
1. Bevezetés
A m!anyagok fejl"désének máig meghatározó iránya

a szintetikus polimerekb"l gyártható kompozitok fejlesz-
tése. Ehhez a fejl"déshez csatlakozott, több mint húsz
éve a nanokompozitok kifejlesztése és alkalmazása is. A
nanotölt"anyagok olyan mesterséges vagy természetben
el"forduló társító anyagok, melyek szemcséinek felépí-
tésében résztvev" egységek legalább a tér egyik dimen-
ziójában nanométeres nagyságrendbe esnek. Manapság a
közlekedés (autóipar, repül"gépgyártás) és a sportszer-
gyártás területén már számos olyan kereskedelmi termék
létezik, amely el"állítása során polimer nanokompozitot
is felhasználnak.

A nanokompozitok ugrásszer! elterjedésének, azon-
ban továbbra is gátat szab néhány tényez". El"állításuk
során a kompozitban kialakuló szerkezet összetettsége és
a tölt"anyagok diszpergálási problémái szinte minden
eddig megjelent tölt"anyag felhasználását korlátozta va-
lamilyen mértékben. Mindezek következménye, hogy
újabb és újabb tölt"anyagok jelennek meg a kutatások
homlokterében annak reményében, hogy orvosolhatók
velük a korábbi hiányosságok, problémák.

Így került a figyelem középpontjába a halloysit ásvány
is, amely szerkezetét tekintve 1:1 típusú, dioktaéderes,
rétegásvány, a kandit-ásványcsoport tagja [1]. A termé-
szetben is nagy mennyiségben fordul el" [2]. Kémiai
összetétele és szerkezete a kaolinéhoz hasonlít, összeg-
képletük azonos Al2Si2O5(OH)4·nH2O. A keletkezési kö-
rülmények és a geológiai el"fordulás sokszín!ségéb"l
kifolyólag három eltér" módosulatot is megkülönböztet-
hetünk: cs"szer!, gömbszer!, illetve lemezes. A csövek
egyedi halloysit lemezek spirális felcsavarodásával jön-
nek létre, bels" átmér"jüknek alsó korlátja van. Attól
függ"en, hogy a felcsavarodás tengelye melyik kristály-
tani tengellyel esik egybe ~25 és ~50 nm a minimális át-
mér" [1]. A csövek küls" átmér"je és hossza széles hatá-
rok között változik. Tipikusan 30–50 nm-es küls" átmé-
r"r"l és 100–3000 nm-es hosszról olvashatunk [2, 3].

Egy halloysit lemez felépítésében egy alumínium-
hidroxid és egy szilícium oxid réteg vesz részt. A nano-
csövek képz"dése során (feltekeredés), mindig az alumí-

nium-hidroxid réteg kerül belülre, ennek következtében
a cs" bels" fala b"velkedik hidroxil csoportokban, míg a
küls" felületére els"sorban a sziloxán csoportok jelenléte
a jellemz". Egyedülálló tulajdonságaira tekintettel (nagy
alaki tényez", felületi hidoxil csoportok kis s!r!sége) az
elmúlt néhány évben felmerült a polimer kompozitokban
való alkalmazása [4–9]. A legtöbb kutatás a modulusz és
a szakítószilárdság növelésére irányul. Meg kell említe-
nünk azonban azt is, hogy látványos eredményt m!szaki
m!anyagok és speciális feldolgozási technológiák alkal-
mazása esetén tudtak csak elérni. A legtöbb esetben a
kompozitok szerkezete és kialakulásának okai nem tisz-
tázottak, pedig ennek megismerése és szabályozása elen-
gedhetetlen kimagasló teljesítmény! kompozitok el"állí-
tásához. Mindezen ismeretek fényében kutatásunk jelen-
legi célja a hallyosit ásvány széleskör! jellemzése és po-
lipropilénnel alkotott kompozitjainak el"állítása és vizs-
gálata.

2. Kísérleti rész
2.1. Felhasznált anyagok, mintakészítés

Munkánkat az APPLIED MINERALS által forgalmazott
Dragonite-XR márkanev! tölt"anyag jellemzésével
kezdtük. A vizsgálatok során a tölt"anyagot eredeti for-
májában használtuk fel. A polipropilén kompozitokat
BRABENDER plasztográfban állítottuk el", 0–15 tf% tölt" -
anyag tartalommal, a TVK H 649 F márkajel! homopoli-
merét felhasználva. A mintákat 50/min fordulatszámmal
190°C-on készítettük. A kompozit anyagból 1 mm vastag
lapokat préseltünk 150 kN er"vel, 190°C-on és ezekb"l
szabványos próbatesteket stancoltunk.

2.2.Vizsgálati módszerek
A tölt"anyag tisztaságát, kémiai összetételét infravö-

rös spektroszkópia segítségével vizsgáltuk. BRUKER

gyártmányú Tensor 27 spektrofotométerrel, reflexiós
méréstechnikát (DRIFT) alkalmazva vettük fel a tölt" -
anyag infravörös spektrumát 400–4000 cm–1 hullám-
szám tartományban. A Dragonite-XR szemcseméretét lé-
zerfény-szórásos szemcseméret analízissel mértük meg
HORIBA PARTICA LA950V2 típusú berendezésen, nedves
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módban, vizet és etanolt felhasználva szuszpenziós kö-
zegként. A tölt"anyag morfológiáját pásztázó- (JEOL JSM
6380), valamint transzmissziós elektronmikroszkópiás
(FEI MORGAGNI 268D) módszerekkel ellen"riztük.

A mechanikai jellemz"ket INSTRON 5566 típusú beren-
dezésen határoztuk meg. 5–5 mintán mértük a rugalmas-
sági moduluszt (0,5 mm/perc), majd 5 mm/perc húzási
sebességgel elszakítottuk a mintákat. A kompozit szerke-
zetének jellemzésére pásztázó elektronmikroszkópos fel-
vételeket készítettünk a maratott törésfelületekr"l. A
mintákat négy órán keresztül marattuk koncentrált kén-
sav és foszforsav 2:1 arányú elegyével, melyben 0,7 tö-
meg% elporított kálium-permanganátot oldottunk fel. A
maratószerb"l kivett mintákat híg kénsavval (kénsav és
víz 2:7 arányú elegye), majd hidrogén-peroxiddal öblí-
tettük le, illetve desztillált vízzel mostuk.

3. Eredmények, értékelés
A halloysit és a kaolin összetételüket tekintve nagyon

hasonló ásványok. A természetben gyakran együtt for-
dulnak el", így a bányászható halloysitek többsége kao-
linnal szennyezett, a tölt"anyag tisztaságát dönt"en befo-
lyásolja származási helye. A két ásvány szerkezeti és
összetételi hasonlósága ellenére különbségek tapasztal-
hatók infravörös spektrumaikban. Bár az infravörös
spektroszkópia hatékony módszer a kaolin és rokon ás-
ványainak azonosításában, de a halloysit és kaolin relatív
mennyiségének precíz meghatározása kandit ásványke-
verékekben nem lehetséges ezzel a módszerrel [2]. A hal-
loysit csak két alumínium-hidroxid csoportrezgéssel ren-
delkezik 3695 és 3620 cm–1 hullámszámnál, míg a kao-
lin három vagy négy elnyelési sávot is mutat ebben a tar-
tományban. Ezen kívül a halloysitnek általában
~920 cm–1-nél van egy elnyelési sávja, de a kaolinnál
938 cm–1-nél megjelenik egy váll is ezen a csúcson [2].
Az 1. ábrán látható a Dragonite XR-r"l készített DRIFT
mérés eredménye. A spektrumon megtalálhatók a halloy-
sitra jellemz" csúcsok (3699, 3629, 945 cm–1 váll nélkül)
és 3553 cm–1-nél egy további elnyelés. Ez jelenthetné
kaolin jelenlétét is, de Frost és munkatársai szerint
3550 cm–1-nél megjelen" kis intenzitású csúcs a – felüle-
ti –OH csoportok által – H-kötéssel megkötött vízmole-

kulákhoz is tartozhat [10]. A szilikátokra jellemz" Si–O
rezgésb"l álló alapsávok 400–500 és 900–1100 cm–1 hul-
lámszámok között helyezkednek el. Ezek a kandit ásvá-
nyokban változatos módon több sávra hasadnak fel [1].
Az IR eredmények alapján arra következtethetünk, hogy
a rendelkezésünkre álló tölt"anyag nem, vagy csak kis
mennyiségben tartalmaz kaolin szennyezést.

A halloysit ásvány azonban több formában is létezik
(gömbszer!, cs", lemez). A Dragonite-XR porról készí-
tett szemcseméret analízis szerint a tölt"anyag leggyako-
ribb szemcsemérete 6,5 #m (2. ábra). A SEM felvétele-
ken is néhány mikrométer átmér"j! aggregátumok látha-
tók, de a nagyobb nagyítású képeken már felfedezhet" a
szemcséket alkotó csövek sokasága is (3. ábra). A halloy-
sit nanocsövek (HNT) jelenlétét meger"sítik a TEM fel-
vételek is, melyeken aggregálódott és egyedi csövek is
láthatók (4. ábra). A mérések alapján egyértelm!en meg-
állapítható, hogy a Dragonite-XR dönt"en nanocsöves
szerkezet! halloysitból (HNT) álló tölt"anyag.

A kompozitok modulusz-, valamint a folyási és szaka-

dási jellemz"ib"l (5.–7. ábra) látható, hogy a halloysit
merevség és folyási feszültség növel" hatása csak kis töl-
t"anyag tartalom mellett igaz. 3 tf%-nál nagyobb meny-
nyiség alkalmazásánál feltehet"en a tölt"anyag aggregá-
ciója dominál.

Egy kompozit mechanikai tulajdonsága, mint pl. fo-
lyási feszültsége, függ az összetételt"l, a komponensek
tulajdonságaitól, a szerkezett"l és a komponensek közöt-
ti kölcsönhatásoktól. A kölcsönhatás függ a komponen-
sek közötti kötések er"sségét"l és az érintkez" felületek
nagyságától. Hagyományos tölt"anyagok esetén a fajla-
gos felület 3–5 m2/g tartományba esik, míg nanokompo-
zitoknál ez az érték nagyságrendekkel nagyobb lehet (a
halloysite fajlagos felülete ~50–60 m2/g). Emiatt remél-
hetjük, hogy a nanokompozitok kisebb tölt"anyag tarta-
lom mellet is képesek elérni ugyanazt a teljesítményt,
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1. ábra. A Dragonite XR porról készített IR spektrum

2. ábra. A Dragonite-XR vizes szuszpenzió szemcseméret analí-
zisének eredménye
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mint hagyományos társaik. Egy korábban
kifejlesztett modellt [11, 12] használtunk
az összetétel folyási feszültségre gyako-
rolt hatásának értékeléséhez. Ez azon a
tényen alapul, hogy a bekeveréskor a
komponensek között spontán kialakul
egy határréteg és feltételezhetjük, hogy e
határréteg mennyisége befolyással van a
folyási feszültségre is.

A kompozit folyási feszültsége az (1)
egyenlet szerint 3 tagból tev"dik össze.
Az els" tag vonatkozik a mátrix polimer-
re, a második a tölt"anyag keresztmet-
szet-csökkent" hatását veszi figyelembe,
míg a harmadik a tölt"anyag teherhordó
képességét jellemzi, tehát függ a kompo-
nensek közötti kölcsönhatás er"sségét"l
és az érintkez" felületek nagyságától is.

                    (1)

ahol !y a kompozit folyási feszültsége, !ym a mátrix poli-
mer folyási feszültsége, "f a tölt"anyag térfogattörtje, B a
tölt"anyag teherhordó képességét jellemz" paraméter.

A modell segítségével mennyiségileg jellemezhet" a
tölt"anyag szemcseméretének vagy a kölcsönhatások
er"sségének hatása a mechanikai tulajdonságokra. Ha a
(2) egyenlet által kifejezett relatív feszültség természetes
alapú logaritmusát ábrázoljuk a tölt"anyag tartalom
függvényében, egyenest kell kapnunk. Korábbi kutatá-
sok bebizonyították, hogy abban az esetben, amikor va-
lamilyen szerkezeti hatás (pl. aggregáció) érvényesül a
kompozitban, eltérést tapasztalunk az egyenest"l.
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3. ábra. A Dragonite XR porról készített SEM képek

4. ábra. A Dragonite XR porról készített TEM képek

5. ábra. A PP/HNT kompozitok merevségének változása a töl-
t#anyag tartalom függvényében

6. ábra. A PP/HNT kompozitok folyási feszültségének változása
a tölt#anyag tartalom függvényében

7. ábra. A PP/HNT kompozitok szakítószilárdságának változá-
sa a tölt#anyag tartalom függvényében



                      (2)

A számításokat elvégezve és ábrázolva a relatív fe-
szültség természetes alapú logaritmusát a tölt"anyag tar-
talom függvényében, a 8. ábrán látható eredményt kap-
juk. Esetünkben a számított értékek csak 2 tf% tölt" -
anyag tartalomig esnek egy egyenesre, nagyobb halloysit
tartalomnál már nem érvényes az összefüggés. Ebb"l
arra a következtetésre juthatunk, hogy már 2–3 tf% hal-
loysit tartalom esetén jelent"s mérték! aggregáció lép
fel. Az egyenes meredeksége alapján B = 5,6. Ha figye-
lembe vesszük azt a tényt, hogy az irodalomban eddig
nanokomopozitokra kiszámított B paraméter értékek
többsége nem haladja meg az 5-öt, akkor ezt bíztató
eredménynek nevezhetjük.

A maratott törési felületekr"l készített SEM képeken
találhatunk egyedi csöveket és több mikrométer átmér"-
j! szemcséket is (9. ábra). Ez is azt bizonyítja, hogy az
egyedi nanocsövek eloszlatása a polimer mátrixban csak
részlegesen megy végbe, és több szerkezeti egységb"l
(egyedi csövek, tölt"anyag szemcsék, aggregátumok)
álló összetett szerkezet alakul ki a kompozitjainkban.

4. Összefoglalás
Munkánk során jellemeztünk egy kereskedelmi forga-

lomban kapható tölt"anyagot, melyr"l megállapítottuk,
hogy nagy tisztaságú, dönt"en nanocsöves szerkezet!
halloysitet tartalmaz. PP/HNT kompozitokat készítet-
tünk és megállapítottuk, hogy az alkalmazott feldolgozá-
si körülmények között már kis (2–3 tf%) tölt"anyag tar-
talomnál jelent"ssé válik a halloysit aggregációja. Ezt a
maratott törési felületr"l készített pásztázó elektronmik-
roszkópos felvételeink is alátámasztották. A kompozito-
kon mért folyási feszültségeket felhasználva számsze-
r!en jellemeztük a tölt"anyag er"sít" hatását és igazol-
tuk, hogy a halloysit ígéretes tölt"anyag. Vizsgálataink
alapján azonban bebizonyosodott, hogy a feldolgozási
körülmények körültekint" megválasztása (esetleg felü-
letkezelés és/vagy kapcsolóanyagok alkalmazása) szük-
séges, különben a halloysit polipropilénbe keverésével, a
mechanikai tulajdonságok csak kismértékben javulnak.

A szerz#k köszönettel tartoznak Drotár Eszternek az
MTA TTK munkatársának, valamint a Budapesti M$sza-
ki és Gazdaságtudományi Egyetem Polimertechnika
Tanszékének az elektronmikroszkópos képek elkészítésé-
ben nyújtott segítségükért. Köszönet az Applied Minerals
munkatársainak is a vizsgálat tárgyát képez# termékük
felajánlásáért, továbbá az Országos Tudományos Kuta-
tási Alapprogramnak a pénzügyi támogatásáért (OTKA
K 101124).
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8. ábra. A PP/HNT kompozitok B paraméterének számítása

9. ábra. Az 5 tf% halloysitet tartalmazó PP kompozit maratott
törési felületér#l készített SEM felvétel


