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KOMPOZYT MIESZANINY PA/PP | WLOKNA SZKLANEGO

Przedstawiono wybrane wlasciwosci fizyczne (mechaniczne i cieplne) mieszaniny poliamidu 6 w ilosci 50%, polipropylenu w
ilosci 50%, kompozytu tej mieszaniny z wloknem szklanym w ilo$ci 30% mas. oraz podstawowych skladnikow tej mieszaniny.
Zaprezentowano tez strukturg¢ krystaliczng mieszaniny i kompozytu na podstawie obserwacji na mikroskopie
skaningowym oraz dyfraktometrze rentgenowskim. Ponadto podano wyniki badan skurczu przetwoérczego wzdluznego
i poprzecznego badanego kompozytu po 24 godzinach, 30 dniach od czasu wtryskiwania probek oraz po obroébce cieplnej (wy-
grzewaniu).

COMPOSITE OF GLASS FIBRE FILLED PA/PP COMPOUND

Selected physical properties (mechanical and thermal) of 50% polyamide 6 and 50% polypropylene compound the composi-
te of this compound fille with 30% glass fibre and basic components of the compound have been presented. The structure of the
compound and the composite obtained from scanning microscope and X-ray diffractometer observation have also been presen-
ted (Figs 1-4). Furthermore, the results of the lengthwise and crosswise shinkage measurement of the composite 24

hours and 30 days after the injection moulding and annealing of specimens have been described (Figs S, 6).

WSTEP

Kompozyt, bedacy przedmiotem niniejszego opraco-
wania, jest wytworzony z uzyciem mieszaniny dwoch
polimeréw termoplastycznych, to jest poliamidu 6 (PA) i
polipropylenu (PP). Sa to polimery wzajemnie niemie-
szalne, dlatego do wytworzenia mieszaniny uzyto kom-
patybilizatora w postaci Polibondu 3150 w ilo$ci 2% [1]
(polipropylen maleinowany). Udzial kompatybilizatora
w mieszaninie moze wynosic¢ od 1 do 5% [2-4].

Do badan wytworzono mieszaning o jednakowej za-
wartosci obydwu polimerdw, to jest 50% (pomijajac
zawarto$¢ kompatybilizatora). Sktadniki mieszaniny
maja rozne wlasciwosci mechaniczne oraz charakteryzu-
ja si¢ tez rozna chlonnoscia wody (bardzo mata PP
i bardzo duza PA).

Kompozyt o zawartosci 30% wtokna szklanego
Z osnowa w postaci mieszaniny PA/PP wytworzono na
wytlaczarce dwuslimakowej typu THEYSOHN TSK
75 N sterowanej komputerowo w firmie POLIMARKY
w Rzeszowie. Wiokno szklane o wyjsciowej dhugosci
6 mm i $rednicy 10 um pokryto silanem.

Dobra jakos¢ kompozytu uzyskuje si¢ wowczas, gdy
wystepuje duza adhezja migdzy polimerem (w tym przy-
padku mieszanina) a napetniaczem. Jest to szczegdlnie
istotne dla kompozytdw z napetniaczami widknistymi,
ktérych wytrzymato§¢ mechaniczna jest kilkakrotnie
wigksza od wytrzymato$ci samego polimeru.

Wedlug A.P. Wilczynskiego [5], kompozytem nazy-
wa si¢ material naturalny lub sztuczny, zawierajacy
przynajmniej dwa rozne sktadniki, wyraznie od siebie
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oddzielone i réwnomiernie wypetniajace jego objgtosce,
wytworzony w celu uzyskania okreslonych wiasci-
wosci. Warunki te spelnia omawiany kompozyt.

W celu dokonania poréwnan wiasciwosci mecha-
nicznych wytworzono rowniez probki z tworzyw stano-
wiacych podstawowe sktadniki mieszaniny. Probki do
badan wytworzono na wtryskarce S$limakowej firmy
KRAUSS-MAFFEI typu KM 65 - 160 C1 sterowanej
komputerowo.

Wygrzewanie probek z PA przeprowadzono w tem-
peraturze 170°C, probek z PP w temperaturze 130°C,
a probek z mieszaniny w temperaturze 150°C. Szybkos¢
wygrzewania wynosita 0,015°C/s, czas wygrzewania
900 s na 1 mm grubosci probki, a szybkos¢ chtodzenia
0,010°C/s [6].

Wiasciwoséci badanych probek okreslono wg obo-
wiazujacych norm [7] na typowej aparaturze.

WLASCIWOSCI FIZYCZNE

Wybrane wlasciwosci fizyczne polimerow wchodza-
cych w sktad mieszaniny, osnowy kompozytu w postaci
mieszaniny PA/PP oraz kompozytu tej mieszaniny
z wldknem szklanym o zawarto$ci 30% mas. zestawiono
w tabeli 1.

Wiasciwosci fizyczne mieszaniny PA/PP stanowia
na ogo6t wypadkowa odpowiednich wartosci dotyczacych



74 J. Koszkul

TABELA 1. Wybrane wlasciwosci fizyczne
TABLE 1. Selected physical properties

Badane tworzywo
Lp. Wiasciwos¢ PAG PP Mieszanina | Mieszanina + 30%
PA/PP widkna szklanego
| Wytrzymato$¢ na rozciaganie, MPa 51,0 34,0 41,0 97,5
Wytrzymato$¢ na rozciaganie po wygrzewaniu, MPa 71,0 41,0 58,0 104,8
) Modut Younga, MPa 1950,0 1080,0 1522,0 7738
Modut Younga po wygrzewaniu, MPa 3380,0 1250,0 1850,0 9202
3 Udarno$¢ z karbem wg Charpy’ego, kJ/m® 4.8 12,6 7,2 8,7
Udarno$é z karbem wg Charpy’ego po wygrzewaniu, kJ/m” 3,4 10,0 5,5 6,5
4 Twardo$¢ (358 N), MPa 127,4 65,2 94,5 112,6
Twardos¢ (358 N) po wygrzewaniu, MPa 135,5 79,1 106,3 132,0
5 Temperatura migknienia wg Vicata (50 N), °C 197,8 121,5 153,5 170,5
Temperatura migknienia wg Vicata (50 N) po wygrzewaniu, °C 210,5 130,0 163,0 183,5
6 Temperatura ugigcia pod obciazeniem (1,8 MPa), °C 90,4 61,2 78,2 128,6
Temperatura ugigcia pod obcigZeniem (1,8 MPa) po wygrzewaniu, °C 102,6 82,3 88,7 137,1

sktadnikow mieszaniny. To stwierdzenie dotyczy
mieszaniny wytworzonej z zastosowaniem wilasciwych
parametrow procesu technologicznego mieszania, opisa-
nych szczegdétowo w pracach [4, 8]. Natomiast wlas-
ciwosci fizyczne kompozytu mieszaniny z wioknem
szklanym sa zdecydowanie wyzsze. Dodatkowa obrobka
cieplna (wygrzewanie) wplywa na zmiang badanych
wlasciwosci w granicach do 20%. Na og6t nastgpuje
podwyzszenie ich wartosci z wyjatkiem udarnosci.

STRUKTURA KRYSTALICZNA

Przyktadowe wyniki obserwacji struktury mieszaniny
PA/PP oraz kompozytu tej mieszaniny z widknem szkla-
nym uzyskane na mikroskopie skaningowym Jeol typ
JSM - 5400 przedstawiono na rysunkach 11 2.

Probki w ksztalcie stozka $cigtego o kacie wierz-
chotkowym 60° 1 powierzchni $cigcia wierzchotka

1 mm trawiono w ciagu 3+4,5 godziny w kapieli 20%
roztworu kwasu siarkowego w temperaturze pokojowe;.
Po trawieniu probki plukano i suszono, a nastgpnie
w celu uzyskania warstwy przewodzacej pokryto ztotem
na napylarce proézniowej typu NNV 20.

Obserwujac struktur¢ mieszaniny na mikroskopie
skaningowym zauwazono przypominajace wiokna ele-
menty struktury poliamidu oraz drobne, o prawie kulistej
budowie elementy krystaliczne polipropylenu. Nie za-
uwazono wyraznego uktadu pasmowosci struktury, kto-
rej elementy mozna zauwazy¢ tylko przy wigkszym
powigkszeniu.

W obrazie mikroskopowym kompozytu mieszaniny
PA/PP50% + 30% wlokna szklanego sa widoczne gtow-
nie wiokna szklane. Dotyczy to zaréwno probek niewy-
grzewanych, jak i poddanych wygrzewaniu. Pomigdzy
wioknami, jak i na witoknach widoczne sa nalepione
elementy struktury krystalicznej polimeru. Struktura
kompozytu wykazuje roéznice elementow struktury kry-
stalicznej po wygrzewaniu w stosunku do struktury
kompozytu przed wygrzewaniem. Przed
wygrzewaniem zauwaza si¢ grupowanie
elementow krystalicznych, a same elemen-
ty krystaliczne sa na ogdét mniejsze. Po
wygrzewaniu nastapit rozrost elementow
struktury krystaliczne;.

Zauwazalna jest wigksza regularnos$é
struktury. Jest ona mniej zréznicowana,
zarowno co do wielkosci, jak i ksztattow
elementow strukturalnych.

Rys. 1. Struktura mieszaniny PAS50/PP50% przy po-
wigkszeniu 350 i 1000x: a) przed wygrzewa-
niem, b) po wygrzewaniu

Fig. 1. Structure of PAS50/PP50% blend (350 and
1000x): a) before annealing, b) after annealing
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Wygrzewanie powoduje rozrost struk-
tur krystalicznych, wtoknista struktura
poliamidu rozrasta si¢. Wigksze sa tez
drobne elementy krystaliczne struktury
polipropylenu. Nie wszystkie elementy
strukturalne sa tej samej wielkosci, obok
elementow duzych sa tez mniejsze.

Na rysunkach 3 i 4 przedstawiono
przyktadowe dyfraktogramy rentgenow-
skie mieszaniny i kompozytu tej miesza-
niny o zawarto$ci 30% witokna szklanego.

Rys. 2. Struktura kompozytu mieszaniny PAS50/
PP50% + 30% wiokna szklanego przy powigk-
szeniu 350x 1 1000x: a) przed wygrzewaniem,
b) po wygrzewaniu

Fig. 2. Structure of PAS0/PP50% + 30% glass fibre
composite (350 and 1000x): a) before annea-
ling, b) after annealing
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Rys. 3. Dyfraktogram rentgenowski mieszaniny PA50/PP50%

Fig. 3. X-ray diffraction patterns of PA50/PP50% blend

TABELA 2. Warto$ci stopnia krystaliczno$ci
TABLE 2. The degree of crystallinity

Wartos¢ stopnia krystalicznosci
L Rodzaj dla poszczegélnych tworzyw, %
p. ,
probek PAG| PP Miesza- | Mieszanina +30%
nina wiokna szklanego
1 Probki 3561 720 | 41,0 40,1
wtryskiwane
Probki
2 | dodatkowo | 45,0 | 78,0 46,0 45,5
wygrzewane

Badania rentgenograficzne przeprowadzono na dy-
fraktometrze SEIFERT typu XRD 300 T - T wyposazo-
nym w komputer.

Dla probek po obrobee cieplnej zaobserwowano
wigksze warto$ci intensywnos$ci refleksow oraz niewiel-
kie przesunigcie warto$ci kata ugigcia 20 dla niektorych
refleksow.
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Rys. 4. Dyfraktogram rentgenowski kompozytu mieszaniny PA50/ PP50%
+ 30% wtokna szklanego

Fig. 4. X-ray diffraction patterns of PAS50/PP50% + 30% glass fibre
composite

Sposob obliczania stopnia krystaliczno$ci przedsta-
wiono w pracy [4]. Wartosci stopnia krystaliczno$ci
zestawiono w tabeli 2.

BADANIE WPLYWU PARAMETROW )
PRZETWORSTWA NA SKURCZ PRZETWORCZY
KOMPOZYTU

Zauwazono, ze skurcz przetworczy tworzyw sztucz-
nych zalezy tez od parametrow wtryskiwania. Postano-
wiono przeprowadzi¢ badania w tym zakresie metoda
wieloczynnikowa. Do opracowania wynikow badan
wykorzystano model matematyczny w postaci wielomia-
nu stopnia drugiego w postaci

F = boo+ boipi+ boatj + bosvic + by, pi + bzztj2 + by
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gdzie:
F - badana funkcja,
Pi - ci$nienie wtryskiwania,
tj - temperatura wtryskiwania,
Vi - predko$¢ wtryskiwania,
by - wspotczynniki regres;ji.
Na podstawie badan wstgpnych ustalono nastgpujacy
zakres parametrow wtryskiwania:

— ci$nienie p =X, =70+130 MPa,
— temperatura t=X,=230+300°C,
— predkosé V = X3 =35+120 mm/s.

Ustalony wg planu ortogonalnego typu PS/DS - P:A
[9, 10] schemat realizacji prob zestawiono w tabeli 3.
Wartos¢ kazdego parametru wtryskiwania ustalano na
5 poziomach.

TABELA 3. Schemat realizacji préb wtryskiwania
TABLE 3. The execution pattern of attempt at injection

moulding
Kolejnos¢ prob i parametry wtryskiwania
Lp.
b X1 X2 X3 p, MPa t, °C Vv, m/s
1 -1 -1 -1 82 244 52
2 +1 -1 -1 118 244 52
3 -1 +1 -1 82 286 52
4 +1 +1 -1 118 286 52
5 -1 -1 +1 82 244 103
6 +1 -1 +1 118 244 103
7 -1 +1 +1 82 286 103
8 +1 +1 +1 118 286 103
9 —a 0 0 70 265 77,5
10 +a 0 0 130 265 77,5
11 0 —a 0 100 230 77,5
12 0 +a 0 100 300 77,5
13 0 0 —a 100 265 35
14 0 0 +a 100 265 120
15 0 0 0 100 265 71,5
16 0 0 0 100 265 71,5
17 0 0 0 100 265 71,5
18 0 0 0 100 265 71,5
19 0 0 0 100 265 71,5
20 0 0 0 100 265 71,5

Mierzono skurcz wzdhuzny i poprzeczny na zaleca-
nych prébkach w ksztalcie prostopadtoscianu o wymia-
rach 60,66x60,79%2,15 mm. Probki wtryskiwano na
wtryskarce typu KM 65 - 160 C1, a skurcz mierzono po
24 godzinach, po 30 dniach od czasu wtryskiwania oraz
po obrobce cieplnej.

Przyktadowe wyniki badan skurczu wzdhuznego ze-
stawiono na rysunku 5, a na rysunku 6 w zakresie skur-
Czu poprzecznego.

Analizujac wykresy mozna stwierdzi¢, ze decydujacy
wplyw na skurcz przetworczy miato ci$nienie i tempera-
tura wtryskiwania. Zaobserwowano takze, ze dla skur-
czu przetworczego wzdhuznego decydujaca rolg odgry-
wala temperatura wtryskiwania, a dla skurczu prze-
tworczego poprzecznego cisnienie wtryskiwania. W

przypadku skurczu poprzecznego zauwazono, ze wzrost
cisnienia wtryskiwania powoduje wigksze zmniejszenie
skurczu przetworczego niz wzrost temperatury wtryski-
wania. Natomiast w przypadku skurczu wzdluznego
wystepuje zjawisko odwrotne - wzrost temperatury
wtryskiwania powoduje wigkszy spadek skurczu niz
wzrost ci$nienia wtryskiwania.
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Rys. 5. Skurcz przetworczy wzdhuzny kompozytu PAS0/PP50% + 30%
widkna szklanego: a) po 24 godzinach od wtryskiwania, b) po 30
dniach od wtryskiwania, ¢) po obrobcee cieplnej. Linia ciagla przy v
=35 mm/s, linia przerywana przy v = 120 mm/s

Fig. 5. Along shrinkage processing of PA50/PP50% + 30% glass fibre
composite: a) after 24 hours, b) after 30 day, c) after annealing.
Continuous line v = 35 mm/s, dashed line v =120 mm/s

Predkos¢ wtryskiwania nie miala szczegolnego
wplywu na zmiang skurczu. Jednak tutaj tez zaobser-
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wowano pewna zalezno$§¢ - w przypadku skurczu
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Rys. 6. Skurcz przetworczy poprzeczny kompozytu PA5S0/PP50% + 30%
widkna szklanego: a) po 24 godzinach od wtryskiwania, b) po 30
dniach od wtryskiwania, c) po obrobcee cieplnej. Linia ciagla przy v
=35 mm/s, linia przerywana przy v = 120 mm/s

Fig. 6. Transverse shrinkage processing of PA50/PP50% + 30% glass fibre
composite: a) after 24 hours, b) after 30 day, c) after annealing.
Continuous line vV = 35 mm/s, dashed line v =120 mm/s

wzdhuznego wzrost predkosci wtryskiwania powodowat
wzrost skurczu przetworczego; natomiast przy skurczu

poprzecznym nastapit przypadek odwrotny, czyli spadek
skurczu przetworczego.

WNIOSKI

Whasciwosci fizyczne mieszaniny PA/PP stanowia
na ogol wypadkowa odpowiednich wartosci sktadnikow
mieszaniny. Natomiast wiasciwosci fizyczne kompozytu
mieszaniny z wtoknem szklanym sa zdecydowanie wyz-
sze. Dodatkowa obrobka cieplna w postaci wygrzewania
wptywa na  zmiang  badanych  wlasciwosci
o0 okoto 20%. Na og6t nastegpuje zwigkszenie ich wartos-
ci. Analizujac warto$ci stopnia krystaliczno$ci zauwaza
sig, ze wygrzewanie ma wplyw na zwigkszenie udzialu
fazy krystalicznej. Z przedstawionych badan wynika, iz
parametry wtryskiwania maja wplyw na skurcz prze-
tworczy. Wzrost temperatury wtryskiwania
i ci$nienia wtryskiwania powoduje spadek skurczu prze-
tworczego.
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