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WPLYW OBROBKI CHEMICZNEJ WODNYM ROZTWOREM Mg(OH)2
NA STRUKTURE ORAZ WEASCIWOSCI WYTRZYMALOSCIOWE WEOKIEN JUTY
PRZEZNACZONYCH DO WYTWARZANIA KOMPOZYTOW POLIMEROWYCH

W ostatnich latach zwrécono szczegélna uwage na materialy przyjazne dla Srodowiska. W przypadku materialéw kompo-
zytowych zbrojonych wiéknem szklanym alternatywe moga stanowi¢ wlokna naturalne, ktére posiadaja wiele zalet, takich
jak: niska gesto$¢, niska cena, dostepnos$¢, degradowalnos$¢ oraz w miare dobre wlasciwosci wytrzymalo$ciowe. Na whasciwoSci
wlékien, a tym samym na wlasciwosci gotowego kompozytu, ma wplyw ich budowa oraz udzial skltadnikow strukturalnych.
Wzrost wlasciwosci wytrzymalo$ciowych mozna uzyskaé na drodze modyfikacji powierzchni wiékien metodami fizycznymi
lub chemicznymi. Praca dotyczy analizy zmian zachodzacych w widéknie juty pod wplywem obrobki chemicznej. Wplyw mo-
dyfikacji zostal okre§lony na podstawie zmian wytrzymalosci pojedynczego wlokna oraz zmian kata skrecenia widkien
W przedzy. W badaniach zastosowano obrébke chemiczna wiékien wodnym roztworem wodorotlenku magnezu o stezeniach 5,
15 i 30%. Wiékna przetrzymywano w roztworze od 0,5 do 8 h. Na podstawie uzyskanych wynikow stwierdzono, Ze zastosowa-
na obrébka Kkorzystnie wplywa na wlasciwosci wytrzymalosciowe wlokien oraz powoduje wzrost ich kata skrecenia w przedzy.
Najlepsze rezultaty uzyskano podczas trawienia wlokna 15% roztworem Mg(OH), przez 1 h.

Stowa kluczowe: wiékna naturalne, obrobka alkaliczna, zalezno$¢ struktura - wlasciwosci, wlasciwosci mechaniczne, kompozy-
ty zbrojone wiéknami naturalnymi

INFLUENCE OF CHEMICAL TREATMENTS FOR STRUCTURE AND MECHANICAL PROPERTIES
OF JUTE FIBRES USED FOR POLYMER - MATRIX COMPOSITE PRODUCING

Nowadays polymer-matrix composites play essential rule as structural materials, what leads to increase in waste products.
Exploitet composite materials create serious problem for natural environment. Environment protection against wasted com-
posites contains an improvement of their removal process. In recent years particular attention is paid to materials friendly for
natural environment. In composite materials glass fibers can be replaced by natural fibers because of their advantages such
as: low density, low price, good mechanical properties, accessibility and degradation. Properties of natural fibers, and proper-
ties of their composites, depend on their structure and volume fraction of structural phase. Increase in mechanical properties
of the fibers can be achieved as effect of surface modification.

This paper apply to analysis of changes proceeded in jute fiber as effect of chemical treatment. In order to enhance me-
chanical properties physical and chemical treatment were applied. Physical methods, such as stretching, calandering, thermo-
treatment, and the production of hybrid yarns do not change the chemical composition of the fibres. Physical treatments
change structural and surface poperties of the fibre and thereby influence the mechanical bondings to polymers. Chemical
modification method are mercerization, graft copolymerization or treatment with isocyanates. Chemical methods lead to oc-
curing of new compounds, which incrase an adhesion between fibres and polymer matrix. Influence of chemical treatment was
determined on the basis of changes of mechanical properties of single fibers and variation of spiral angle of jute yarn. In this
research jute fibers were treated with alkaline solution Mg(OH),, concentration 5%, 15% and 30%. The fibers were treated
with each alkaline solution for 0.5, 1, 2, 3, 4, 6, and 8 hours. The mechanical properties of jute fibers were tested on ZWICK/
Z 2,5 machine. Profilograph MICRO PROF FRT was used to investigate the changes of spiral angle in jute fibers.
This study proves that the process of alkalization improves mechanical properties of jute fibers. Chemical treatment have an
effect on changes of spiral angle of jute fibers too. During mercerization, swelling of native cellulosic materials in the alkali so-
lution, wich is the main polymorphic modification of cellulose, causes a rearrangement of the crystal packing of chains from
native cellulose | to cellulose I1. The best result has been received for 15% Mg(OH), solution for one hour. The investigations
are only a part of a research concerning manufacture technology of polymer-matrix composite materials.

Keywords: natural fibres, alkali treatment, structure - properties relationship, mechanical properties, natural fiber composites

WPROWADZENIE

Obecnie kompozyty o osnowie polimerowej odgry-  si¢ to ze wzrostem odpadow kompozytowych, powsta-
wajg istotng role jako materiaty konstrukcyjne. Wigze  jacych zarébwno przy wytwarzaniu, jak i w czasie de-
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gradacji gotowych elementow [1]. Zuzyte wyroby
kompozytowe stanowig powazne obcigzenie dla srodo-
wiska naturalnego. Ochrona srodowiska przed odpada-
mi kompozytowymi polega na usprawnieniu procesow
ich likwidacji.

W ostatnich latach zwrocono uwage na przyjazne
dla $rodowiska polimery oraz kompozyty naturalne ze
wzgledu na ekologiczno$¢ ich produkcji oraz degrado-
walno$¢ [2]. Ekologiczng alternatywe dla materialow
kompozytowych zbrojonych wtoknem szklanym moga
stanowi¢ materiaty naturalne takie jak: len, sizal, juta,
bawelna, agawa lub kokos. Mozliwo$¢ zastgpienia wto-
kien szklanych widknami naturalnymi wynika z naste-
pujacych cech: niska cena (0,35 $/kg), niska gestosc
(1,2+1,5 glem®), dostepnosé, odnawialno$é, biodegra-
dowalnos$¢, w miar¢ dobre wlasciwosci mechaniczne [5,
6]. Wybor rodzaju zastosowanego wildkna  jako
wzmocnienia zalezy od tego, jakie wlasciwosci ma
posiada¢ gotowy kompozyt. Przy doborze rodzaju zbro-
jenia nalezy ponadto uwzgledni¢ nastepujace wlasciwo-
ci: wydhuzenie, wytrzymato$¢, termostabilnos¢, adhe-
zje wiokien 1 osnowy oraz koszt wytworzenia wyrobu.

W przypadku wiokien naturalnych na zbrojenie
kompozytu stosuje si¢ widkna celulozowe, todygowe,
tj.: jutg, len, konopie [3]. Najczesciej stosowanym
wioknem naturalnym do zbrojenia kompozytow poli-
merowych jest witokno juty ze wzgledu na swa niskg
ceng oraz dos¢ dobre wlasciwosci wytrzymatosciowe.
Ma ono ztozong budowe strukturalng - jest zbudowane
glownie z celulozy (58+63%), hemicelulozy (20+22%)
oraz ligniny (12+15%) [6]. Celuloza (faza krystaliczna)
peini rolg wzmocnienia i decyduje o wiasciwosciach
wytrzymato$ciowych widkna. Natomiast hemiceluloza
i lignina (fazy amorficzne) stanowig rodzaj osnowy.
Pojedyncze wtokno juty zawiera dlugie tancuchy cza-
stek celulozy powigzane ze sobg za pomoca ligniny
oraz hemicelulozy [8]. Oprdcz tego moze ono zawieraé
Sladowe ilosci pektyny, woskow oraz innych zanie-
czyszczen.

Na wiasciwosci wtokna, a tym samym na wlasciwo-
$ci gotowego kompozytu, wpltywa udzial poszczegél-
nych sktadnikow oraz ich budowa (kat skrecenia mikro-
fibryli). Stwierdzono [3, 5, 6, 8], ze im wigkszy udziat
celulozy w widknie oraz im mniejszy kat skrecenia, tym
lepsze wlasciwosci wytrzymatoSciowe. Wzrost wlasno-
$ci wytrzymato$ciowych mozna uzyska¢ na drodze
modyfikacji powierzchni widkien metodami fizycznymi
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badz chemicznymi [7]. Fizyczne metody obrobki wto-
kien naturalnych polegajg na rozcigganiu, kalandrowa-
niu lub wygrzewaniu. Do chemicznych metod obrobki
zaliczamy pokrywanie powierzchni wiokien $rodkami
powierzchniowo czynnymi (silany, zwiazki toluenu,
octan winylu) oraz obrobke wodnymi roztworami moc-
nych zasad, tzw. alkalizacje.

Celem pracy jest analiza wptywu obrobki chemicz-
nej na zmiane wiasciwosci wytrzymatosciowych oraz
kata skrecenia wiokien. Na podstawie badan okre§lono
wplyw zaré6wno parametréw procesOw trawienia, jak
i kata skrecenia na wartosci sity niszczacej.

BADANIA EKSPERYMENTALNE

Do realizacji eksperymentu uzyto wiokien juty wy-
ciagnietych z tkaniny o gramaturze 350 g/m® firmy
Lentex, Pabianice o dlugosci 210 mm. Na podstawie
danych literaturowych [3, 5-7] do obrobki chemicznej
wiokien wytypowano wodny roztwér wodorotlenku
magnezu o réznych stezeniach: 5, 15 i 30%. Wiokna
przetrzymywano w roztworach od 0,5 do 8 h. Proces
prowadzono w temperaturze pokojowej. Wiokna po
wytrawieniu w zasadach byly ptukane w wodzie desty-
lowanej, nastgpnie neutralizowane w zakwaszonym 1%
roztworze HCI, aby usungé pozostatosci wodorotlen-
kéw. Po neutralizacji wykonywano ponowne ptukanie
w wodzie destylowanej oraz suszenie wtokien w tempe-
raturze 100°C przez 24 h. Tak zaproponowany proces
obrobki miat na celu okreslenie optymalnych stgzen
i czasOw trawienia (obrobki), zapewniajacych najko-
rzystniejsze wilasciwosci  wytrzymaltosciowe, oraz
zmian struktury wiokien (kata skrecenia) pod wplywem
obrobki. Oceny wptywu procesow trawienia dokonano
na podstawie badan wytrzymatosci na rozcigganie wto-
kien oraz badan powierzchni wtokien pod katem ich
skrecenia w przedzy.

Badania wytrzymato$ciowe przeprowadzono na ma-
szynie wytrzymato$ciowej ZWICK/ Z 2.5 przy zakresie
obcigzenia 300 N i predkosci odksztalcenia wynoszacej
1 mm/min. Badania powierzchni wtokien przeprowa-
dzono na profilografometrze MICRO PROF FRT
z doktadnos$cia 0,01 mm. Wyznaczono $redni kat skre-
cenia widkien (warto$¢ $rednia z 3 pomiardw) na ob-
szarze 0,4 x 1,2 mm (rys. 1).

05 pojedynczego
widkna juty .

ossan : Mierzony kat skrecenia |-

Rys. 1. Zasady pomiaru Kata skrgcenia widkien na profilografometrze MICRO PROF FRT
Fig. 1. Rules of measurement of spiral angel of jute fibers (profilograph MICRO PROF FRT)
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Pomiary przeprowadzano na obszarach znajdujg-
cych si¢ pomiedzy poszczegdlnymi splotami, ktérych
warto$¢ izotropii siegata ponizej 20% (materiat anizo-
tropowy). Wyniki badan sily niszczacej pojedyncze
wiokno (wartos$¢ srednia dla 20 wiokien) przedstawiono
na rysunku 2. Otrzymane wyniki kata skrecenia wito-
kien przedstawiono na rysunku 3
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Rys. 2. Wartosci sit rozciagajacych po obrobce w roztworze Mg(OH),
0 réznym stezeniu i czasie trawienia

Fig. 2. Value of tensile forces after chemical treatment of different
concentration and process time of Mg(OH),

60

50 ol N R Ba \\Y, = 155

40

a
@
&

sita [N]

30

H
&
kat skrecenia [°]

20

0 05 1 2 3 4 6 8
czas [h]

5% Fm C——115% Fm e 30% Fm 5% kat - ® - 15% kat —-@ - 30% kat

Rys. 3. Zmiana kata skrecenia i wytrzymatosci wiokien dla réznych
stgzen i czasow trawienia roztworem Mg(OH),

Fig. 3. Variation of spiral angel and mechanical properties for different
concentration and time of alkalization process

ANALIZA WYNIKOW

Podjete w pracy badania mialy na celu okreslenie
zmian zachodzacych w wioknie pod wplywem obrobki
chemicznej. Wplyw obrobki chemicznej zostat okreslo-
ny na podstawie wytrzymatosci pojedynczego widkna.
Okreslono rowniez stopien zmian w widknie pod
wptywem obrobki na podstawie badan pomiarow kata
utozenia widkien w przgdzy. W badaniach zastosowano
obrobke chemiczng roztworem wodnym Mg(OH),
0 r6znym stezeniu i réznych czasach trawienia.

Z przeprowadzonych badan wynika, Zze obrobka
chemiczna widkien juty roztworem wodnym Mg(OH),
wplywa na wlasciwosci wytrzymatosciowe i kat skre-
cenia przedzy. Analizujagc wyniki badan uzyskane
W probie rozciggania (rys. 2), mozna zaobserwowacé, ze
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wltokna juty, po obrobce chemicznej roztworem
Mg(OH),, wykazuja lepsze wiasciwosci wytrzymato-
sciowe niz witokna niemodyfikowane. W procesach
trawienia dla kazdego ze stgzen mozna okresli¢ czas,
dla ktorego wtokno charakteryzuje si¢ najwigkszg wy-
trzymato$cig. Dla 5% roztworu Mg(OH), optymalne
wlasciwosci wytrzymato$ciowe (40 N) uzyskano po 4
godzinach trawienia, dla roztworu o st¢zeniu 15%
(43 N) po 1 godzinie trwania procesu natomiast dla
30% roztworu maksymalng warto$¢ sity (40 N) osia-
gnieto po 0,5 h. Dla roztworu Mg(OH), mozna zaob-
serwowac, ze im mniejsze stezenie, tym dhuzszy czas
potrzebny do osiggnigcia optimum sity. Dla badanych
stezen Mg(OH), po przekroczeniu optymalnego czasu
trawienia, w ktorym osiggni¢to maksymalne wartosci
sit niszczacych, zaobserwowano spadek wartosci sity
rozciagajacej o 30%. W przypadku 30% roztworu za-
uwazono, ze dalsze zwigkszanie czaséw trawienia po-
woduje ponowny wzrost sity niszczacej, pojawiajacej
si¢ ponownie dla obrobki wytrawiajacej 6 h.

Zgodnie z wczeSniejszymi przewidywaniami, opar-
tymi na przegladzie literaturowym [9], obrobka che-
miczna roztworem Mg(OH), powoduje zwigkszenie
kata skrecenia widkien. Biorgc pod uwage przebieg
krzywych (rys. 3), przedstawiajacych zmiany katow
skrecenia pod wptywem obrobki chemicznej widkien,
mozna stwierdzi¢, ze wystepuje duza zgodnos$¢é pomie-
dzy zmianami kata skrecenia a wytrzymatoscig wto-
kien. Zaobserwowano wystgpowanie dwoch charakte-
rystycznych obszaréw, w ktérych nastepuje wzrost kata
skrecenia wtokna.

Z przeprowadzonych badan wynika, Ze istnieje kore-
lacja pomiedzy zmiang kata skrecenia wiokien a ich
wlasciwosciami wytrzymato§ciowymi. Analizujac wy-
niki badan przedstawione na rysunku 3, mozna zauwa-
zy¢, ze dla kazdego zastosowanego stezenia roztworu
Mg(OH), wzrost kata skrecenia powoduje wzrost wy-
trzymatos$ci wtokna. W przypadku trawienia 5% roz-
tworem Mg(OH), optymalne warto$ci sity (40 N) oraz
kata skrecenia (162°) uzyskano po 4 godzinach trawie-
nia. Podobnie dla obrobki chemicznej 15% roztworem
wodorotlenku magnezu mozna zaobserwowaé, ze po
1 h procesie trawienia nastgpuje wzrost wartosci kata
skrecenia (w porownaniu do kata skrecenia juty nie-
obrobionej - rys. 4a), ktéremu towarzyszy wzrost wla-
Sciwosci  wytrzymatosciowych. Analizujac przebieg
krzywych zamieszczonych na rysunku 3, mozna za-
uwazy¢, ze zarowno dla 5%, jak i 15% roztworu
Mg(OH), nastgpuje stopniowy wzrost kata skrecenia az
do wartosci optymalnej (tj. dla 5%/4 h oraz dla
15%/1 h). Przy tej warto$ci kata nastepuje wzrost wia-
Sciwosci wytrzymatosciowych. Po przekroczeniu czasu
trawienia, w ktorym osiggnieto optimum, nastepuje
spadek wilasciwosci wytrzymatosciowych oraz kata
skrecenia. Na podstawie danych literaturowych [2, 9]
oraz uzyskanych wynikow mozna stwierdzié, ze wzrost
wiasciwosci wytrzymato§ciowych, a tym samym kata
skrecenia wtokien nastgpit w wyniku procesu przemia-
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ny rdzennej celulozy (I) w bardziej stabilng wytrzyma-
losciowo celuloze (IT). Przemiana ta zachodzi w struk-
turze wiokna podczas alkalizacji jego powierzchni roz-
tworami mocnych zasad (KOH, NaOH). Podczas tra-
wienia kationy mocnych zasad wnikaja miedzy plasz-
czyzny sieciowe celulozy pierwotnej. W wyniku tego
procesu powstaje faza przejsciowa o zwieckszonych
odlegtosciach pomiedzy czasteczkami celulozy, co
powoduje pecznienie wiokna naturalnego oraz zmiang
kata skrecenia widkien. Po zakonczeniu procesu obrob-
Ki, podczas plukania nastgpuje usunigcie dotaczonych
kationéw oraz przeksztalcenie fazy przejsciowej
w nowsa krystaliczng struktur¢. Proces alkalizacji pro-
wadzony w dhuzszych czasach (5+6 h) powoduje
zmigkczenie osnowy w wyniku usunigcia czgsci ligniny
i hemicelulozy. Proces ten jest przyczyna spadku wia-
sciwos$ci  wytrzymatosciowych, gdyz niekorzystnie
wplywa na przenoszenie obcigzen pomigdzy fibrylami
celulozy.

W przypadku 30% obrobki ponowny wzrost wia-
Sciwo$ci wytrzymatosciowych oraz kata skrecenia wio-
kien (rys. 4c), zgodnie z przeglagdem literaturowym [9],

a) widkno nieobrobione

moze by¢ spowodowany usuni¢ciem ligniny i hemice-
lulozy stanowigcej osnowe, ktorych eliminacja powo-
duje, ze witokna celulozy ulegaja przegrupowaniu
w kierunku osi rozciggania. Takie przegrupowanie
moze prowadzi¢ do korzystnego rozktadu obcigzenia
wiokna, co powoduje zwigkszenie warto$ci przenoszo-
nych naprezen. Wskazuja na to wyniki badan profilo-
metrycznych kata skrecenia wiokna przedzy juty, gdzie
w przypadku obrobki 30% po 6 h wzrasta wytrzyma-
to§¢ wiokna i kat skrecenia wiokien przedzy.

Na podstawie uzyskanych wynikow (rys. 3) mozna
stwierdzi¢, ze warto$¢ kata skrecenia wtokna powyzej
160° pozwala na uzyskanie lepszych wiasciwosci me-
chanicznych niezaleznie od stezenia i czasu trawienia
roztworem Mg(OH),. Czas trawienia wptywa nie tylko
na zmiang¢ kata skrecenia, ale takze powoduje pojawie-
nie si¢ wigkszych odlegloéci pomigdzy poszczegdlnymi
wloknami, co takze skutkuje zwickszeniem kata skre-
cenia. Wraz ze wzrostem czasu trawienia, w przypadku
30% roztworu, zwigksza si¢ roznica wysokosci wiokien
w przedzy (rys. 4b i c).
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Rys. 4. Wykresy pomiaru kata skrecania wiokien juty oraz obrazy wiokien juty wykonane na profilografie MICRO PROF FRT: a) wiokno nieobrobio-
ne; b) widkno trawione w 30% roztworze Mg(OH), przez 0,5 h, ¢) widkno trawione w 30% roztworze Mg(OH), przez 6 h

Fig. 4. Spiral angel diagram and picture of jute yearn achieved during profilograph MICRO PROF FRT measurements: a) jute fibers untreated, b) jute
fibers treated in 30% solution Mg(OH), for 0.5 h, c) jute fibers treated in 30% solution Mg(OH), for 6 h
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PODSUMOWANIE | WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badan wptywu ob-
robki chemicznej na wilasciwosci wytrzymatosciowe
wiokna juty mozna okresli¢ optymalne stezenia i czasy
obrobki chemicznej roztworem Mg(OH), Zmieniajac
stezenie Mg(OH), oraz czas obrobki, mozna uzyskaé
porownywalne wlasciwos$ci wytrzymatosciowe wio-
kien. Najwickszg wytrzymatos¢ wykazaly witdkna ob-
rabiane w roztworach o $rednim stezeniu (15%) w cza-
sie ok. jednej godziny. Stwierdzono réwniez, ze obrob-
ka chemiczna przyczynia si¢ do zmiany kata skrgcenia
wiokien i powoduje tym samym wzrost wlasnosci wy-
trzymalo$ciowych wiokien. Dla badanych stgzen roz-
tworu wodorotlenku magnezu maksymalng warto$¢ sity
zrywajacej uzyskano dla kata skrecenia widkien wyno-
szacego 162°. Zastosowana metoda pomiaru kata skre-
cenia widkien moze by¢ pomocna do oceny zmian wy-
trzymato$ci widkien naturalnych zachodzacych w wy-
niku obrobki chemicznej. Przeprowadzone badania
stanowig jedynie cze$¢ badan zwigzanych z technologia
wytwarzania kompozytéw polimerowych. W dalszej
cze$ci badan planuje sie¢ wykonanie kompozytow poli-
merowych wzmacnianych widknami naturalnymi, co
pozwoli na ocen¢ wptywu obrobki chemicznej na ja-
ko$¢ potgczenia pomigdzy komponentami oraz wihasci-
wosci mechanicznych kompozytu.

Kompozyty 9: 4 (2009) All rights reserved
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