiai 6sz-
szetétele %-os tomegardnyban megadva, a
gydrtoi adatlap alapjdn

C Si Mn P S
0,019 0,38 3,0 0,024 0,001
Ni Cr Mo Cu N
2,03 20,9 0,28 1,08 0,18

2.2. A felhasznalt hegeszt6anyagok tulaj-
donsagai

A hegesztési kisérletekhez kétféle hegeszt6hu-
zalt haszndltunk, mindkett6t @ 1,2 mm méretben.
A hagyomdanyos duplex acélok hegesztéséhez
ajanlott témor huzal G 22 9 3 N L volt (22% Cr,
9%Ni, 3% Mo), a sovany duplex acélok hegesz-
téséhez ajanlott portoltetd huzal pedig T 23 7 N
L R M/C 3 (23% Cr, 7% Ni, rutilos portoltet) volt.
Ahegeszt6huzalokat a kés6bbiekben rendre 2209-
ként és 2304-ként (a gyarto jelolése szerint Avesta
FCW-2D 2304) jeldljiik, a gyarto jelolése alapjan.

2.3. A hegesztési kisérletekhez felhasznalt
berendezések

A hegesztési kisérleteket 135-0s eljarassal vé-
geztiik el, Yaskawa hegeszt6robot és Fronius TPS
400i Pulse aramforrds segitségével. A varrato-
kat impulzusos anyagatvitellel hegesztettiik, az
aramforrds PMC Universal eljarasvaltozataval,
amely egyenletes beolvaddsi mélységet biztosit.
A 2209-es huzal esetében a hébevitel 0,8-as ter-
mikus hatdsfokkal szdmolva 3,05 KJ/mm érték-
re, a 2304-es huzal esetében 2,99 kJ/mm értékre
adodott. Védégazként M12-es (argon + 2,5% CO,)
gazkeveréket hasznaltunk, 15 L/min dramlasi se-
bességgel mindkét esetben.

2.4. A szovetszerkezet kiértékeléséhez fel-
hasznalt anyagok és berendezések

A varratok ferrittartalmat Fischer Feritscope
FMP30-tipusu ferritszképpal (ferrittartalom-mé-
rével) mértik. A varratgeometriai méreteket egy-
egy csiszolaton Olympus SZX16 tipusu sztereo-
mikroszkoppal mértiik. A metallografiai csiszola-
tok el6készitését el6szor 4000-es szemcsefinomsa-

gig torténd csiszoldssal, majd 3 pm-es gyémant-
szuszpenzioval torténé polirozadssal végeztik.
A metallogréfiai felvételeket Olympus PMG3 ti-
pusu fémmikroszképpal készitettiik. Az elekt-
rokémiai maratdst a metallografiai vizsgalatra
el6készitett mintdkon végeztik. Az oxalsavas
maratashoz 10 g reagenst (C,0,H,) oldottunk
90 mL desztillalt vizben, majd a maratast 7 V fe-
sziiltségen, 15 masodpercig végeztiik. A salétrom-
savas elektrokémiai maratdshoz 60 mL salétrom-
savat (HNO,) kevertiink 40 mL desztilldlt vizhez,
majd a maratast 2 V fesziiltségen, 20 masodpercig
végeztik.

2.5. A korro6ziés vizsgalathoz felhasznalt
anyagok

A korrozios vizsgalatokat a sovany duplex acé-
lokra érvényes ASTM 1084 szabvany [5] alapjan
végeztik el. A 25x50 mm-es mintdkat 24 6rara
55,1 g vas(IID-kloridot (FeCl,-6H,0), 6,6 g natri-
um-nitratot (NaNO,) és 600 mL desztillalt vizet
tartalmazo oldatba helyeztiik, majd a tomegvesz-
teség és a feliilet alapjan hatdroztuk meg a kor-
rézidsebességet és értékeltiik a lyukkorr6zios vi-
selkedést. A mintdk tdmegét Denver Instrument
APX-200 tipusu mérleggel mértik, 0,1 mg pontos-
saggal.

3. Eredmények és kiértékelésiik

3.1. A varratgeometria-mérés eredményei

A 2209-es tomor huzallal hegesztett varrat ko-
ronaszélessége 14,5 + 0,6 mm, a koronamagassag
41 + 0,2 mm volt. A csiszolaton mért beolvadasi
mélység 5,4 mm, a varratkeresztmetszet 84,1 mm?.
A beolvadasi mélység és a koronaszélesség ha-
nyadosdval szamolt formatényezé igy 0,37 volt.

A 2304-es portoltetli huzallal hegesztett varrat
koronaszélessége 15,9 + 0,6 mm, a koronamagas-
sag 3,3 + 0,3 mm volt, a csiszolaton mért beolva-
dasi mélység pedig 3,2 mm és a varratkeresztmet-
szet 60,1 mm?. A beolvaddasi mélység és a korona-
szélesség hanyadosdval szdmolt formatényezd
igy 0,19 volt.

Az eredményekbdl megéllapithatd, hogy bar a
hdbevitel nagyjabdl megegyezett (~3kJ/mm mind-
két esetben), a portoltetli huzal esetében joval ki-
sebb volt a varrattérfogat. Ennek oka: az azonos
atmérdji portoltetd huzalban sok salakképzé
anyag is jelen van, melyek a varratfém térfogata-
ban nem szerepelnek.
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3.2. A szovetszerkezet kiértékelésének
eredményei

A ferritszképpal mért ferrittartalom a 2209-es
tomor huzallal hegesztett varratfém esetén 40,5 +
5,5% volt. A 2304-es portoltetli huzal esetén ez az
érték 41,5 + 6,8%. Az értékek megfelelnek az MSZ
ENISO 17781-es szabvany [6] altal eldirt ferrittar-
talomnak (legaldabb 30% és legfeljebb 70%), tehat
az NSSC 2120-as alapanyag nagy hébevitellel és
mindkét huzal hasznélatdval a fazisardny szem-
pontjabdl j6l hegeszthet6.

Az oxdlsavas elektrokémiai maratds az ASTM
A1084 [5] szabvény alapjan a ferritben jelen 1évg
karbidok és nitridek kimutatdsara hasznalhato.
A karbid- és nitridkivdlasok a maratds utan sétét
teriiletként jelennek meg, amelynek ardnyaira a
szabvany osszehasonlitd felvételeket tartalmaz.
Az oxalsavas maratdast kovet6 felvételek a 2209-es
tomor huzal esetén az 1. abran, a 2304-es portdl-
tet huzal esetén a 2. abran lathatok.

1. abra. A 2209-es huzallal hegesztett varrat és a
héhatdsovezet az oxdlsavas elektrokémiai
maratdst kévetéen. Bekarikdzva ldthato a
nitridkivdldsra utald jel a h6hatdsévezetben

200 pm

2. abra. A 2304-es huzallal hegesztett varrat és a
héhatdsovezet az oxdlsavas elektrokémiai
maratdst kévetben. Bekarikdzva ldthato a
nitridkivdldsra utald jel a h6hatdsévezetben

A maratds sordn karbid- vagy nitridkivaldsra
utaldé minimélis jeleket taldltunk (az abrakon
bekarikdzva), amelyek, mértékiiket tekintve, a
hivatkozott szabvany szerint b6ven a megfelelt
kategoridban vannak. A salétromsavas elektroké-
miai maratds az ASTM E 407 szabvany [7] szerint
a kiilénbozd intermetallikus fazisok és nitridkiva-
lasok kimutatdsara alkalmas duplex acélok ese-
tén. A salétromsavas maratast kovetd felvételek a
2209-es tomor huzal esetén a 3. abran, a 2304-es
portoltetd huzal esetén a 4. abran lathatok. A ma-
ratds sordn nitridkivaldsra utalé6 minimalis jele-
ket talaltunk (az dbrdkon bekarikazva), amelyek
mértékiket tekintve a hivatkozott szabvéany sze-
rint szintén megfelelnek.

A szovetszerkezeti kiértékelés alapjan megalla-
pithato, hogy az NSSC 2120-as alapanyag a gyarto
ajanlasai szerint 3 kJ/mm hébevitellel is jol he-
geszthet6, a h6hatdsovezet kdros masodlagos fa-
zisok kialakuldsara kevéshé érzékeny.

héhatdsovezet a salétromsavas elektrokémi-
ai maratdst kévetéen. Bekarikdzva ldathaté a
nitridkivdldsra utald jel a h6hatdsévezetben

4. dbra. A 2304-es huzallal hegesztett varrat és a
héhatdsovezet a salétromsavas elektrokémi-
ai maratdst kévetéen. Nitridkivdldsra utalo
jel nem ldthato
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3.3. A korro6ziés vizsgalat eredményei

A korrdzios vizsgalat eredményei a 2. tablazat-
ban lathatdk. A korrdzidsebesség a 2209-es tomor
huzal esetén 0,64 g/m?2, a 2304-es portoltetdi huzal
esetén 0,72 g/m? értékre adodott, amely megfelel
az MSZ EN ISO 17781-as szabvanyban [6] a varra-
tokra el&irt maximalis 4 g/m? hatarértéknek.

2. tablazat. A korrdzios vizsgdlat eredményei

2209-es huzal 2304-es huzal
Tomeg
a vizsgdlat el6tt 61,0167 g 59,8156 g
Tomeg
24 6ra utan 61,0159 g 59,8147 g
Tomegveszteség 0,0008 g 0,0009 g

4. Kovetkeztetések

Kutatdsunkban az NSSC 2120-as sovany duplex
acél nagy hdébevitellel tortén6é hegeszthet§ségét
vizsgaltuk. A hegesztési kisérleteket 135-0s elja-
rassal ~3KkJ/mm hébevitellel, 2209-es tomor és
2304-es portoltetli huzallal végeztik el. A varra-
tok kiértékelése alapjan megallapithatd, hogy a
ferrittartalom mindkét esetben megfelelt az eldirt
értéknek, az alkalmazott elektrokémiai marata-
si mddszerek soran kivalasi fazisok kialakuldsa
nem jellemz8, valamint a varrat korrézidallosaga
megfeleld volt.
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Plastic Composites

T6th Csenge,! Kovacs Norbert Krisztidn? 2
1 Budapesti Miiszaki és Gazdasdgtudomdnyi Egyetem, Gépészmérndki Kar, Polimertechnika Tanszék,
Budapest, Magyarorszdg

2 MTA-BME Lendiilet Konnyiiszerkezetes Polimer Kompozitok Kutatécsoport, Budapest, Magyarorszdg,
kovacsn@pt.bme.hu

Abstract

In this study, we present a novel approach for the production of continuous fiber-reinforced thermoplastic
composites by combining injection molding and additive manufacturing. After exploring the design require-
ments, we manufactured inserts via continuous fiber-reinforced 3D printing, then we used them as rein-
forcement for injection-molded samples. Improper fiber placement can cause warpage as the continuous fi-
bers prevent shrinking; however, warpage can be compensated with the insert geometry. The reinforcement
resulted in an increase of about 30% in the properties tested.

Keywords: additive manufacturing, injection molding, fiber-reinforced polymer composite.

Osszefoglalas

Munkénkban egy uj, hibrid eljaradst mutatunk be folytonos szdlas, froccsontott kompozitok eldallitasara.
Szal- erdsitett betéteket készitettiink 3D-s nyomtatéssal, majd ezekre polimer métrixanyagot fréccsontottink.
A befroccsontott polimer 6mledék dramladsat és a gyartasi paraméterek (kiemelten a szerszamhémérséklet)
hatésat froccsontési szimulacidkkal ellendriztiik. Kisérleteinkkel bemutattuk, hogy aszimmetrikus szalelhe-
lyezés esetén az erdsitszalak és a polimer zsugorodasa kozti kiilonbség vetemedést okoz. A vetemedés kom-
penzalasat kovetden 30%-os ndvekmeényt értiink el a froccsontdtt kompozitok hajlitdszilardsaga és modulusa
esetén az erdsitetlen referencidhoz képest.

Kulcsszavak: additiv gydrtds, fréccsontés, folytonos szdlas kompozit.

kisszérids gyartast, mintsem a tdmeggyartast ta-
mogatja [2, 3].

A tomeggyartas tekintetében a froccsontés ve-
zetd szerepe megkérddjelezhetetlen. A fréccson-
tott kompozitok korében a rovidszdlas anyagok
domindlnak, bdr mér szdmos olyan technoldgiai
fejlesztésr6l szamoltak be a szakirodalomban,
amelyek a szalhossz novelését céloztdk meg [4,

1. Bevezetés

A hére lagyulé polimer matrixi kompozitok
fejlédd ipardganak kiemelt szegmense a 3D-s
nyomtatds. Az additiv gyartds elénye, hogy a ter-
mékben kialakuld szdlorientacid akdr tobb irdny
mentén is, rétegenként tervezhetd [1]. A nyomta-
tott kompozitok mechanikai tulajdonsagai azon-

ban még elmaradnak a hagyoményos (nem hére
lagyulé mllanyag matrixa) szerkezetekt6l, tovab-
bé a 3D-s nyomtatds termelékenysége is inkdbb a

5]. A kivant mechanikai tulajdonsagok eléréséhez
a szalhossz mellett a megfelel6 szalorientaciot is
biztositani kell. Froccsontés esetén a szalak ira-
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nyat az 6mledékaramlas alakitja ki, ez azonban
kevés esetben azonos a varhatd igénybevételi
irdnyokkal [6, 7]. Felmertilt tehat az igény olyan
technoldgiai fejlesztésre, amely &ltal a froccson-
tott kompozitok szalorientdcioja tervezhet6vé és
szabdalyozhat6va valik.

Folytonos erdsitészalak alkalmazdsara is van-
nak mar példak fréccsontés esetén [8, 9]. A folyto-
nos szdlas elggyartmanyt (jellemz8en eldimpreg-
ndlt lemezek vagy textilidk, vagy akdr nem hdore
ldgyul6 matrixu kompozitok [10]) a szerszamba
helyezik, majd erre fréccsontik rd a matrixanya-
got [11, 12]. A folytonos szdalas el6gyartmannyal
késziilt kompozitok szildrdsaga és merevsége ki-
magaslo, azonban a geometria bonyolultsdganak
tekintetében az eljaras tovabbra is korlatozott.

A 3D-s nyomtatas megoldést jelenthet az emlitett
problémadkra. 3D-s nyomtatassal egyedi igények
szerint tervezett erdsitdstrukturdk hozhatok lét-
re, és ezek a termék igénybevételnek kitett része-
ibe 4gyazhatok, ezaltal potencidlisan csokkenthe-
t6 a termék tdmege és a felhasznalt erdsitdszalak
mennyisége is [13].

Ebben a tanulmanyban 3D-s nyomtatott kom-
pozitbdl készilt szerkezetek betétként vald alkal-
mazhatdsagat vizsgdljuk, froccsontott termékek
erdsitése érdekében. Bemutatjuk a betétek terve-
zési irdnyelveit és a hibrid gyartasi eljaras 1épése-
it, majd vizsgéljuk a folytonos szalak tulajdonsag-
madositd hatésait is.

2. Alapanyagok és technoldgiak

2.1. Alapanyagok

A 3D-s nyomtatdsu betétek matrixanyaga a
Markforged ,,Tough Nylon” (késébb ,,End of life
Nylon”) tipusu polimer nyomtatdszal, amelyet
szaritédobozban tarolunk. Az erdsitéanyag a
Markforged cég folytonos szénszalat tartalmazo
nyomtatoszdala [14], amely 1000 elemi szénszalat
tartalmaz [15].

A rafroccsontéshez Alphalon 27 tipusu, PA6
matrixanyagot alkalmaztunk a Grupa Azoty ATT
Polymers gyartotol [16]. Frocesontés el6tt szari-
toszekrényben 80 °C-on, 4 dran 4t szaritottuk a
granulatumot a feldolgozashoz sziikséges nedves-
ségtartalom elérése érdekében.

2.2. Probatestek készitése és vizsgalati
modszerek

A betéteket Mark Two (Markforged, USA) tipu-
su, dmledékrétegezésen alapuld 3D-s nyomtato-
val készitettiik. A szeletelést a Markforged cég
felh6alapu szoftverével végeztiik (Eiger). A f6

1. tablazat. Nyomtatdsi paraméterek

Paraméter Erték
Kit6ltési mintazat Tomor
Kitoltési fok 100%
*Kitoltési orientacid 45°
Sz4alkitoltés mintdzata Koncentrikus
*Fuvokaatméro 0,4 mm
*Fuvéka-h6mérséklet 270 °C

nyomtatasi paramétereket az 1. tablazat mutatja,
ahol a csillaggal jelolt paraméterek rogzitettek a
szoftverben, nem mddosithaték. A matrixanyag-
ra vonatkozd paraméterek (kitdltési mintazat és
a kitoltés foka) kivdlasztdsandl a célunk témor
szerkezet 1étrehozdsa volt, minimalis Uregtarta-
lommal. Az er6sitészalakat a kiils6 falak mentén,
a konturral parhuzamosan helyeztiik el.

Arra torekedtiink, hogy maximalizaljuk a szdl-
tartalmat a lehet6 legkisebb falvastagsag esetén.
Igy az egyes betétgeometridk szaltérfogatdnak
részaranya kilonbozott. A széaltérfogati aranyo-
kat az (1) képlet alapjan hataroztuk meg.

v, = Vf, 1)

Ve
ahol V; (cm?) a szdltérfogat és V, (cm®) a teljes
kompozit térfogata.

A rafrocesontés eldtt szimuldcidkat futtattunk
az U és a K tipusu inzertek esetén, Moldflow (Au-
todesk, 2016) szoftverrel. A szimuldciok célja a
betétek korul varhaté émledékaramlas vizsgdlata
volt, tovabba kerestiik azt a szerszamhémeérsék-
letet, amely elméletileg biztosithatja a polimerek
hegedéséhez sziikséges korilményeket. A harom-
dimenziés modelleket Autodesk Inventor Profes-
sional (Autodesk, 2020) programmal készitettiik,
a halozast pedig Hypermesh (Altair Hyperworks,
2017.1) szoftverrel végeztiik.

A froccsontott mintdkat Arburg Allrounder Ad-
vance 270S 400-170 tipusu fréccsontégéppel ké-
szitettiik, 255, 260, 265, 270 °C zénah6mérsékle-
tekkel és 80 °C szerszamhoémérséklettel, 1500 bar
nyomassal. A paraméterek kivalasztasat a szimu-
laciék eredményeire és a gyartdi ajanlasokra ala-
poztuk [16].

Kvazistatikus  hajlitovizsgalatot = végeztiink
Zwick Z005 tipusu szakitégéppel, az MSZ EN ISO
178 szabvany [17] alapjan, 64 mm aldtdmasztasi
tavolsdggal, 5 mm/min vizsgdlati sebesség mel-
lett. Tipusonként 5 mintat vizsgdltunk.
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3. A kompozitbetétek tervezése

3.1. Geometria

El6szor két, majd egy harmadik tipusu betét-
geometridt terveztink a froccsontdtt termékek
hajlitasi tulajdonsagainak javitdsa érdekében.
A kovetelményeket hdrom f6 szempont szerint
hatdroztuk meg, amelyek a nyomtathatosag, a
froccsontéssel valé alkalmazhatésdg és a kom-
pozitszerkezet mingsége. A 3D-s nyomtatdsra vo-
natkozé iranyelveket az alkalmazott berendezés
hatérai és a szeletelgszoftverben rogzitett para-
méterek hatarozzdk meg. Ilyen jellemzdék példaul
a minimalis falvastagsdg, a maximalis szaltarta-
lom és a rétegvastagsag. A froccsontéssel valo al-
kalmazhatdsag egyrészt a geometridt korldtozza
(hiszen a betétet el kell helyezni a szerszamban),
tovabba befolyasolja az alapanyag-valasztdst is.
A betét métrixanyaga kompatibilis kell legyen a
froccsontéshez haszndlt polimerrel, tovabba el
kell viselnie a froccsontés soran fellépd nyomast
és nyirderdket is. Végul a termék mindségét a be-
tét és a froccsontott matrixanyag kozti megfele-
16 hegedéssel kell garantdlni, amely a tervezett
tonkremenetelig fennall.

El6szor tehat két betétet terveztiink (1a-h. abra),
majd az elsd rafréccsontések tapasztalatai alap-
jdn egy harmadik geometriat alakitottunk Kki,
amely az 1c. abran lathat6. Mindegyik tipus ese-
tén a hossztengellyel parhuzamosan helyeztiik
el az erdsitfszalakat, ugy, hogy a huzott vagy a
nyomott oldalra essenek, tehat a termék igény-
bevételnek leginkdbb Kkitett részét erdsitsék.
A betétek szerszamba illesztését a 2. abra mutatja
be. Annak érdekében, hogy a betétek ne essenek
ki a szerszambol, szoros illesztést alkalmaztunk.
Az egyes geometridk szaltérfogati ardnyait a
2.tablazat foglalja Ossze.

3.2. Froccsontési szimulaciok

A prébatestek gyartésa el6tt fréccsontési szimu-
lacidkkal vizsgaltuk az dmledék utjat a betétek
koril. A szimuldcidk célja tovabba a kiilonb6z6
szerszamhdmeérsékletek hegedésre gyakorolt ha-
tdsainak elemzése volt.

A 3. dbra a betétek visszaolvadt feliileteit mutat-
ja kilénbo6z6 szerszamhémérsékletek esetén. Azt
feltételezziik, hogy ha nagyobb a befrdccsontott
polimer altal megdmlesztett feliiletek aranya a
betét falai mentén, akkor potencidlisan jobb he-
gedés érhetd el a matrixanyag és a betét kozott.
A szimuldciok eredményei azt mutatjdk, hogy a
visszaolvadt felilletek nagysdga a szerszamho-
mérséklet novelésével né. Lathatd tovabba, hogy a

2. tablazat. Az egyes betéttipusok szdltérfogati ardnyai

Betéttipus vf (%)
U 26,9
K 8,3
w 10,5

Betét geometriak

Folytonos erositoszdlak

1. abra. Betétgeometridk vadzlata: a) U tipus,
b) K tipus, c) W tipus. A szaggatott vonalak a
folytonos erdsitdszdlak helyét jelolik

Betét elhelyezése a szerszamban

Mag

e |

l
Csésze

Betét

2. abra. Vdzlat a K tipusu betét pozicidjardl a frocs-
csontészerszamban

befroccsontott anyag varhatéan zarvanymentesen
ki fogja tolteni a szerszamiireget a betét korul. Ez
nagy jelent6séggel bir, hiszen a részleges kitoltés
esetén kialakult tiregek hibahelyet jelentenének.
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a) ,,U” tipus

Szerszém:.-’lo eC
Omledék: 265 °C

b) . K” tipus

Szerszam: 80 °C
Omledék: 265 °C

A

Szerszam: 100 °C
Omledék: 265 °C

B Visszaolvadt feliilet

3. abra. Visszaolvadt feliiletek ardnya kiilénboz6
szerszdamhémeérsékletek esetén

| Frocesontott
polimer matrix

3D nyomtatott
kompozit betét

4. Kompozitmintak készitése

A betéteket a 2.2. fejezetben leirtaknak megfele-
16en, 3D-s nyomtatassal készitettiik, majd a frocs-
csontészerszamba manudlisan helyeztiik el dket.
A szerszamireg uresen maradt részébe poliamid
matrixanyagot froccsontottiink ugy, hogy a kitdl-
tést a maximalis froccsnyomadssal korlatoztuk.

Az els6 gyartasi kisérletek tapasztalata az volt,
hogy az U és a K tipusu betétekkel erdsitett min-
tdk nagymértékben vetemedtek. Ennek oka, hogy
a kilokést kovetSen a polimer hil és zsugorodik, a
szénszalkotegek azonban joval kisebb mértékben
zsugorodnak, igy gatoljak a kérnyezetiikben 1évé
polimer deformacidjat. Aszimmetrikus szalelhe-
lyezés esetén igy a minta eltéré mértékben defor-
malédik, ami vetemedést okoz (4. és 5. abra).

A kompozitmintdk gyartasat kovetden a betétek
falai mentén helyenként a polimer elszinez&dé-
sét, a dizelhatdshoz hasonl¢é beégési nyomokat
is tapasztaltuk (5. abra). Ennek t6bb oka is lehet.
Egyrészt a betétek akadalyozhatjdk a szerszam
kileveg6zését, igy a befréccsontés soran légbubo-
rékok ragadhatnak bent, amelyek a nyomads hata-
sara felhevilnek, és a molekulaldncok lokalis tor-
del6dését okozzak. Masrészt el6fordulhat, hogy
a betétek matrixanyagdnak molekulaszerkezete
a betét kornyezetében megnoévekedett nyiréerék
hatdséra roncsolodik.

A vetemedés kompenzaldsa érdekében egy har-
madik (W tipusu) betétet terveztiink. Ennél a geo-
metridndl egyenld mennyiségi szalat helyeztiink
el a minta szemkdzti oldalai mentén. A szimmet-
rikus szélelhelyezés kovetkeztében a mintak egy-
forma mértékii zsugoroddast szenvedtek a hossz-
tengely mentén, igy a vetemedés szemmel is jol
lathaté mértékben csokkent (6. abra).

5. abra. U tipusu betéttel erdsitett probatestek

6. abra. W tipusu betéttel erésitett, froccsontott pro-
batestek
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7. abra. A hajlitévizsgdlatok eredményei erdsitetlen,
illetve a W betéttel erdsitett mintdk esetén

5. A hajlitévizsgalatok eredményei

A 3D-s nyomtatdssal készitett kompozitbetétek
tulajdonsagmaodosité hatdsat harompontos haj-
litassal vizsgdltuk, amely soran er@sitetlen frocs-
csontott mintdkkal végeztiink Osszehasonlitast.
Az eredményeket a 7. dbra mutatja be.

Az U és a K tipusu betéttel erdsitett probatesteket
a vetemnedés miatt nem tudtuk vizsgalni. A 10%
szaltérfogat ardnyu kompozitok hajlitdszilardsa-
ga és modulusa 30%-kal névekedett az erfsitetlen
mintdkhoz képest. Megfigyelhet6 tovabb4, hogy a
méréseket igen kis szdrds terheli, ami a gyartasi
eljards jo reprodukalhatésdgara utal.

6. Kovetkeztetések

Munkankban sikeresen alkalmaztunk 3D-s
nyomtatdssal készitett kompozitbetéteket frocs-
csontott termékek elddllitdsdra. Folytonos szén-
szallal erdsitett betétgeometridkat terveztink,
majd ezeket elhelyeztiik a szerszamban, és a
szerszamireg fennmarad¢ iires térfogatdba po-
limer matrixanyagot froccséntottiink. A kompo-
zitbetétek poliamid matrixanyaggal késziltek,
igy a froccsontéshez is poliamidot valasztottunk.
A gyértast megel6z6en froccsontési szimulaci-
Okat végeztink a Kkitoltés vizsgdlatara, illetve a
szerszamhoémeérséklet meghatdrozdsara. Kimu-
tattuk, hogy az erdsitgszalak és a polimer zsugo-
roddasa kozti kiilénbség vetemedést okoz, ami a
szalak szimmetrikus elhelyezésével kompenzal-
haté. Ezek alapjan uj betétgeometriat terveztink,
amely mar nem okozta a froccsontdtt mintdk
lathaté vetemedését. A szalerdsités altal 30%-os

novekményt értink el a fréccséntdétt kompozitok
hajlitészilardsaga és modulusa esetén az erfsitet-
len mintakhoz képest. Osszességében, a bemuta-
tott eljarassal folytonos szallal er6sitett, hére 1a-
gyuld polimer matrixu kompozitok termelékeny
gyartdsa valdsithaté meg, az ujrahasznosithato-
sag és az egyedi igények szerint kialakithat6 me-
chanikai tulajdonsagok elényeivel.

Koszonetnyilvanitas

A kutatast a Nemzeti Kutatdsi, Fejlesztési és Innova-
ciés Hivatal (NKFIH) OTKA (FK 134336) palyazata
tdmogatta.

Szakirodalmi hivatkozasok

[1] van de Werken N., Tekinalp H., Khanbolouki P,
Ozcan S.. Additively manufactured carbon fi-
ber-reinforced composites: State of the art and
perspective. Additive Manufacturing, 31. (2020)
100962.
https://doi.org/10.1016/j.addma.2019.100962

[2] Liu S., Li Y., Li N.: A novel free-hanging 3D print-
ing method for continuous carbon fiber reinforced
thermoplastic lattice truss core structures. Mate-
rials and Design, 137. (2018) 235-244.
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2017.10.007

[3] Wang X., Jiang M., Zhou Z., Gou J., Hui D.: 3D print-
ing of polymer matrix composites: A review and
prospective. Composites Part B: Engineering, 110.
(2017) 442-458.
https://doi.org/10.1016/j.compositesb.2016.11.034

[4] Tabi T., Egerhazi A. Z., Tamés-Bényei P, Czigdny
T., Kovacs J. G.: Investigation of injection moulded
poly(lactic acid) reinforced with long basalt fibres.
Composites Part A: Applied Science and Manu-
facturing, 64. (2014) 99-106.
https://doi.org/10.1016/j.compositesa.2014.05.001

[5] Yan X., Cao S.: Structure and interfacial shear
strength of polypropylene-glass fiber/carbon fiber
hybrid composites fabricated by direct fiber feed-
ing injection molding. Composite Structures, 185.
(2018) 362-372.
https://doi.org/10.1016/j.compstruct.2017.11.037

[6] Yu S., Hwang J. Y., Hong H. S.: 3D microstructural
characterization and mechanical properties deter-
mination of short basalt fiber-reinforced polyam-
ide 6,6 composites. Composites Part B: Engineer-
ing, 187.(2020) 107839.
https://doi.org/10.1016/j.compositesbh.2020.107839

[7] Sun X., Lasecki J., Zeng D., Gan Y., Su X,, Tao J.:
Measurement and quantitative analysis of fiber
orientation distribution in long fiber reinforced
part by injection molding. Polymer Testing, 42.
(2015) 168-174.
https://doi.org/10.1016/j.compositesb.2020.107839

[8] Valvedere M. A., Kupfer R., Wollmann T., Kawashi-
ta L. F,, Gude M., Hallett S. R.: Influence of com-
ponent design on features and properties in ther-


https://doi.org/10.1016/j.addma.2019.100962
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2017.10.007
https://doi.org/10.1016/j.compositesb.2016.11.034
https://doi.org/10.1016/j.compositesa.2014.05.001
https://doi.org/10.1016/j.compstruct.2017.11.037
https://doi.org/10.1016/j.compositesb.2020.107839
https://doi.org/10.1016/j.compositesb.2020.107839

44 Toth Cs., Kovdcs N. K. — Acta Materialia Transylvanica 5/1. (2022)

moplastic overmoulded composites. Composites
Part A: Applied Science and Manufacturing, 132.
(2020) 105823.
https://doi.org/10.1016/j.compositesa.2020.105823

[9] Schneider T.: Lightweight construction: First com-
posite gearbox housing with layer-optimized or-
gano sheeting weighs 30% less than a comparable
aluminum component. Reinforced Plastics, 63/1.
(2019) 40-45.
https://doi.org/10.1016/j.repl.2017.11.018

[10] Karakaya N., Papila M., Ozgoc G: Overmolded hy-
brid composites of polyamide-6 on continuous car-
bon and glass fiber/epoxy composites: An assess-
ment of the interface. Composites Part A: Applied
Science and Manufacturing, 131. (2020) 105771.
https://doi.org/10.1016/j.compositesa.2020.105771

[11] Fu L., Zhang M., Zhai Z., Jiang F.: The influence of
preheating temperature on the mechanical prop-
erties of injection-overmolded hybrid glass fiber
reinforced thermoplastic composites. Polymer
Testing, 105. (2022) 107425.
https://doi.org/10.1016/j.polymertest-
ing.2021.107425

[12] Andrzejewski J., Przyszczypkowski P., Szostak
M.: Development and characterization of poly(eth-
ylene terephthalate) based injection molded
self-reinforced composites. Direct reinforcement
by overmolding the composite inserts. Materi-
als&Design, 153. (2018) 273-286.
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2018.04.084

[13] Boros R., Rajamani P. K., Kovacs ]. G.: Combina-
tion of 3D printing and injection molding: Over-
molding and overprinting. eXPRESS Polymer Let-
ters, 13/10. (2019) 889-897.
https://doi.org/10.3144/expresspolymlett.2019.77

[14] www.markforged.com (let6ltve: 2022. marcius 10.).

[15] Dickson A. N., Barry J. N., McDonnell K. A., Dow-
ling D. P.: Fabrication of continuous carbon, glass
and Kevlar fibre reinforced polymer composites
using additive manufacturing. Additive Manufac-
turing, 16. (2017) 146-152.
https://doi.org/10.1016/j.addma.2017.06.004

[16] https://grupaazoty.com/en/group-s-offer/plas-
tics/alphalon-27 (letoltve: 2022. mércius 10.).

[17] MSZ EN ISO 178: Mianyagok. A hajlitasi tulaj-
donsagok meghatarozasa, 2010.


https://doi.org/10.1016/j.compositesa.2020.105823
https://doi.org/10.1016/j.repl.2017.11.018
https://doi.org/10.1016/j.compositesa.2020.105771
https://doi.org/10.1016/j.polymertesting.2021.107425
https://doi.org/10.1016/j.polymertesting.2021.107425
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2018.04.084
https://doi.org/10.3144/expresspolymlett.2019.77
www.markforged.com
https://doi.org/10.1016/j.addma.2017.06.004
https://grupaazoty.com/en/group-s-offer/plastics/alphalon-27
https://grupaazoty.com/en/group-s-offer/plastics/alphalon-27

Acta Materialia Transylvanica 5/1. (2022) 45-51.
DOI: magyar: https://doi.org/10.33923/amt-2022-01-10
angol: https://doi.org/10.33924/amt-2022-01-10

ACTA
MATERIALIA

§ sciendo
TRANSYLVANICA

Cink-oxid nanorészecskékkel adalékolt PLA/PBS
keverékek termogravimetriai és dinamikus mechanikai
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Abstract

In the present work, PLA-PBS blends of 80/20 weight ratio were doped with zinc oxide (2.5; 5; 7.5 and 10 phr)
and the flow, thermogravimetric and thermomechanical behaviour of the resulting blends were investigated.
Using capillary plasstometry, thermogravimetry (TGA) and dynamic mechanical analysis (DMA), it was found
that the increase in zinc oxide content resulted in an increase in the flow indices (MFI, MVR), as well as in the
storage and loss modulus values, and a decrease in the thermal stability and glass transition temperature.

Keywords: PLA, blends, zinc-Oxide, thermogravimetry.

Osszefoglalas

Jelen munkaban 80/20 témegardnyu PLA-PBS keverékeket adalékoltunk cink-oxidoddal (2,5; 5; 7,5 és 10 phr
aradnyban), majd az igy létrehozott keverékek folyasi, termogravimetriai és termomechanikai viselkedését
vizsgdltuk. Kapilldrisképlékenység-mérés, termogravimetria (TGA) és dinamikus mechanikai analizis (DMA)
segitségével megallapitottuk, hogy a cink-oxid-tartalom novelésének hatdsara a folyasi mutatészamok (MFI,
MVR), tovabba a taroldsi és veszteségi modulusz értékei novekedtek, a termikus stabilitds és az ivegesedési
atmeneti h6mérséklet csokkent.

Kulcsszavak: PLA, keverék, cink-oxid, termogravimetria.

goloanyagként hasznaljdk fel, amelyek funkcid-

1. Bevezetés

Apolitejsav (PLA) ma az egyik legtobbet kutatott,
bioldgiai uton lebonthaté polimer. Népszeriiségét
j6l mutatja, hogy a Web of Science adatbazisa [1]
szerint 2021-ben 7301, 2020-ban pedig 6867 olyan
Uj kutatasi cikk jelent meg, amely cimében tartal-
mazta a PLA vagy a polylactic acid kifejezést.

A kutatdsok jelentfs része a PLA csomagolo-
anyagként tortén6 felhasznaldsaval foglalkozik,
hiszen az eléallitott polimerek kb. 40%-4t csoma-

jukbdl adéddan altaldban egyszer hasznalatosak
és nagyon rovid életciklusuak [2]. A politejsavrodl
altalanosan elmondhatd, hogy tulajdonsagai 6sz-
szevethet6k a jelenleg nagy tomegben alkalma-
zott polimerekéivel, azonban nagyon rideg anyag,
tovabba rossz a gazzarasi tulajdonsaga, ezért on-
magéaban (1agyitok, illetve egyéb adalékok nélkiil)
kevéssé alkalmas élelmiszeripari csomagoléanya-
gok elddllitasara [3]. A ridegségre megolddst je-
lenthet a PLA kiilénb06z6 szivés anyagokkal torté-
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nd keverése, célszertien szintén bioldgiai uton le-
bonthatd polimerekkel [pl.: polibutilén-szukcinét
(PBS), polibutilén-adipat-tereftalat (PBAT)].

A gazzard képesség javitdsa érdekében célsze-
rd kialonbo6z6, un. nanoadalékok alkalmazasa,
példaul a cink-oxidé (ZnO). A cink-oxid multi-
funkciondlis, kdérnyezetbardt nanoadalék (ezek
részecskemérete a nanoskdla mérettartomanya-
ba esik), amely az amerikai Elelmiszer- és Gyégy-
szerlgyi Hivatal besoroldsa szerint biztonsagos
adalék, azaz alkalmazhaté akar élelmiszeripari
csomagoldsokban is [4]. Ezenfellil szamos kutatés
aldtdmasztotta, hogy a cink-oxid javitja az anyag
gazzard képességét [5], tovdbba antibakteridlis
[6], s6t bizonyos mértékben antivirdlis [7, 8] tu-
lajdonsagokat is hordoz.

Jelen kutatdsban azt vizsgdltuk, hogy a tiszta
PLA termogravimetriai és termomechanikai tu-
lajdonsagait milyen mértékben mdédositja a PBS-
sel torténd keverékképzés, illetve a keverékhez
torténd cink-oxid-adagolas.

2. Anyagok és mddszerek

2.1. Vizsgalati mintak eldallitasa

A vizsgdlatok sziikséges probatestek elallitasa-
hoz a Natureworks LLC altal gyartott Ingeo Bio-
polymer 2500HP tipusu politejsavat (PLA), a Na-
turePlast altal gyartott PBE 003 polibutilén-szuk-
cinatot (PBS), illetve Zinkweiss Harzsiegel ME-004
tipusu zink-oxid (ZnO) anyagot hasznaltuk.

A kompaundokat a Labtech Engineering Co.,
Ltd. (Thaiféld) LTE 26-44 tipusu ikercsigds ext-
ruder segitségével allitottuk eld. Az extruder 10
zonajanak hémérsékletei a kovetkez6képp ala-
kultak: 190-190-190-190-190-190-200-200-210-210.
A csigaforgds sebessége 25 1/min, mig az adagolas
sebessége 5 1/min volt. A kéttized gramm pontos-
sdggal kimért cink-oxidot (2,5; 5; 7,5 és 10 phr-
ben) mechanikusan 0Osszekevertiikk 80% PLA-t,
illetve 20% PBS-t tartalmazd szarazkeverékkel.
Majd ezt a keveréket adagoltuk be az extruder-
be, a ZnO-nanorészecskék minél egyenletesebb
eloszlasa érdekében. Az extruderbdl torténd kilé-
pést kdvetden az extruddtumot végigvezettiik egy
szdllitészalagon, mikozben a szallitdszalag f6lé
szerelt hiit6ventilatorok segitségével lehtitottik,
végil Labtech Engineering (Thaiféld) LZ-120/VS
tipusi berendezéssel granulaltuk. fgy tehét az
1. tablazatban lathatd vizsgdlati mintdkat allitot-
tuk el6. Fontos megjegyezni, hogy a tadblazatban
szerepl6 phr (parts per hundred rubber) jelen
esetben a 100 tomegegység polimerhez adott
cink-oxid mennyisége, tomegegységben kifejezve.

1. tablazat. Az elddllitott vizsgdlati mintdk és
ZnO-tartalmuk

Zn0O
Mintanév PLA% | PBS %

phr %
PLA 100 100 0
PBS 0 0 0
PLA/PBS/0 80 20 0
PLA/PBS /2,5 78,0 19,5 2,5 2,4
PLA/PBS/5 76,2 19,0 5 4,8
PLA/PBS/7,5 74,4 18,6 7,5 7
PLA/PBS/10 72,7 18,2 10 9,1

Az energiadiszperziv spektrometridhoz, illetve
a dinamikus mechanikai vizsgalatokhoz sziiksé-
guink volt préselt lapokra; ezeket Dr. Collin GmbH
(Németorszag) Teach-Line Platen Press 200E tipu-
su, hidraulikus présgéppel készitettiik el. A prése-
léshez 160x160x1 mm-es préskeretet hasznalunk.
A préselési h6mérséklet 210 °C volt. A préselési
folyamat a kovetkez6 1épésekbdl 4llt: 0 MPa-on
3 perc elémelegités, majd 0,98, 1,96 és 2,94 MPa-
on 1-1 perc préselés (a 1épések kozott kilevegbz-
tetés céljabol szerszamnyitds, majd -zards), végil
3,92 MPa-on 3 perc préselés, majd hiités (a feltiin-
tetett nyomasértékek a préselt lap feliiletére vo-
natkoztatott értékek).

2.2. Vizsgalati modszerek

A tdmegegységre (MFI: Melt Flow Index) és a
térfogategységre (MVR: Melt Volume Rate) vo-
natkoztatott folydsi mutatészamot Instron CEAST
7027.000 tipusu géppel vizsgdltuk, anyagtipuson-
ként 5 mérést végeztiink. A méréseket 210 °C-on
(a kompaundéalds végh6mérsékletén), 2,16 kg
terheldsullyal végeztiik az MSZ EN ISO 1133 szab-
vanynak [9] megfelelen.

Az energiadiszperziv spektometria (EDS) sordn
JEOL JSM 6380LA tipusu pasztazd elektronmik-
roszkop (SEM) segitségével, vékony aranyréteggel
bevont, mélyhtitésben létrehozott toretfeliileteket
vizsgaltunk.

A termikus stabilitdst és a termikus bomlési
folyamatok alakuldsat termogravimetriai anali-
zis (TGA) segitségével elemeztiik (az MSZ EN ISO
11358-1 szabvany [10] alapjan). A vizsgalatokat
a TA Instruments Q500 tipusu berendezéssel,
5-10mg-os mintdkon, 50 és 600 °C kozotti h6mér-
séklet-tartomanyban, 10 °C/min fiitési sebesség-
gel végeztik.

A dinamikus mechanikai vizsgalatok soran a TA
Instruments Q800 tipusu géppel végeztiink hé-
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mérséklet-sopréseket, szobahdmeérséklet és 150 °C
kozott, 2 °C/min fiitési sebességgel. Minden mérés
esetén olyan amplitudét valasztottunk, amely a li-
nedrisan viszkoelasztikus viselkedés tartomanyan
beliil volt. A vizsgalatokhoz a két oldalon befo-
gott tarto elrendezést hasznaltuk, a 10x60 mm-es
mintdkat a préselt lapokbdl vagtuk ki. A h6mér-
séklet-sopréseket mind a tiszta polimereken,
mind a kompaundokon elvégeztiik, azonban a 7,5
és 10 phr cink-oxidot tartalmazé keverékek olyan
ridegen viselkedtek, hogy mér a befogés soran el-
tortek.

3. Eredmények

3.1. Energiadiszperziv spektrometria

EDS-sel vizsgaltuk a keverékekben 1évd cink-
oxid mennyiségét és eloszlasat is, a tiszta PLA/PBS
keverék és a 2,5;5;7,5 és 10 phr cink-oxidot tar-

talmazd keverékek pésztdzo -elektronmikrosz-
kopos (SEM-) felvételei rendre az 1-5. abran l4t-
haték. Az dbrakon lathatd piros pontok jeldlik a
cinktartalmu részecskéket. A PLA/PBS keverék
nem tartalmaz cink-oxidot, a 2,5 phr-es keverék
esetén mdr lathatéak a cink-oxid-részecskék,
amelyek egyenletesen eloszlanak a keverékben.
Az 5 és 7,5 phr-es keverék esetén lathatéan né a
cink-oxid mennyisége, azonban ezek eloszlasa
mar nem olyan egyenletes: a polimer matrixban
cink-oxid aggregatumok figyelhet6k meg. Végiil
a 10 phr-es keverék esetében mar nagyobb mé-
retd aggregatumokban jelenik meg a cink-oxid.
A cink-oxid-tartalom névekedésével a részecskék
egyenletes eloszldsa latvanyosan romlik A kelet-
kezett aggregdtumok miatt a polimer matrix nem
lesz folytonos; ezek potencidlis hibahelyeket hoz-
nak létre.

\ .10um

3. abra. 5 phr ZnO-t tartalmazo PLA/PBS keverék
SEM-felvétele (a piros szin a Zn elemet jeloli)

I . 1 100 pm

2. abra. 2,5 phr ZnO-t tartalmazdé PLA/PBS keverék
SEM-felvétele (a piros szin a Zn elemet jeloli)

4. dbra. 7,5 phr ZnO-t tartalmazé PLA/PBS keverék
SEM-felvétele (a piros szin a Zn elemet jeloli)
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Az 1-5. abrak alapjan az is lathatd, hogy a gon-
dos alapanyag-el6allitdsnak kdszonhetéen 2,5 és
5 phr ZnO-tartalom esetén kifejezetten jol sikertilt
az eloszlatés, azonban 5 phr felett, a nagy feliilet/
térfogat ardnyu, aggregalddott ZnO-részecskéket
még igy sem sikeriilt megfelelen eloszlatni.

A 2. tablazat a cink- (Zn-), valamint cink-oxid-
(ZnO-) tartalmat mutatja a killonb6z6 keverékek
esetén. A mérés sordn csak a Zn mennyisége ha-
tarozhaté meg kozvetlentl, a ZnO-tartalom meg-
hatdrozdsanak érdekében a cink mennyiségéhez
még hozza kell adni az ekvimoldris mennyiségi
oxigént is. A cink atomtdémege 65,38 g, az oxigéné
16 g. Ebben az esetben minden 65,38 g cinkre jut
16 g oxigén, igy a 65,38 g cink val6jdban 81,38 g
cink-oxidnak felel meg. Azaz 1 tomegszazalék
cink 1,24 tdmegszazalék cink-oxidnak felel meg.
Ezt a korrekcidt elvégezve a 2. tablazat alapjan
lathatd, hogy a beadagolt mennyiséggel kozel azo-
nos értékeket kaptunk. A 2,5, valamint az 5 phr
cink-oxid esetén a szdmitott eredmények majd-
nem megegyeznek a beadagolt mennyiséggel.
A nagyobb ZnO-tartalmak esetén azonban a ré-
szecskék eloszldsa nem egyenletes, aggregatumok
maradnak a keverékben, ezzel magyardzhato a
hozzéakevert és a mért adatok kozotti eltérés. Lat-
haté, hogy minél nagyobb a cink-oxid mennyisé-
ge, anndl nagyobb ez az eltérés.

3.2. A folyasi mutatészamok meghatarozasa

Az MFI-mérések eredményeit a 3. tablazat tar-
talmazza. A PLA mért értékeinek atlaga megegye-
zik az adatlapon [11] feltiintetett 8 g/600 s-mal.
A PBS kisebb értékeket produkalt az adatlapjan
[12] 1év6hoz képest, azonban az ott taldlhatd
5 g/600 s-os MFI meghatarozasa 190 °C-on tortént.
A PLA/PBS keverék atlagos MFI-értékében kis no-
vekedés lathatd, azonban cink-oxid hozzaadasa-
val mind az MFI, mind a MVR értékében ugras-
szerl novekedés figyelhet6 meg. Ez az ugrasszerd
novekedés jelent6s mértékli degraddcidra utal.
A folyési tulajdonsagokban jelentkez6 névekedés
a cink-oxid-tartalom ndvelésével olyan jelentds
mértékd volt, hogy az 5 phr-es keverék mérésé-
nél csokkenteni kellett a mérés soran alkalma-
zott varakozasi és a tartdsi idén. Bar a 2,5 phr-es
ZnO-tartalmu keverék még mérhetd volt, az ilyen
mértékd MFI-novekedés a feldolgozds soran mar
problémadkat okozhat. A 7,5 és 10 phr-es keverék
mérése pedig mar a paraméterek megvaltoztata-
saval sem volt lehetséges.

e , 100 pm
5. abra. 10 phr ZnO-t tartalmazo PLA/PBS keverék
SEM-felvétele (a piros szin a Zn elemet jel6li)

2. tablazat. A keverék és a kompaundok Zn- és
ZnO-tartalma témegrészardanyban (%)

Mintanév Zn Zno R
ZnoO
PLA/PBS/0 0,02+014 | 0,02+0,02 0
PLA/PBS/2,5 | 1,82+0,10 | 2,26%0,12 2,44
PLA/PBS/5 3,87+0,13 | 4,80+0,16 4,76
PLA/PBS/7,5 | 5,16+0,10 | 6,40+0,12 6,98
PLA/PBS/10 | 5,64+0,13 | 7,00+0,16 9,09

3. tablazat. Tomeg- és térfogategységre vonatkozta-
tott folydsi mutatészdmok

Mintanév MFI (g/600s) | MVR (cm?/600s)
PLA 8,06+0,13 7,31+0,10
PBS 3,42+0,95 3,26+0,91
PLA/PBS 8,55+0,12 7,81+0,16
PLA/PBS/2,5 58,85+4,33 73,91+14,13
PLA/PBS/5 60,38+2,85 70,74+13,82

3.3. Termogravimetriai analizis (TGA)

A TGA segitségével vizsgaltuk a mintdk termi-
kus stabilitasat, a vizsgalat eredményeit a 6. és
7. abra, tovabba a 4. tablazat mutatja. A PLA, a
PBS és a keverék esetében a bomlasi folyamat egy
lépcs6ben, mig a zink-oxiddal adalékolt kompa-
undok esetén két 1épcs6ben zajlott le. A 1épcsék
magassagabol a PLA-, ill. PBS-tartalomra lehet
kovetkeztetni. A tiszta PBS termikus bomlédsa na-
gyobb hémérsékleten (344 °C) indult meg, mint a
PLA bomlésa (309 °C). Ezek alapjan a PBS ellendl-
16bbnak bizonyul a termikus degradacioval szem-
ben, mint a PLA. A PLA/PBS keverék termikus sta-
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4. tablazat. A termogravimetriai analizis szamszertisitett eredményei

[=2]

. abra. A vizsgdlt anyagok termogravimetriai gérbéi

4
—PBS
PLA
3 PLA/PBS
o PLA/PBS/2,5
® ) PLA/PBS/5
5 PLA/PBS/T.5
£ L
£ PLA/PBS/10
1
O -
o 100 200 300 400 500 60O
Hémérséklet (°C)

7. abra. A vizsgalt anyagok differencidlis termogravi-
metriai gérbéi

PLA/ PLA/ PLA/
PBS PLA PLA/PBS PBS/2,5 PLA/PBS/5 PBS/7,5 PBS/10
Lépcs6k szama 1 1 1 2 2 2 2
1.1épcs6 eleje, Al (°C) 344 309 310 256 251 241 236
1.1épcs6 vége, B1 (°C) 402 352 365 301 291 288 286
2.1épcsé eleje, A2 (°C) - - - 347 345 344 339
2. 1épcsé vége, B2 (°C) — - - 384 381 378 376
1. 1épcs6 magassaga, % 100 99,2 98,9 77,5 75,5 72,6 71,5
2.1épcsé magassaga, % - - - 19,3 18,8 18,4 18,2
Maradék, % 0,03 0,82 1,06 3,19 5,71 9,00 10,28
Korrigalt maradék. % - - 0 2,13 4,65 7,94 9,22
1. cstics a DTG-gérbén (°C) 387 343 352 294 284 280 273
2. cstics a DTG-gorbén (°C) - - - 374 373 369 367
120 bilitdsa pedig nagyobb volt, mint a tiszta PLA-€,
—PBS ami azt jelenti, hogy a PBS hatdssal van a hésta-
100 —PLA bilitasra; ezt igazoltdk Jompang és téarsai is [13].
—PLA/PBS A ZnO-tartalmu kompaundok termikus bomléasa
e % —_PLA/PBS/25 a cink-oxid-tartalom névekedésével egyre kisebb
et & — PLA/PBS/5 hémérsékleten indult meg. A termikus stabilitds-
g —_ PLA/PBS/T 5 ban jelentkez6, nagymértékii csokkenés azt mu-
L 0  PLA/PBSHO tatja, hogy a ZnO jelentds degradal6 hatdssal van
a PLA-ra nagy h6mérsékleten.
20 A korrigalt maradék (a korrigélt itt a PLA/PBS
5 keveréknél marado tomeggel korrigdltat jelent)
0 100 200 300 400 500 600 | Certékek pedig a minta ZnO-tartalmat mutatjidk
Homérséklet (°C) szazalékos tomegaranyban. Lathatd, hogy ezek

az értékek jo kozelitéssel egybeesnek az EDS-
sel meghatdrozott, illetve a bekevert értékekkel
(2. tablazat).

Ugyanakkor az is megallapithato, hogy a névek-
v6 cink-oxid-tartalom a PBS-fazis termikus stabi-
litdsat csupan kismértékben csokkentette.

3.4. Dinamikus mechanikai analizis (DMA)

A DMA eredményeit a 8-10. abrak mutatjak.
A PBS-gorbén 30 °C koril egy furcsa anomadlia
tapasztalhato, ugyanakkor lathatd, hogy 105 °C
koril a tarolasi és veszteségi modulus értékeiben
drasztikus csokkenés tapasztalhato, ami a PBS
kristalyolvaddsi h6mérsékletét jeloli. A keverék,
illetve a kompaundok esetén lathatd, hogy 60 °C
korul a taroldsi modulusz drasztikusan lecsokken
(hiszen itt talalhat6 a PLA {ivegesedési dtmeneti
hémérséklete), majd utdna 80 °C kornyékén a ta-
rolasi modulusz ujra névekedni kezd. Ez a nove-
kedés a PLA hidegkristadlyosoddsaval magyaraz-
haté. Lathat6 az is, hogy 110 °C koriil a gérbéken
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8. abra. A vizsgdlt anyagok tdroldsi modulusz gorbéi
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9. abra. A vizsgalt anyagok veszteségi modulusz gorbéi
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10. abra. A vizsgdlt anyagok veszteségi tényez6 gorbéi

egy visszaesés tapasztalhatd; ennek lehetséges
oka, hogy a PBS-szemcsék ezen a h6mérsékleten
megolvadnak és omledék &llapotba keriilnek,
ugyanakkor ezt kdvet6en a tarolasi modulusz ér-
tékek tovabb novekednek egészen addig, amig a
hidegkristalyosodas végbemegy. A gorbékbdl az
is megdllapithato, hogy a tiszta PLA-hoz képest a
tarolasi és veszteségi modulusz értékei a keverés
hatdsara novekedtek, tovabba a cink-oxid-tar-
talom mennyiségének novelése kovetkeztében
ezek az értékek tovabb novekedtek. Az MSZ EN
ISO 6721-1 [14] szabvany altal, a veszteségi té-
nyez8 maximuma alapjdn meghatérozott uve-
gesedési atmeneti h6mérsékletek (Tg) értékét az
5. tablazat tartalmazza. A tdblazat alapjan meg-
allapithatd, hogy a tiszta PLA-hoz képest a keve-
rék tivegesedési atmeneti hdmérséklete nem val-
tozott, azonban a cink-oxid-tartalom névelésével
a keverék tuvegesedési atmeneti hémérséklete
kismértékben csokkent.

5. tablazat. A PLA és a keverékek iivegesedési dtme-
neti homérséklete

Mintanév T,(°C)
PLA 63,4
PLA/PBS 63,9
PLA/PBS/2,5 61,2
PLA/PBS/5 58,1

4. Kovetkeztetések

Jelen munkdban 80-20 témegaranyu PLA-PBS
keverékeket adalékoltunk cink-oxidoddal (2,5;
5; 7,5 és 10 phr ardnyban), majd az igy létreho-
zott keverékek folydsi, termogravimetriai és
termomechanikai viselkedését vizsgaltuk. Ener-
giadiszperziv spektrometridval megdllapitottuk,
hogy az 4ltalunk beadagolt cink-oxid mennyisége
és az anyagban ténylegesen jelen 1év6 Zn-érté-
kek kozott 5 phr tartalomig nincs jelentds eltérés,
azonban 5 phr felett a cink-oxid-tartalom novelé-
sével egyre novekedett ez az eltérés, a ZnO-agg-
regdtumok miatt. A vizsgdlt keverék MFI- és
MVR-értékei a cink-oxid-tartalom névekedésével
jelent6sen néttek. Ebb6l arra lehet kdvetkeztetni,
hogy a cink-oxid hatdsdra az anyagban jelents
mértékld degradacié kovetkezett be. Ezt alata-
masztottdk a TGA-eredmények is, melyek alap-
jdn a cink-oxid-tartalom noévelésével csokkent
a keverék termikus stabilitdsa, 2,5 phr esetén
54 °C-kal, 10 phr esetén pedig 74 °C-kal. A dina-
mikus mechanikai vizsgdlatok alapjdn megdlla-
pithato, hogy a tarolasi és veszteségi modulusz
értékek keverékelés hatdsdra novekedtek a tisz-
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ta PLA-hoz képest, tovabba a cink-oxid-tartalom
mennyiségének novelése kovetkeztében ezek az
értékek még tovabb névekedtek. Osszességében
tehat megallapithatd, hogy a 80-20 tdmegaranyu
PLA/PBS keverékhez adagolt cink-oxid mennyisé-
gének novekedésével a folydképesség drasztiku-
san novekszik, a termikus bomlasi hémeérséklet
jelentdsen csokken, a tarolasi és veszteségi modu-
lusz értékek novekednek, az tivegesedési &tmene-
ti h6mérséklet pedig kismértékben csokken.
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