Az attritoros Orlés poliéter-éter-keton porra gyakorolt hatasa
THE EFFECT OF ATTRITION MILLING ON POLY(ETHER-ETHET-KETONE) POWDER
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ABSTRACT

In this study poly(ether-ether-ketone) (PEEK) powder was attritor grinded in order to examine the
effect caused by this type of milling. From the materials specimens were produced by compression molding.
Tensile test and thermogravimetric analysis were executed. The tensile test showed enhanced tensile strength
and the thermogravimetric analysis suggested better thermal stability for the attritor grinded material.
Crosslinking between the PEEK molecules may have occurred, caused by mechanical and thermal stress
created by the attritor mill.

OSSZEFOGLALO

A kutatas soran poliéter-éter-keton (PEEK) port 6roltiink attritor malomban, hogy vizsgaljuk a keve-
rési eljaras tulajdonsag modosito hatasait. A szakitovizsgalat eredmeényébdl kideriilt, hogy az orlés javitott a
huzoszilardsagon, és a termogravimetriai analizis soran fény deriilt annak héstabilitast fokozo hatasara is. A
valtozasok azzal magyardazhatoak, hogy a nagy energidju attritoros orlés jelentés mechanikai és termikus
fesziiltséget hozott létre az anyagban, igy keresztkotések johettek létre a molekulalancok kozott.
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1. BEVEZETES

A malmok hagyomanyosan a szilard anyagok orlésére hasznalatos berendezések. Napjainkban a mal-
mok koziil a golyos malmok nyernek egyre nagyobb teret. A porkohdaszati ipar eldszeretettel hasznalja ezeket
a berendezéseket a részecskék méretcsokkentése, alakvaltoztatas, amorfizacio, szilard allapoti keverés stb.
céljabol. A nanotechnologiaban is egyre nagyobb teret nyernek, hiszen nagy energiaju mivoltuknak koszon-
hetden nanoszintli valtozasokat tudnak létrehozni az anyagban. Az attritor malom jellegzetessége, hogy az
Orlés egy golyokkal teli tartalyban torténik, az 6rlégolyokat pedig egy tobbkarti forgdszar mozgatja, igy a
tobbi tipusnaintenzivebb a golydk mozgasa, azaz az Orlés hatékonysaga is nagyobb [1, 2, 3].

Az attritor malom a fémek esetében akar mechanikai 6tvozésre is alkalmas lehet. Mechanikai 6tvozést
mar 1970 kdrnyékén alkalmaztak nikkel alapu szuperdtvozetek fémoxid diszperzidval és intermetallikus ve-
gylletekkel valo erdsitésére [1]. Az eljaras soran a fémport és az erdsitéfazist attritor malomban 6réljiik, tu-
lajdonképp fém matrixti kompozitot hozunk Iétre. A keveredés soran az aprozodott részecskék egyesiilnek,
¢és 0sszeheged a két kiillonbozo Ordlt fazis immar egymasban eloszlatott médon. Ezzel a modszerrel akar na-
nométeres nagysagrendl erésitdanyag tartalmt anyagokat hozhatunk Iétre [4].

Attritor malmos mechanikai 6tvozést alkalmaztak Rodriguez és tarsai [5] akik 150 um-nél kisebb
szemcseméretl aluminium poron 1,5 m% viasz jelenlétében végezték az Orlést. Céljuk az volt, hogy porme-
tallurgiaban felhasznalhaté anyagot allitsanak eld. Els6 sorban a részecskék méretének eloszlasat vizsgaltak
az Orlési 1d6 fiiggvényében, és figyelték, hogy a részecskék osszehegedésének €s az aprozddasanak milyen a
viszonya. Az elsé 10 ordban folyamatosan valtozik a szemcsedurvulas (hegedés) és méretcsokkenés aranya,
de leginkabb az el6bbi jellemz6. Ezutan egy relativ egyenstlyi szakasz kovetkezik, ahol csak a finomabb
részecskék mérete ndvekszik kismértékben. Osszességében a huszadik o6ra végére a kiindulashoz képest
mindegyik gorbe részecskeméret novekedést mutatott.
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A fémek ¢és oOtvozeteiken kivill megjelent mar néhany publikacio, ahol polimer matrixa
nanokompozitok golyés malommal torténd létrehozasaval foglalkoznak. A kutatok bemutatjak, hogy az
attritoros Orlés a nanorészecskék eloszlatasan kiviil szerkezeti valtozasokat is okoz [6], [7].

Napjainkban a nagyteljesitményii hére lagyuld polimerek koziil a PEEK az egyik legintenzivebben ku-
tatott anyag. Huzo €s hajlito szilardsagi értéke kivalo, titésallo, birja a ciklikus igénybevételt is. Magas az
iiveges atmeneti homérséklettartomanya, mechanikai tulajdonsagai, valamint vegyszerallosdga kiemelkedo,
és megobrzi tulajdonsdgat nagyobb homérséklettartomanyokban is. Széleskorti alkalmazasi teriilettel rendel-
kezik, sokféleképpen feldolgozhatd polimer. High-tech polimer 1évén eldszeretettel hasznalja a repiil6gép
ipar, hadi ipar, de az trkutatasban és orvostechnologidban is alkalmazzak [8].

Mivel a nagyteljesitményti Orlés polimerek szerkezetére gyakorolt hatasa az irodalomban nem kelld
részletességgel feltart, igy kutatasunk célja az volt, hogy kiillonb6z6 vizsgalatokkal feltarjuk az attritor ma-
lom PEEK porra gyakorolt hatasat.

2. FELHASZNALT ANYAG ES BERENDEZESEK

A kisérletekhez Victrex cég altal forgalmazott Vicote 702 PEEK tipust, ~50 um szemcsenagysagu
poli(éter-éter-keton) port alkalmaztuk, amelynek stiriisége 1,32 g/cm’, iivegesedési hémérséklete 143°C, ol-
vadaspontja 343°C ¢és felso alkalmazasi hdmérséklete 260°C. Az 6rléshez alkalmazott golyésmalom tipusa
Union Process Szegvari Attritor Grinding System 01HD/01HDDM volt. Az 6rlés soran a toltet mennyisége
minden kisérletnél allandé volt. Rozsdamentes acél 6rlotégelybe 1750 g tdmegii d=3 mm atméréji rozsda-
mentes acélgolyot toltottiink. A betoltott rlendd anyag mennyisége 70 g volt. Az attritor malom 600 fordu-
lat/perces Orlési sebességen mitkodott.

A PEEK port két kiilonb6z6é modon dolgoztuk fel. Az egyikben attritoros Orlést, a masikban pedig sem-
milyen 6rl6 eljarast nem alkalmaztunk, hogy a mintak 0sszehasonlithatoak legyenek. A kisérleti anyagok fel-
dolgozasat egy 50 cm’-es Brabender Plastic-Corder tipust belsé keverével végeztiik. A keverés 370°C-on, 40
fordulat/perces keverési sebesség mellett tortént. A zart térben torténd keverés a polimer 6mledék allapotba
keriilésétol szamitva 10 percen keresztiil zajlott. Ez utan kovetkezett a préselés, amely egy Dr. Collin GmbH
altal gyartott Teach-Line Platen Press 200E tipusu géppel tortént. A préselés 150 bar nyomason és 350°C ho-
mérsékleten zajlott, és 140x140x1 mm-es lemezeket allitottunk elo.

A szakitdvizsgalatot egy Zwick Z020 univerzalis szakitogépen végeztiik. A befogasi hossz 30 mm és a
keresztfej elmozdulasi sebessége 5 mm/min volt. A termogravimetriai mérés elvégzéséhez a TA Instruments
Q500 jelt gépet alkalmaztuk. Felftités sebessége 10°C/perc volt a 22-800°C kozotti homérséklet tartoma-
nyon nitrogén atmoszféraban, aminek aramlasi sebessége 50 ml/perc volt. A pasztazd elektronmikroszkop
tipusa JEOL JSM 6380LA a Jeol Ltd. nevii gyartotol.

3. AZ EREDMENYEK KIERTEKELESE

Szakitovizsgalattal meghataroztuk az MSZ EN ISO 527-1 szabvany iranyelveinek Gtmutatasaval a ha-
zoszilardsagot és a szakadasi nyulast. Az eredeti anyag huzoszilardsdga mindossze 30,0+4,3 MPa volt, és az
attritoros Orlés hatasara ez 44,1+2,3 MPa-ra ndvekedett, ami tobb, mint 46%-0s novekedést jelent. A szaka-
dasi nyulas értékek kozti kiilonbségek is jelentOsek. Az eldékeverés nélkiili minta 1,66+0,18%-0s szakadasi
nyulasa jelentésen elmarad az attritorral eldkevert minta 2,4440,12%-0s értékétol. Az attritoros feldolgozas
tehat viszonylag nagymértékli kiilonbségeket hozott. Ennek oka az lehet, amit Denault és tarsa [9] is leirt,
miszerint az olvadasi homérséklet f61é heviiléskor konnyen toredezhet a molekula lanc és johetnek 1étre ke-
resztkotés reakciok. Shao és tarsai [10] a szilard allapota 6rléssel kapcsolatban leirtak, hogy ha az orléssel
okozott fesziiltség nagyobb energiaju, mint a kémiai kotés energidja, akkor a kotések megszakadnak, és
makromolekularis szabad gyokok johetnek 1étre. Ezek a szabad gyokok olykor reakcioba 1éphetnek egymas-
sal és keresztkotéseket is hozhatnak Iétre. Feltételezhetd, hogy az attritoros érléskor a nagy mechanikai terhe-
lés és a homérséklet altal 1étrehozott mechanikai és termikus energidk hoztak létre a keresztkotéseket a
PEEK molekulaban, amik befolyasolhattak mindkét eredményt, mégpedig az attritoros elokeverésii minta
javara.

Termogravimetriai analizist (TGA) végeztlink nitrogén atmoszféraban a kiilonbozéen feldolgozott
mintak hostabilitasi tulajdonsagainak megismerése érdekében. A vizsgalt jellemzok a maradék salak mennyi-
sége 800°C-on ¢€s a Tep-as mutatd szam volt, ahol a Tep azt a hémérsékletet jeloli, ahol az anyag tomege a
degradacio6 hatasara az eredeti anyag tomegének 60%-ara csokkent. Az attritoros minta Te értéke 640°C-ra,
mig az elokeverés nélkiili minta 621°C-ra adédott. A 800°C-on mért maradék salak mennyisége 53,4% volt
az attritoros mintdnal, mig az eldkeverés nélkiili minta 51,6%-ot ért el. Mindkét vizsgalt adat esetében kii-

476 EMT



16nbség adodott a két feldolgozasi mod kozott. Ennek oka az attritoros 6rléssel késziilt minta keresztkotései
lehetnek. A csomos jellegii attritoros PEEK minta keresztkotései nagyban javitottak a héstabilitast, ahogy ez
a szemléletes kiilonbségeket mutaté a Teo hdmérsékleti értekbdl is kideriil. A maradék salak mennyiségét
800°C-on vizsgalva megallapitottuk, hogy az attritoros mintanak nagyobb hanyada maradt meg, igy ez is
alatamasztja a jobb hostabilitast.

Az 1. abran kiilonb6z6 elékeverésti PEEK porok pasztazo elektron mikroszkop (SEM) képeik 1athato-
ak.

1. abra. a) Az elékeverés nélkiili PEEK por minta, b) Az attritoros elokeverésii minta SEM képe

Az 1. a) abran megfigyelheté a PEEK por kiillonb6z6 nagysagt, szabalytalan gdmbszerii formaju
szemcséi, mig az 1. b) képen az attritorral feldolgozott PEEK por lapos, lemezszeriire 0sszegytirt szemcséi.
A 1étrejott keresztkotések az 0sszepréselt szemesék kozt johettek 1étre, kialakitva elsé- és masodrendii kémiai
kotéseket, amiknek kdszonhetéen megvaltoztak a PEEK por tulajdonsagai.

4. OSSZEFOGLALAS

Kutatasunk soran a goly6s malmi Orlés, ezen beliil egy specialis tipus, az attritoros 6rlés hatasat vizs-
galtuk PEEK por esetén. A vizsgélatok soran kidertilt, hogy az 6rlés jelentds hatassal bir mind a mechanikai,
mind pedig a morfologiai jellemzokre. A hiizoszilardsag novekedését figyeltilk meg, illetve az anyag termi-
kus stabilitasa is novekedett. Az elektronmikroszkopi felvételek erés hatasokrol tanuskodik, az attritoros Or-
1és az anyagot nagymértékben deformalta. A tulajdonsagvaltozdsok nagy valdsziniiséggel az anyag moleku-
laris szerkezetében bekovetkezett valtozasokhoz kothetdek: a PEEK molekulalancai k6zott keresztkotések
alakulhattak ki.
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