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WPLYW PRZETWORSTWA ORAZ WYGRZEWANIA NA WLASCIWOSCI
DYNAMICZNE KOMPOZYTU POLIAMIDU 6,6 Z WLOKNEM SZKLANYM

Przedstawiono wyniki badan metoda DMTA modulu zachowawczego i tangensa strat mechanicznych kompozytu polia-
midu 6,6 z wldknem szklanym. Badania kompozytu przeprowadzono przed i po wygrzewaniu. Do badan uzyto kompozytu po-
liamidu 6,6 z 25% dodatkiem wlékna szklanego o nazwie firmowej Vampamid 66 2526 V0 Naturale 30. Badania wykonano
dla probek z kompozytu wytworzonych metoda wtryskiwania przy réznych parametrach przetwoérczych. Uzyskano istotne
zmiany warto$ci modulu zachowawczego i tangensa strat mechanicznych w funkeji temperatury oraz czestotliwosci drgan
w zalezno$ci od temperatury wtryskiwania oraz temperatury formy. Réwniez istotny wplyw na przebieg zmian warto$ci mo-
dulu zachowawczego i tangensa strat mechanicznych w funkcji temperatury zarejestrowano dla kompozytéw poddanych wy-
grzewaniu. W przeprowadzonych badaniach zarejestrowano najwyzsze warto$ci wlasciwosci modulu zachowawczego dla
kompozytow uzyskanych przy temperaturze wtryskiwania 280°C i temperaturze formy 80°C. Obnizajac warto$¢ temperatury
przetwérstwa do 265°C, uzyskano nizsze warto$ci modulu zachowawczego. Odwrotng zalezno$¢ otrzymano dla prébek pod-
danych wygrzewaniu. W tym przypadku zarejestrowano znaczny wzrost warto$ci modulu zachowawczego dla kompozytow
poddanych wygrzewaniu, ale uzyskanych przy nizszej temperaturze przetwérstwa.

Stowa kluczowe: kompozyty, wlasciwosci dynamiczne, poliamid 6,6, wiékno szklane

THE INFLUENCE OF PROCESSING AND SOAKING ON DYNAMICAL PROPERTIES
OF POLYAMIDE 6.6 WITH GLASS FIBRE COMPOSITE

In this work the results of investigations of conservative modulus value and mechanical loss coefficient polyamide 6,6 with
addition of glass fibre were presented. The main purpose of polymeric composites manufacturing is wish to eliminate or re-
duce drawbacks which polymers are characterised with and also to strive for reduction of the price of expensive polymers
with particular, very precious properties by mixing them with fillers but without significant deterioration of their properties.
Next purpose is to combine certain important properties of polymers with reduction their individual disadvantages. The prop-
erties of the polymer composites depend significantly on the type of the components and conditions of the injection moulding.
That kind of influence manifests especially in the change of the dynamical properties. The investigations for the influence of
conditions of the injection moulding on the properties of PA 6.6 composite with glass fibre commercial name of Vampamid 66
2526 VO Naturale 30 have been conducted. Investigation have been conducted for the composite before as well as after soak-
ing. Mechanical received characterizations as the result of research at the static load measured in the room temperature are
inadequate to forecasting of the comportment of the material in given conditions of the use and longs. Fully to characterize
properties of investigated composites and to rate material will keep in provided for conditions of the usage, was qualified tem-
perature dependences of the value of dynamic Young modulus and the tangent of mechanical losses and was qualified the in-
fluence of the change of the frequency. It the influence of soaking and conditions of the injection moulding was established
was, in this and glass fibre on conservative modulus value and mechanical loss coefficient. The highest value of the conserva-
tive module for PA 6.6 composite with glass fiber was obtained at injection temperature of 280°C and form temperature of
80°C.

At the temperature of the processing 265°C lower values of the conservative module were registered. The inverse depen-
dence was obtained for samples after soaking. In this case, the significant increase of the conservative module was registered
for composites after soaking, but obtained at a lower temperature processing.

Keywords: composites, dynamical properties, polyamide 6.6, glass fibre

WSTEP

Polimery konstrukcyjne charakteryzuja si¢ dobrymi  mentdw konstrukcyjnych wielu maszyn 1 urzadzen.
wlasciwosciami mechanicznymi oraz odporno$cia na  Poprzez modyfikacje metodami chemicznymi lub
wiele czynnikéw fizycznych, chemicznych oraz biolo-  fizycznymi polimeréw uzyska¢ mozna poszerzenie
gicznych. Wiasciwosci polimerow konstrukcyjnych — zakresu ich zastosowania. Modyfikacja chemiczna
pozwalaja na szerokie zastosowanie w produkcji ele- polimeréw odbywa si¢ na etapie produkcyjnym two-
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rzywa, natomiast modyfikacja fizyczna polimerow
polega na dodaniu do nich napetniaczy proszkowych
lub wtoknistych. Rodzaj zastosowanego napehiacza
ma wplyw na wlasciwosci gotowego wyrobu [1-6].
Roéwniez w przetworstwie tworzyw polimerowych
stosuje si¢ $srodki pomocnicze, ktore ulatwiaja i po-
zwalaja kontrolowa¢ w pewnym stopniu proces prze-
tworstwa. Wszystkie te sktadniki dodatkowe powoduja
zmiany wilasciwosci danego polimeru, co pociaga za
soba konieczno$¢ przeprowadzenia badan, aby mozna
byto oceni¢, w jakim stopniu ulegly zmianie witasci-
wosci polimeru. W pracy podjeto badania wpltywu
przetworstwa oraz dodatkowej obrobki cieplnej na
niektore wiasciwosci okre$lone metoda DMTA kom-
pozytu poliamidu 6,6 z widknem szklanym. Termiczna
analiza dynamicznych wlasciwosci mechanicznych
(DMTA) jest jednym ze sposobow oceny przemian
zachodzacych w materiatach polimerowych w szero-
kim zakresie temperatury i czgstotliwo$ci zmian ob-
cigzen (czasu obciazen). W wyniku tej analizy otrzy-
muje si¢ przebieg zmian modutow dynamicznych
Younga i tangensa strat mechanicznych. Znajomo$¢
przebiegu tych zmian pozwala na ustalenie zwiazku
migdzy molekularnymi parametrami i wlasciwos$ciami
mechanicznymi materialow polimerowych [7-9].

Wprowadzanie zaréwno nowych polimerdéw, jak
i ich kompozytow wymusza doktadne i wnikliwe zba-
danie wlasciwosci mechanicznych oraz okreslenie
parametrow przetworstwa, majacych decydujacy
wplyw na wilasciwosci wyrobow uzyskanych z bada-
nych materialéw polimerowych.

Kompozyt, bedacy przedmiotem niniejszych ba-
dan, jest wytworzony z uzyciem poliamidu 6,6 oraz
wiokna szklanego. Pofaczenie odpowiednich cech
wykorzystanych materiatéw oraz zastosowanie odpo-
wiednich warunkow przetworstwa prowadzi do uzy-
skania materiatu polimerowego o charakterze kompo-
zytu o korzystnych wtasciwo$ciach mechanicznych.

MATERIALY, APARATURA | METODYKA BADAN

Do badan uzyto kompozytu poliamidu 6,6 z 25%
dodatkiem witdkna szklanego 0 nazwie firmowej
Vampamid 66 2526 VO Naturale 30, charakteryzuja-
cego sie 0,8% chlonnoscia wody. Proces suszenia
kompozytu przeprowadzono w suszarce ZELMET
z komora cieplna kc-100/200 w temperaturze 90°C
przez 3 h. Probki do badan wykonano metoda wtry-
skiwania przy statym ci$nieniu i predkosci wtryskiwa-
nia, oraz zmiennej temperaturze wtryskiwania
i zmiennej temperaturze formy. Probki wytworzono
z uzyciem wtryskarki typu KRAUSS MAFFEI KM65-
-160C1 przy nastgpujacych parametrach: 1 - tempera-
tura wtryskiwania 265°C, temperatura formy 80°C,
2 - temperatura wtryskiwania 265°C, temperatura
formy 40°C, 3 - temperatura wtryskiwania 280°C,
temperatura formy 40°C, 4 - temperatura wtryskiwania
280°C, temperatura formy 80°C. Pozostate parametry
byly nastgpujace: cisnienie docisku zmienne w zalez-
nosci od cisnienia wtryskiwania i wynoszace 60%
wartosci tego cisnienia, predkos¢ wtryskiwania 60

mm/s, czas docisku 20 s, czas chtodzenia 20 s, sila
zamykania formy 650 KN.

Probki poddano wygrzewaniu w powietrzu w tem-
peraturze 170°C. Szybko$¢ nagrzewania wynosila
0,015°C/s, czas wygrzewania 900 s na 1 mm grubosci,
a szybkos¢ chtodzenia wynosita 0,010°C/s.

Badania dynamicznych wlasciwosci mechanicz-
nych wykonano z wykorzystaniem urzadzenia DMA
242 firmy NETZSCH z uchwytem do trojpunktowego
zginania swobodnego probki w postaci belki.

Na probke umieszczona w uchwycie poprzez
trzpien wprowadzono oddziatywania sinusoidalnie
zmiennej sity z czgstotliwoscia 1 i 10 Hz o statej am-
plitudzie, przy jednoczesnym ogrzewaniu probki od
temperatury —50 do 200°C. Wyniki przedstawiono
W postaci wykresu przebiegu zmian modutu zacho-
wawczego E' oraz kata stratnosci tgo w funkcji tempe-
ratury (rys. rys. 1-4). Badania przeprowadzono zgod-
nie z obowigzujacymi normami.

WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE

Zmiany warto$ci modutu zachowawczego oraz
wspotczynnika stratno$ci mechanicznej dla kompozytu
poliamidu 6,6 z wiéknem szklanym w zaleznosci od
parametrow wtryskiwania oraz procesu wygrzewania
pokazuja rysunki 1-4.
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Rys. 1. Zalezno$¢ modutu zachowawczego i wspolczynnika stratnosci
mechanicznej od temperatury kompozytu PA 6,6 z widknem
szklanym: a) przed wygrzewaniem, b) po wygrzewaniu; parame-
try przetworstwa: temperatura wtryskiwania 265°C, temperatura
formy 80°C

Fig. 1. The dependence of the conservative modulus value and mechani-
cal loss coefficient from the temperature of polyamide 6.6 com-
posite with glass fibre: a) before soaking, b) after soaking; condi-
tions of the injection moulding: injection moulding temperature
265°C, mould temperature 80°C
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W obszarze temperatur nizszych od temperatury
zeszklenia lub w zakresie wysokich czestotliwo$ci
odksztatcen kompozyt jest w stanie szklistym, jest
twardy i kruchy.

W obszarze szklistym termiczna energia jest nie-
wystarczajaca, aby pokonaé¢ potencjalna barier¢ dla
przemieszczenia i rotacyjnych ruchdéw segmentow
czasteczki. Uktad znajduje si¢ w stanie nierownowagi
termodynamicznej. Wraz z podwyzszeniem temperatu-
ry lub wydluzeniem czasu odksztalcenia nastgpuje
dosy¢ gwattowne obnizenie modutu, a krzywa tangen-
sa strat przechodzi przez swoje maksimum. Kompozyt
znajduje si¢ w obszarze przemiany zeszklenia, w Kto-
rej tangens strat osigga swoje maksimum, przy zadanej
czestotliwosci odksztatcenia 1 1 10 Hz. Po przejsciu
przez obszar przemiany zeszklenia zmiany modutu sg
najpierw wzglednie niezalezne od temperatury, a wtas-
ciwo$ci materiatu sa wysokoelastyczne w swoim cha-
rakterze (rys. 1). Przy dalszym wzros$cie temperatury
modut ponownie wykazuje temperaturowa zaleznos$¢
i pojawia si¢ sktadowa lepkiego ptyniecia. W ostatnim
obszarze modut jest bardzo niski, kompozyt charakte-
ryzuje si¢ bardzo stabym powrotem poodksztatce-
niowym i jest w stanie cieklego ptynigcia. Najwigksze
warto$ci modutu zachowawczego w przypadku probek
z kompozytu wytworzonego w temperaturze wtryski-
wania 265°C 1 przy temperaturze formy 80°C uzyska-
no po procesie wygrzewania. Maksimum warto$ci
wynosi 3887 MPa i przypada na poczatek przejscia
w faze szklista w temperaturze 52°C, natomiast
najwieksza warto$¢ kata stratno$ci wystepuje w tem-
peraturze 77°C. W przypadku probek niewygrzewa-
nych maksimum warto$§ci wynosi 2286 MPa
i przypada na poczatek przejécia w faze szklista row-
niez w temperaturze 52°C. Najwigksze warto$ci mo-
dutu zachowawczego mieszcza sie W zakresie tempe-
ratur 25+52°C. Natomiast najwigksza wartos¢ Kata
stratno$ci tgo uzyskano przy temperaturze 92°C. Mak-
symalne wartos$ci kata stratnosci rowniez znajdujq si¢
w zakresie fazy szklistej.

W przypadku kompozytu wytworzonego w tempe-
raturze wtryskiwania 265°C i przy temperaturze formy
40°C uzyskano wyzsze wartosci badanych wlasciwo-
$ci dla probek niewygrzewanych. Najwigksze wartosci
modutu zachowawczego wystepuja w przedziale tem-
peratury 45+55°C, w zakresie odksztalcen sprezystych
(rys. 2a).

Maksymalna warto$¢ modutu zachowawczego wy-
nosita 3778 MPa przy temperaturze 59°C. Natomiast
maksymalng warto$¢ kata stratno$ci odnotowano
w temperaturze 80°C. Przebieg zmian wartosci bada-
nych wlasciwosci w przypadku probek przed i po wy-
grzewaniu jest bardzo zblizony. Maksymalna warto$¢
modutu zachowawczego w przypadku kompozytu po
wygrzewaniu odnotowano przy temperaturze 60°C
i wynosita ona 2202 MPa. Warto$¢ maksymalna kata
stratnosci w tym przypadku uzyskano przy temperatu-
rze 87°C.
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Rys. 2. Zalezno$¢ modutu zachowawczego i wspolczynnika stratnosci
mechanicznej od temperatury kompozytu PA 6,6 z widknem
szklanym: a) przed wygrzewaniem, b) po wygrzewaniu; parame-
try przetworstwa: temperatura wtryskiwania 265°C, temperatura
formy 40°C

Fig. 2. The dependence of the conservative modulus value and mechani-
cal loss coefficient from the temperature of polyamide 6.6 com-
posite with glass fibre: a) before soaking, b) after soaking; condi-
tions of the injection moulding: injection moulding temperature
265°C, mould temperature 40°C

Dla kompozytu wytworzonego w temperaturze
wtryskiwania 280°C i przy temperaturze formy 40°C
uzyskano rowniez wyzsze wartosci badanych wiasci-
wosci dla probek niewygrzewanych (rys. 3a). Naj-
wieksze warto$ci modulu zachowawczego wystepuja
w zakresie temperatur 29+49°C. Maksymalng wartos¢
modutu zachowawczego uzyskano w temperaturze
42°C i wynosila ona 4179 MPa. Maksymalna warto$¢
kata stratno$ci uzyskano w temperaturze 75°C.

Przebieg wartos$ci badanych wilasciwosci jest zbli-
zony do przebiegu krzywych probek kompozytu po
wygrzewaniu, jednak w przypadku probek wygrzewa-
nych maksymalna warto$¢ modutu zachowawczego
uzyskana w temperaturze 55°C wynosita 3310 MPa.
Najwicksze wartosci modulu zachowawczego moze-
my zaobserwowaé¢ w zakresie temperatur 45+55°C.
Natomiast maksymalna warto$¢ kata stratnosci zareje-
strowano przy temperaturze 83°C. W przypadku kom-
pozytu wytworzonego w temperaturze wtryskiwania
280°C i w temperaturze formy 80°C uzyskano réwniez
wyzsze warto$ci badanych wilasciwosci dla probek
niewygrzewanych (rys. 4). Maksymalne warto$ci mo-
dutu zachowawczego mieszcza si¢ w zakresie tempe-
ratur 30+50°C. Maksimum wartos$ci 6184 MPa odno-
towano w temperaturze 41°C. Natomiast maksymalna
warto$¢ kata stratnosci uzyskano w temperaturze
73°C.



Wplyw przetworstwa oraz wygrzewania na wlasciwo$ci dynamiczne kompozytu poliamidu 6,6 z wtoknem szklanym

131

4500 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 0,18
a) 4000 i V0 4.\ =018
—~ N \ _— Z
3500 L E3met=] -~ 1Hz |0,14
! \ — 10Hz
3000 /\ S 1Hz [0,12
© \ A
& 2500 0,1
= 2000 AT / N 0,08 8
u LA
1500 dS =t 0,06
1000 N 0,04
500 0,02
0 0
50 -30 -10 10 30 50 70 90 110130150170 190
Temperatura, °C
by 2007 P | ‘ ‘ ‘ I 0,16
P e Pt i 0,14
3000 :
Y R
2500 ; - 1onz [0
PPN | e T
& 2000 LA
i =]
= i / AN 008 5
W 1500 + e 7
, / SRt 006
1000 -+ 1 0,04
/
500 - / -
\&k_\;,x > 0,02
0 0

-50 -30 -10 10 30 &0 70 90 110130150170 190

Temperatura, °C

Rys. 3. Zalezno$¢ modutu zachowawczego i wspotczynnika stratnosci
mechanicznej od temperatury kompozytu PA 6,6 z widknem
szklanym: a) przed wygrzewaniem, b) po wygrzewaniu; parame-
try przetworstwa: temperatura wtryskiwania 280°C, temperatura
formy 40°C

Fig. 3. The dependence of the conservative modulus value and mechani-
cal loss coefficient from the temperature of polyamide 6.6 com-
posite with glass fibre: a) before soaking, b) after soaking; condi-
tions of the injection moulding: injection moulding temperature
280°C, mould temperature 40°C
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Rys. 4. Zalezno$¢ modutu zachowawczego i wspodtczynnika stratnosci
mechanicznej od temperatury kompozytu PA 6,6 z widoknem
szklanym: a) przed wygrzewaniem, b) po wygrzewaniu; parame-
try przetworstwa: temperatura wtryskiwania 280°C, temperatura
formy 80°C

Fig. 4. The dependence of the conservative modulus value and mechani-
cal loss coefficient from the temperature of polyamide 6.6 com-
posite with glass fibre: a) before soaking, b) after soaking; condi-
tions of the injection moulding: injection moulding temperature
280°C, mould temperature 80°C

Przebieg zmian warto$ci w funkcji temperatury ba-
danych wlasciwosci w przypadku probek kompozytu
po obrobcee cieplnej jest zblizony do przebiegu krzy-
wych probek niewygrzewanych, jednak maksymalna
warto$¢ modutu zachowawczego wynosi 1985 MPa
w temperaturze 46°C. Maksymalne wartosci modutu
zachowawczego mieszcza si¢ w zakresie temperatur
40+50°C, natomiast maksimum wartosci kata stratno-
$ci wystepuje przy temperaturze 80°C.

WNIOSKI

Aby w pelni scharakteryzowaé wlasciwosci bada-
nego kompozytu i oceni¢, jak bedzie sig on zachowy-
wal w przewidzianych dla niej warunkach stosowania,
okreslono zaleznosci temperaturowe modutlu zacho-
wawczego i tangensa strat mechanicznych. Badany
kompozyt polimerowy charakteryzuje si¢ wlasciwo-
Sciami lepkosprezystymi, zatem wszystkie wskazniki
wlasciwosci fizykomechanicznych zaleza bardzo silnie
nie tylko od czasu, ale i od temperatury. Metoda bada-
nia DMTA uwzglednia te zaleznosci.

Na wiasciwosci dynamiczne badanego kompozytu
istotny wplyw maja parametry przetworstwa oraz pro-
ces wygrzewania.

Najwieksza wartos¢ modutu zachowawczego uzy-
skano dla préobek z kompozytu wykonanych metoda
wtryskiwania w temperaturze wtryskiwania 280°C
i temperaturze formy 80°C. Maksymalne wartosci
modutu E' okreslono w zakresie temperatury 30+70°C.
W przypadku prébek kompozytow, ktore poddano
wygrzewaniu, stwierdzono najwicksza wartos¢ modu-
i zachowawczego przy nastgpujacych parametrach
przetworstwa: temperatura wtryskiwania 265°C, tem-
peratura formy 80°C. Maksymalne warto$ci modutu
zachowawczego zarejestrowano w zakresie temperatur
30+70°C.

Analizujac zalezno$ci kata stratnosci tgo w funkcji
temperatury od parametrow przetworstwa, mozemy
stwierdzi¢, ze maksymalne warto$ci mieszcza si¢
w zakresie temperatur 60+90°C. Najwicksza wartos¢
kata stratnosci tgd mozemy odczytaé z przebiegu
krzywej dla probki, ktoéra wykonano przy parametrach:
temperatura wtryskiwania 280°C, temperatura formy
40°C. Dla probek kompozytéw, ktore poddano wy-
grzewaniu, maksymalne warto$ci sa nizsze od mak-
symalnych wartosci kata stratnosci tgd probek nie-
poddanych wygrzewaniu. Maksymalne wartosci kata
stratnosci #gd mieszcza si¢ roOwniez w zakresie 60+
90°C.

Stwierdzono, ze przebiegi wykreséw modutu za-
chowawczego sa do siebie zblizone, ale ich warto$ci
maksymalne r6znia si¢ migdzy soba. Najwigksza war-
to$¢ modutu zachowawczego (6184 MPa) uzyskano
dla probek z kompozytu wytworzonych przy tempera-
turze wtryskiwania 280°C, temperaturze formy 80°C
i niepoddanych wygrzewaniu. Rowniez najwigksza
warto$¢ kata stratno$ci uzyskano dla probek kompozy-
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tow wykonanych przy tych parametrach przetwor-
czych.
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