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Badanie wplywu modyfikacji mineralnych napelniaczy proszkowych
silanami na wybrane wlasciwosci mechaniczne liniowego polietylenu

malej gestosci

STUDY ON THE INFLUENCE OF MINERAL POWDER FILLERS MODIFI-
CATION ON THE SELECTED MECHANICAL PROPERTIES OF LINEAR
LOW-DENSITY POLYETHYLENE

Summary — The results of investigations of mineral powder fillers (fly-ash,
talc, chalk, alumina), used as PE-LLD fillers, modification with silane com-
pounds [N-2-(aminoethyl)-3-aminopropyltrimetoxysilane or vinyltrietoxysi-
lane] were presented. A set of, differing in composition, PE-LLD composites
with the fillers chemically modified with the silane solutions and, for a com-
parison, with amine solutions (n-butylamine, triethanolamine) has been ob-
tained (Table 2). The results of the investigations both the fillers and compo-
sites, using the methods: sorptometric one (specific surface, Fig. 1), X-ray
radiography (Fig. 4 and 5), elemental analysis (Table 4) and scanning electron
microscopy (Fig. 2 and 3) were presented. Mechanical properties at tension
and hardness of the composites (Table 5) were also determined. The result
show the significant influence of silane promoters of adhesion on the interac-
tions of the fillers with polymer matrix what enhances the efficiency of filling
and improves the selected mechanical properties of the composites obtained.
Key words: linear low-density polyethylene, mineral fillers, silane promoters
of adhesion, composites, filler-polymer matrix interaction, mechanical proper-

ties.

Poliolefiny charakteryzuja sie¢ najwieksza w skali
$wiatowej dynamika wzrostu produkcji sposréd najbar-
dziej masowych grup tworzyw sztucznych [1]. Ponad
1/3 z nich stanowia polietyleny maleji duzej gestosci. Ta
czolowa pozycja poliolefin oraz wzrastajacy na nie po-
pyt wynika ze stosunkowo niskiej ceny i duzej dostep-
nosci w gospodarce Swiatowej, a takze z cigglego rozwo-
ju metod ich wytwarzania. Istotna role¢ odgrywa réow-
niez obojetnosé fizjologiczna poliolefin oraz mozliwosé
regeneracji i/lub wykorzystania odpadéw. Latwosé
przetwarzania, wykorzystujacego szereg nowych tech-
nik przetwérczych, prowadzi do réznorodnosci gatun-
kéw, a w konsekwencji — do szerokich mozliwosci za-
stosowan.

Modyfikacja tworzyw poliolefinowych réznymi na-
pelniaczami pozwala na modelowanie (w pewnych og-
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raniczonych zakresach) ich wlasciwosci fizykochemicz-
nych, termicznych, elektrycznych, chemicznych, a takze
przetworczych. Zastosowanie mineralnych napetniaczy
proszkowych, w tym modyfikowanych chemicznie
(gléwnie silanowymi Srodkami proadhezyjnymi), pro-
wadzi do uzyskania poliolefinowych kompozytéw poli-
merowych o zamierzonej charakterystyce fizykomecha-
niczne;j.

Wlasciwosci napetnionych tworzyw zaleza m.in. od
chemicznej budowy polimeru oraz od rodzaju, wlasci-
wosci, udzialu objetosciowego i stopnia zdyspergowa-
nia napelniacza, typu proceséw adhezyjnych, a takze od
technologii przetwérstwa [2].

Wlasciwosci te prébuje sie obecnie prognozowac na
podstawie modeli teoretycznych i symulacji komputero-
wych [3, 4], jakkolwiek wobec zlozonosci zagadnienia
eksperyment stanowi ciggle gléwna droge poznania.

Uzyskanie dobrej adhezji na granicy matryca polime-
rowa/napelniacz jest istotnym czynnikiem, od ktérego
zaleza fizyczne i mechaniczne wlasciwosci kompozytu.
Modyfikacje napelniaczy hydrofilowych prowadzi sig
ostatnio przede wszystkim stosujac zwiazki krzemoor-
ganiczne (silany) [5—7]. Jeden z gléwnych twoércéw syn-
tezy silanéw E. Pluddemann twierdzi, ze zasieg ich sto-
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sowania ogranicza tylko wyobraznia naukowcéw i tech-
niké6w [8]. Sa one wykorzystywane przede wszystkim
do efektywnego laczenia mineralnego napetniacza z or-
ganicznym polimerem poprzez wigzania chemiczne [9].

Celem niniejszej pracy bylo zbadanie wptywu cha-
rakterystyki napelniacza i silanu na uzytkowe wlasci-
wosci produktu koficowego — kompozytu z termoplas-
tycznym polimerem, ktéry stanowit tu liniowy poliety-
len matlej gestosci (PE-LLD).

CZESC DOSWIADCZALNA

Materialy

Zastosowany jako matryca handlowy PE-LLD ,,5ta-
mylex” firmy DSM-Holandia jest kopolimerem ety-
len/1-okten o dobrych wlasciwosciach wytrzymatoscio-
wych oraz bardzo duzej odpornoéci na korozje napreze-
niowa i frodowiskowa, a takze na agresywne chemika-
lia. Mozna go przetwarza¢ metoda wtryskiwania oraz
rotacyjnego odlewania.

Wybrane przez nas napelniacze mineralne — talk
techniczny, kreda techniczna, metalurgiczny tlenek gli-

nu oraz odpadowy popidt lotny — réznity sie ksztattem
ziaren i skladem granulometrycznym, a przy tym mialy
wzglednie niska cene. Ich charakterystyke zawiera ta-
bela 1.

Ze wzgledu na rézny sklad chemiczny napelniaczy,
spodziewali$my sie ich zréznicowanej aktywnosci che-
micznej w stosunku zaréwno do silanéw, jak i do uzy-
tych przez nas modyfikator6w aminowych.

Modyfikacja napelniaczy silanami i aminami

Do modyfikacji chemicznej napelniaczy proszko-
wych scharakteryzowanych w tabeli 1 uzyto roztworéw
krajowych zwiazkéw silanowych, ktére sa produkowa-
ne przez PIW UNISIL w Tarnowie, jako zamienniki im-
portowanych Srodkéw silanowych.

Do przygotowania roztworéw wytypowano dwa si-
lany o potencjalnym (ze wzgledu na obecnos¢ grup
funkcyjnych -CH=CH lub -NHCH,CH,;NH;) powino-
wactwie do matrycy PE-LLD i napelniacza, mianowicie:

— winylotrietoksysilan CH,=CHSi(OC,Hs)3 0 naz-
wie handlowej ,UniSilan U-612" (odpowiednik silanu
A-151 prod. OSi Specialties) oraz

Tabela 1. Charakterystyka zastosowanych napelniaczy proszkowych

Table 1. Characteristics of powder fillers used

Cigzar Gestosé Twardosé , ,
. . . o . . Posta¢ Wspélcz. .
Rodzaj napelniacza | Sklad chemiczny, % wlasciwy nasypowa w skali r ksztaltu”, B Oznaczenie
kg/m3 kg/m3 Mohsa geometryczna sztaltu ’,
MgO — 31 2750 1100 1 plytka 5—100 T
Si02 — 60
Talk techniczny s
. AlLOa— 0,6
M-30 (,,Finntalc”
mondo—minerals Ca0—0.1
FeO —2,2
oy)
CO2— 16
H.O —4,7
CaCO3—96,5 2650 780 3 szescian 1 K
Kreda techniczna CaO— 0,05
gat. [ (ZPW Fe203 — <0,3
Trzuskawica SA) Mn — 0,01
H,O* —0,2
Tlenek glinu ALOs — 99,6 3600 970 9 nieregularny | 5449 ALO
metalurgiczny wieloscian
(prod. irlandzkicj) |FeO — 0,40
Si02 — 48,40 2610 800 6 kula 1 PL
AlO3— 24,30
FeO — 9,30
Fe;O3 — 14,70
TiO,— 1,16
Popiél lotmy (odpad 2
, CaO— 1,46
z ECK II Karolin
. MgO — 1,39
Poznan)
K20 — 2,60
P.Os — 0,52
5/503 — 0,83
Cl—0,03
strata po praz. — 5,20

* B — stosunek dlugosci do szerokosci.
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— N-2-(aminoetylo)-3-aminopropylotrimetoksysilan
H,N(CH,),NH(CH,)3Si(OCH3)3 0 nazwie handlowej
,UniSilan U-15" (odpowiednik silanu A-1120 prod. OSi
Specialties).

Informacje naukowe dotyczace mozliwosci modyfi-
kacji powierzchni talku za pomoca roztworu n-butylo-
aminy w zastosowaniu do kompozytu talk/PP [10],
sklonily nas do poréwnawczego zastosowania (oprécz
$rodkéw silanowych) dwéch nastepujacych amin jako
modyfikatoréw wybranych napetniaczy:

— n-butyloaminy C4HoNH; (firmy Merck) i

— trietanoloaminy N(CH;CH,OH);3 (firmy Odczyn-
niki Chemiczne w Gliwicach).

Modyfikacje chemiczna napelniaczy prowadzono
dwuetapowo metoda mechanochemiczna. Na pierw-
szym etapie przygotowywano 2-proc. (wodno-alkoholo-
we) roztwory silanéw oraz amin i zakwaszano je kwa-
sem octowym do uzyskania pH = 4. Drugi etap obejmo-
wal modyfikacje chemiczna odpowiednich odwazek na-
petniaczy w podanych wyzej roztworach, w szczelnie
zamknietych porcelanowych pojemnikach, ktére
umieszczano w specjalnej mieszarce [2, 11]. Warunki
modpyfikacji byly nastepujace: czas 1,5 h, temperatura
22°C, szybko$é¢ mieszania 100 obr./min. Nastepnie
proébki zmodyfikowanych napelniaczy suszono w temp.
95 °C w ciagu 5 h w komorze klimatyzacyjnej ,Ilka”
firmy Feutron.

Tabela 2. Symbole niemodyfikowanych i modyfikowanych
napelniaczy
Table 2. Symbols of unmodified and modified fillers

Rodzaj Bez mody- Modyfikacja roztworem":
napelniacza fikacji 1 2 3 4
Talk T T1 T2 T3 T4
Kreda K K1 K2 K3 —
Tlenek glinu ALO ALO1 ALO2 ALO3 —
Popiél lotny PL PL1 PL2 PL3 PL4

1 — roztwér winylotrietoksysilanu, 2 — roztwér N-2-(aminoetylo)-
-3-aminopropylotrimetoksysilanu, 3 — roztwdér trietanoloaminy, 4 —
roztwoér n-butyloaminy.

Symbole modyfikowanych i niemodyfikowanych na-
pelniaczy zestawiono w tabeli 2.

Przygotowanie prébek kompozytéow

Modyfikowane chemicznie napelniacze mineralne
mieszano z polimerem (20 % mas. napelniacza + 80 %
mas. PE-LLD). W celu réwnomiernego rozmieszczenia
proszku polimeru w calej masie, badane uklady umiesz-
czano porcjami (200 g) w mieszarce [2, 11]; czas mieszania
kazdej porcji (z szybkoscia 100 obr./min) wynosit 3 h.

Prébki kompozytéw do badan wytrzymatosciowych
(wg normy PN-80/C-890123) otrzymywano metoda
wtryskiwania za pomoca wtryskarki slimakowej

+KuASY 260/100” produkcji niemieckiej. Wykorzysty-
wano przy tym specjalng forme wtryskowa do prébek
wytrzymalosciowych [2, 11]. Préby wstepne wykazaly,
ze wtryskiwanie ,,Stamylexu” zawierajacego napelniacz
moze przebiega¢ w nastepujacych warunkach odpowia-
dajacych wtryskiwaniu nienapeinionego ,Stamylexu”:
temperatura 165 °C, ci$nienie 90 MPa, temperatura for-
my 35 °C, czas cyklu wtryskowego 7,5 s.

Symbole tak otrzymanych prébek kompozytéw za-
wiera tabela 3.

Tabela 3. Symbole badanych prébek
Table 3. Symbols of the samples investigated

Rodzaj prébki Symbol
PE-LLD bez napelniacza PE
PE-LLD/talk PE+T
PE-LLD/talk 1 PE+T1
PE-LLD/talk 2 PE + T2
PE-LLD/talk 3 PE + T3
PE-LLD/talk 4 PE + T4
PE-LLD/kreda PE + K
PE-LLD/kreda 1 PE + K1
PE-LLD/kreda 2 PE + K2
PE-LLD/kreda 3 PE + K3
PE-LLD/AlO3 PE + ALO
PE-LLD/ALOs1 PE + ALOI
PE-LLD/AlO3 2 PE + ALO2
PE-LLD/AlL203 3 PE + ALO3
PE-LLD/popidl lotny PE + PL
PE-LLD/popicét lotny 1 PE + PL1
PE-LLD/popi6! lotny 2 PE + PL2
PE-LLD/popi6! lotny 3 PE + PL3
PE-LLD/ popiét lotny 4 PE + PL4

Wszystkie wtrysniete prébki przed ich badaniem kli-
matyzowano zgodnie z normami PN-79/C-8900 i ISO
291-1977.

Metodyka badan i stosowana aparatura

Zmiany morfologii i mikrostruktury powierzchni na-
petniacza oceniano na podstawie nastepujacych badar:

— pomiaru wartosci powierzchni wladciwej metoda
sorptometryczna,

— analizy elementarnej (po modyfikacji napelniacza
ekstrahowano go tetrahydrofuranem — THF),

— badar rentgenostrukturalnych,

— oceny mikrostruktury powierzchni przy uzyciu
mikroskopu skaningowego.

W celu scharakteryzowania wplywu rodzaju napet-
niacza na zmiany struktury fazowej PE-LLD okreslano:

— zmiany stopnia krystalicznoéci napelnionego poli-
etylenu (metoda rentgenograficzna),

— wiasciwosci wytrzymalo$ciowe kompozytéw
(rozciaganie statyczne, twardos¢),
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— topografie powierzchni przetloméw i stopieti jed-
norodnoéci struktury kompozytéw (obserwacje metoda
skaningowej mikroskopii elektronowej — SEM).

Sorptometryczne zmiany powierzchni wlasciwej mo-
dyfikowanych napelniaczy proszkowych mierzono przy
uzyciu Sorptometru Perkin-Elmer typ 212C. Analize ele-
mentarna wykonano za pomoca aparatu ,Elemental
Analyser 2400 CHN"” (firmy Perkin-Elmer, USA). W ba-
daniach rentgenostrukturalnych postugiwano sie zesta-
wem dyfraktometrycznym firmy Philips (PW1710). Oce-
ny stopnia krystalicznoéci badanych prébek PE-LLD
z réznymi napelniaczami dokonywano na podstawie
danych uzyskanych z badan dyfraktometrycznych. Do
jego wyznaczenia postuzono si¢ metoda szerokokatowe-
go rozpraszania promieni rentgenowskich (WAXS).

W badaniach wytrzymalosciowych stosowano ma-
szyne wytrzymaltosciowa ,, Tiratest 2200” (firmy Thurin-
ger Industriewerk Raustein, Niemcy) z glowica pomia-
rowa typu IP54 o zakresie 0—10 kN, wykorzystujac pro-
gram AEP3. Predko$¢ posuwu uchwytu maszyny wy-
nosita 100+2 mm/min, a temperatura i wilgotnosé
wzgledna powietrza — odpowiednio 2342 °C i 65 %.
Pomiary twardo$ci metoda Brinella wykonano za pomo-
ca przyrzadu HPK-t (firmy Ralf Kogel, Niemcy).

Topografie powierzchni przeloméw i stopieri jedno-
rodnosci struktury kompozytéw scharakteryzowano

4
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przy uzyciu skaningowego mikroskopu elektronowego
firmy JEOL (Japonia).

WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE
Modyfikacja napelniaczy

Wplyw modyfikacji chemicznej na wyniki badar sor-
ptometrycznych napetniaczy ilustruje rys. 1. W przy-
padku talku zwraca uwage istotny (o ok. 100 %) wzrost
powierzchni wlasciwej (S, przy uzyciu winylotrieto-
ksysilanu (T1) oraz o ok. 25 % w razie zastosowania
n-butyloaminy (T4). Podobnie, kreda modyfikowana
winylotrietoksysilanem (K1) wykazuje najwigkszy
wzrost (o ok. 40 %) wartosci Sy, aczkolwiek efekt nie jest
juz tak znaczny jak uprzednio. W przypadku tlenku gli-
nu, ktéry juz niemodyfikowany (ALO) odznaczal sie
duza wartoscia S, (ok. 80 m?/g), zmiany jego zmodyfi-
kowanej powierzchni sa niewielkie. Popioty lotne od-
znaczaja si¢ znacznym wzrostem powierzchni po mody-
fikacji zaréwno winylotrietoksysilanem (PL1, ok. 80 %),
jak i N-2-(aminoetylo)-3-aminopropylotrimetoksysila-
nem (PL2, o ok. 270 %). Niezwykle duzy, kilkusetpro-
centowy wzrost 5, nastgpuje tu natomiast pod wpty-
wem modyfikacji aminami, zwlaszcza w przypadku za-
stosowania trietanoloaminy (PL3).
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Rys. 1. Wplyw rodzaju modyfikatora na $rednig warto$¢ powierzchni wlasciwej (S,y) napetniaczy; a) talk, b) kreda, c) Al,O;,

d) popiot lotny (symbole probek wg tabeli2)

Fig. 1. Effect of a modifier type on the mean value of specific surface (Syy) of the filler; a) talc, b) chalk, c) Al;O3, d) fly-ash

(symbols of the samples as in Table 2)
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Wyniki analizy elementarnej wybranych prébek nie-
modyfikowanych i modyfikowanych napetniaczy za-
wiera tabela 4. Nastepuje wiec znaczne zwiekszenie za-
wartosci C, H i N w probkach napetniaczy modyfikowa-
nych w poréwnaniu z wyjsciowymi (zwtaszcza w przy-
padku prébek modyfikowanych aminami — T4, K3,
PL4). Jak wynika tez z danych zawartych w tabeli 4,
modyfikacja powierzchni badanych prébek ma charak-
ter trwaty, bowiem réznice w zawartosci fazy organicz-
nej przed i po ekstrakcji za pomocg THF sg nieznaczne.
Moze to Swiadczy¢ o chemicznym zwigzaniu modyfi-
kujacej fazy organicznej z powierzchnig modyfikowa-
nych napetniaczy.

Tabela 4. Wptyw modyfikacji napetniaczy i ich ekstrakcji
THF na wyniki analizy elementarnej ($rednia arytmetyczna z 3
pomiaréw)

Table 4. Effectof the fillers' modification and extraction with
THF on the results of elemental analysis (arithmetic means from 3
measurements)

Symbol Przed ekstrakcjg, % mas. Po ekstrakcji, Y mas.
prébki wg

tabeli 2 c H N c H N
T 0,378 0,395 0,000 — — —
TI 0,669 0,454 0,001 0,585 0,376 0,001
T4 0,782 0,475 0,003 0,595 0,395 0,003
K 10,776 0,047 0,013 — — —
K3 11,730 0,259 0,103 11,566 0,152 0,060
PL 1,783 0,028 0,018 — — —
PL1 2,285 0,043 0,019 1,917 0,035 0,016
PL4 3,107 0,144 0,028 2,795 0,068 0,024

Modyfikacja chemiczna nie spowodowata spodzie-
wanych istotnych zmian obrazu morfologii proszko-
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Rys. 2. Skaningowy obraz morfologii po-
wierzchni i ksztattu czgstek proszkowego tal-
ku: a) talk techniczny (T), b) T po modyfikacji
winylotrietoksysilanem (T1); powiekszenie
1000X

Fig. 2. Scanning image of surface morpholo-
gy and shape of powder talc: a) technical talc
(T), b) T after modification with vinyltrietho-

xysilane (T1); magnification 100O0Ox

Rys. 3. Skaningowy obraz morfologii powierz-
chni i ksztattu czastek kredy: a) kreda technicz-
na (K), b) K po modyfikacji winylotrietoksysila-
nem (K1); powiekszenie 1000x

Fig. 3. Scanning image of surface morphology
and shape of chalk: a) technical chalk (K), b) K
after modification with vinyltriethoxysilane
(K1); magnification 1000x

wych napetniaczy, o czym Swiadczg rys. 2 i 3. W przy-
padku talku szczeg6lng uwage zwraca zmiana morfolo-
gii powierzchni po modyfikacji winylotrietoksysilanem
(rys. 2). Interesujaca jest takze struktura pierzasta zarow-
no niemodyfikowanej, jak i modyfikowanej silanami
kredy. Po jej modyfikacji wystepuje wyraznie gabczasty
charakter wydzielen (rys. 3).

Badania rentgenostrukturalne prébek napetniaczy
potwierdzity ich skiad fazowy.

Kompozyty

Badania rentgenostrukturalne kompozytéw ilustruje
przedstawiony narys. 4 przyktad poréwnania dyfrakto-
gramoéw kompozytéw PE-LLD + talk (niemodyfikowa-
ny lub modyfikowany winylotrietoksysilanem) i wyjs-
ciowego PE-LLD. Tak wiec obecno$¢ napetniacza nie
wywotata istotnych zmian charakteru linii dyfrakcyj-
nych polietylenu — niewielkie réznice obserwuje sie tyl-
ko w potozeniach kagtowych linii.

Obliczone wartosci Sredniego stopnia krystalicznosci
(SK) poszczegdlnych kompozytow zestawiono na rys. 5.
Wartos$¢ sk wyjsciowego PE-LLD wynosi 49 %, a wpro-
wadzenie niemodyfikowanych napetniaczy (z wyjat-
kiem talku) zmniejsza jg tylko nieznacznie; jest to praw-
dopodobnie spowodowane nowym rozktadem fazy bez-
postaciowej, obserwowanym w takich przypadkach
[12]. Modyfikacja napetniacza wptywa na sk w rozmai-
ty sposoéb; silany powoduja na ogét wzrost stopnia krys-
talicznosci, aw przypadku amin trudno zauwazy¢ okre-
$lony kierunek oddziatywania.

Wyniki badan wiasciwosci mechanicznych wyjscio-
wego PE-LLD i kompozytéw obejmuja, jak juz wspom-
nieliSmy, parametry wytrzymatosciowe przy statycz-
nym rozcigganiu oraz, uzupetniajgco, rezultaty pomia-
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Rys. 4. Poréwnanie dyfraktograméw: 1 — wyjéciowego PE-LLD oraz 2 — kompozytu PE-LLD + niemodyfikowany talk (PE +
T) i 3 — kompozytu PE-LLD + talk modyfikowany winylotrietoksysilanem (PE + T1)

Fig. 4. Comparison of diffraction patterns of: 1 — initial PE-LLD, 2 — composite made of PE-LLD + unmodified talc (PE + T)
and 3 — composite made of PE-LLD + talc modified with vinyltriethoxysilane (PE + T1)

réw twardosci (tabela 5). Najwiekszymi wartosciami za- ~ wiec kompozyty z talkiem, a najwiekszym naprezeniem
réwno maksymalnego naprezenia rozciagajacego, jak  przy zerwaniu wyréznia si¢ kompozyt z kreda [zwlasz-
i naprezenia na granicy plastyczno$ci charakteryzuja sie  cza z kreda modyfikowana N-2-(aminoetylo)-3-amino-
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Rys. 5. Wartosci srednich stopni krystalicznosci (SK) kompozytéw PE-LLD z: a) talkiem, b) kredg, c) Al,O3, d) popiotem lotnym;
symbole kompozytéw wg tabeli 2

Fig. 5. Mean values of crystallinity degree (SK) of PE-LLD composites with: a) talc, b) chalk, c) fly-ash (symbols of the composites
as in Table 2)
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Tabela 5 Srednie wartoéci (z 10 pomiaréw) wiasciwoéci mechanicznych przy rozcigganiu i twardosci wyjéciowego PE-LLD oraz

kompozytéw na jego podstawie (symbole kompozytéw wg tabeli 2)

Table 5 Mean values (from 10 measurements) of mechanical properties at tension and hardness of initial PE-LLD as well as of the

composites on its base (composites' symbols as in Table 2)

. Maksymalne Naprezenie na Naprezenie Modut Wydtuzenie
Rodzaj . K i X . i Twardos¢
materiatu r_napr?zeme granicy plastycz- przy zerwaniu sprezystosci catkowite po MPa
rozciggajgce, MPa nosci, MPa MPa MPa zerwaniu, %

PE-LLD 16,9 13,9 5,2 435 587 16

PE+T 17,6 14,3 5,9 567 483 21

PE + TI 19,4 15,4 5,7 654 301 25

PE + T2 18,4 14,8 6,9 615 259 23

PE + T3 18,8 15,0 6,1 630 330 22

PE + T4 18,6 14,9 6,5 642 288 24

PE + K 17,2 14,2 5,7 564 269 18

PE + K1 18,4 14,6 7,0 615 243 20

PE + K2 18,5 14,7 7.4 621 86 23

PE + K3 18,3 14,5 7,0 603 149 21

PE + ALO 16,9 13,9 5,6 558 171 23

PE + ALOI 17,2 14,2 5,7 573 167 24

PE + ALO2 18,0 14,4 6,7 588 156 21

PE + ALO3 17,9 14,3 6,5 606 107 27

PE + PL 15,9 13,5 4.6 459 282 19

PE + PL1 16,7 13,7 5,3 522 269 21

PE + PL2 17,3 13,9 6,5 555 145 19

PE + PL3 17,7 14,1 5,9 597 61 25

PE + PL4 17,2 14,0 6,0 543 121 23
Rys. 6. Topografia powierzchni przetomu
kompozytu PE-LLD z talkiem: a) PE + T, b)
PE + TI (symbole wg tabeli 2); powiekszenie
1000x
Fig. 6. Topography of the surface of the frac-
ture of PE-LLD composites with talc: a) PE
+ T, b) PE + T1 (symbols as in Table 2);
magnification 1000x

propylotrimetoksysilanem, PE + K2]. Wszystkie napet- fii — wzrasta jednorodno$¢ struktury, a charakter prze-

niacze (niemodyfikowane lub modyfikowane) oczywis-
cie znacznie zmniejszyty wydtuzenie catkowite po zer-
waniu i jednoczes$nie spowodowaty zwiekszenie war-
tosci modutu sprezystosci kompozytéow w poréwnaniu
z modutem nienapetnionego PE-LLD. Najwieksze war-
tosci modutu sprezystosci wystepujg w ukladach z tal-
kiem i kreda.

Pod wptywem dodatku napetniaczy rosnie twardos¢
PE-LLD, przy czym najwyrazniejszy efekt obserwuje sie
po dodaniu tlenku glinu.

Typowy przykiad wynikow badania metodg SEM to-
pografii powierzchni przelomdédw kompozytéw ilustruje
rys. 6 dotyczacy kompozytéw z talkiem. tatwo tu zau-
wazy¢ luzno zwigzane w matrycy polimeru ptytki talku;
przetom jest kruchy. Modyfikacja talku winylotrietoksy-
silanem wptywa korzystnie na zmiany badanej topogra-

tomu staje sie bardziej ciggliwy.
PODSUMOWANIE

Modyfikacja roztworami silanéw w istotny sposéb
zmienia morfologie i powierzchnie wtasciwg wszystkich
zbadanych napeiniaczy. Na uwage zastuguje wzrost po-
wierzchni wtasciwej talku i struktura pierzasta kredy.

Modyfikacja chemiczna umozliwia rownomierny
rozktad napetniaczy w matrycy polimerowej. Ich wpro-
wadzenie do PE-LLD nie pogorszyto wytrzymatosci me-
chanicznej polimeru, a w przypadku kompozytu z tal-
kiem modyfikowanym winylotrietoksysilanem, a takze
kredy modyfikowanej N-2-(aminoetylo)-3-aminopropy-
lotrimetoksysilanem nastgpito nawet znaczne polepsze-
nie tych wtasciwosci. Sprezystosé i twardos¢ kompozy-
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tow, zwlaszcza tych z napetniaczami modyfikowanymi
silanami, jest wyraznie wigeksza niz wyjSciowego
PE-LLD.

Dalsze badania adhezji napelniacz mineralny/silan,
rozszerzajace palete stosowanych silanowych $rodkéw
wiazacych, moga doprowadzi¢ do racjonalnego doboru
silanowego promotora adhezji do okreslonego napelnia-
cza proszkowego i ulatwié¢ uzyskanie tworzywa o poza-
danych wlasciwosciach.

Przedstawione tu wyniki badaf w pelni przekonuja,
Ze wzglednie tanie napelniacze po odpowiedniej mody-
fikacji silanami mozna wykorzystywaé w kompozytach
z poliolefinami, uzyskujac tworzywa o korzystnych
wiadciwosciach mechanicznych.
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