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Wp³yw poli(tereftalanu butylenu) funkcjonalizowanego
2,2‘-(1,3-fenyleno)-bis(2-oksazolin¹) na strukturê i w³aœciwoœci
mieszanin poliamidu 6 z odpadami w³ókienniczymi zawieraj¹cymi
poli(tereftalan etylenu)

Streszczenie — Na drodze wyt³aczania w dwuœlimakowej wyt³aczarce wspó³bie¿nej otrzymywano
mieszaniny poliamidu 6 (PA 6, 65 cz. mas.) i odpadów w³ókienniczych zawieraj¹cych poli(tereftalan
etylenu) (PET, 35 cz. mas.) z poli(tereftalanem butylenu) (PBT) funkcjonalizowanym 2,2‘-(1,3-fenyle-
no)-bis(2-oksazolin¹) (PBO). Metodami skaningowej kalorymetrii ró¿nicowej, skaningowej mikrosko-
pii elektronowej, a tak¿e na podstawie wyników badania selektywnej rozpuszczalnoœci w kwasie
mrówkowym oceniono wp³yw obecnoœci i zawartoœci PBT-PBO na w³aœciwoœci cieplne oraz strukturê
fazow¹ uzyskanych mieszanin. Uk³ady te charakteryzuj¹ siê struktur¹ heterogeniczn¹, stabilizowan¹
na poziomie mikrofazowym. Jest to skutek przebiegaj¹cych w trakcie wyt³aczania reakcji chemicz-
nych (prawdopodobnie z udzia³em grup funkcyjnych PA i PET oraz grup oksazolinowych wbudowa-
nych w PBT). Obecnoœæ PBT-PBO powoduje poprawê w³aœciwoœci mechanicznych i przetwórczych
mieszanin. Wyniki przedstawionych badañ wskazuj¹ na kompatybilizuj¹cy wp³yw PBO.
S³owa kluczowe: mieszaniny PA/PET, 2,2‘-(1,3-fenyleno)-bis(2-oksazolina), kompatybilizacja, struk-
tura, w³aœciwoœci cieplne, w³aœciwoœci mechaniczne.

EFFECT OF POLY(BUTYLENE TEREPHTHALATE) FUNCTIONALIZED WITH 2,2‘-(1,3-PHENYLE-
NE)-BIS(2-OXAZOLINE) ON THE STRUCTURE AND PROPERTIES OF POLYAMIDE 6 BLENDS
WITH TEXTILE WASTE CONTAINING POLY(ETHYLENE TEREPHTHALATE)
Summary — The blends of polyamide 6 (PA6, 65 wt. parts), textile waste containing poly(ethylene
terephthalate) (PET, 35 wt. parts, Table 1) with poly(butylene terephthalate) (PBT) functionalized with
2,2‘-(1,3-phenylene)-bis(2-oxazoline) (PBO) were prepared using a co-rotating twin-screw extruder.
The effects of a presence and amount of PBT — PBO on thermal properties (Table 2) and phase
structures of the blends obtained (Table 3) were investigated by differential scanning calorimetry (Fig.
1), scanning electron microscopy (Fig. 2 and 3) and selective solubility in formic acid (Table 4). The
blends show heterogenic structures stabilized at microphase level. This is a result of chemical reactions
going during the extrusion process (probably the reactions of PA and PET functional groups with
oxazoline groups built-in into PBT [equation (1), (3) and (4)]. PBT — PBO presence improves the
mechanical and processing properties of the blends (Table 5—7). The results of investigations show the
compatibilizing effect of PBO.
Key words: PA/PET blends, 2,2‘-(1,3-phenylene)-bis(2-oxazoline), compatibilization, structure, ther-
mal properties, mechanical properties.

Powtórne przetwórstwo tworzyw wielkocz¹steczko-
wych stwarza wiele problemów wynikaj¹cych m.in. ze
starzenia siê tworzyw podczas ich eksploatacji, degrada-
cji termicznej w toku tego procesu, a zw³aszcza nieko-
rzystnego wzajemnego oddzia³ywania chemicznego
w stanie uplastycznionym przetwarzanych ponownie
polimerów. Dlatego iloœæ odpadów polimerowych roœ-
nie i trwale zanieczyszcza œrodowisko naturalne. Wci¹¿
konieczne jest zatem prowadzenie szczegó³owych ba-
dañ zwi¹zanych z mo¿liwoœci¹ ich recyklingu [1—13].

Polimery s¹ z regu³y wzajemnie niemieszalne termody-
namicznie, w zwi¹zku z czym mechaniczne zdyspergowa-
nie jednego polimeru w drugim nie wystarcza do uzyska-
nia dobrego jakoœciowo tworzywa. Natomiast uk³ad,
w którym na granicy faz powstan¹ wi¹zania chemiczne
lub wyst¹pi¹ oddzia³ywania fizyczne albo utworzy siê fa-
za poœrednia, mo¿e charakteryzowaæ siê zespo³em korzy-
stnych cech fizycznych i mechanicznych; zazwyczaj osi¹ga
siê to dziêki wprowadzeniu dodatkowego sk³adnika
(kompatybilizatora) wi¹¿¹cego odrêbne fazy [14—16].
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Podobne mo¿liwoœci stwarza te¿ mieszanie reaktyw-
ne tworzyw polimerowych w stanie uplastycznionym
w wyt³aczarce dwuœlimakowej, w wyniku czego uzys-
kuje siê strukturê blokow¹, rozga³êzion¹ b¹dŸ strukturê
wzajemnie przenikaj¹cych siê sieci [17—21].

Zagadnienia zwi¹zane z reaktywnym mieszaniem s¹
obecnie intensywnie badane, stanowi¹ bowiem nowo-
czesny a jednoczeœnie wyj¹tkowo perspektywiczny kie-
runek przetwórstwa i recyklingu materia³owego two-
rzyw polimerowych [22—32].

Celem badañ opisanych w niniejszym artykule by³o
okreœlenie wp³ywu poli(tereftalanu butylenu) (PBT)
funkcjonalizowanego 2,2‘-(1,3-fenyleno)-bis(2-oksazo-
lin¹) (PBO) na strukturê, w³aœciwoœci cieplne, przetwór-
cze oraz mechaniczne mieszanin poliamidu 6 (PA 6)
z odpadami w³ókienniczymi zawieraj¹cymi poli(terefta-
lan etylenu) (PET), otrzymanych metod¹ dwuœlimako-
wego wyt³aczania wspó³bie¿nego.

CZÊŒÆ DOŒWIADCZALNA

Materia³y

— Regranulat odpadów w³ókienniczych zawieraj¹-
cych poli(tereftalan etylenu) o w³aœciwoœciach przedsta-
wionych w tabeli 1 (wyniki badañ w³asnych).

T a b e l a 1. Wybrane w³aœciwoœci regranulatu PET
T a b l e 1. Selected properties of regranulated PET

W³aœciwoœæ Wartoœæ

Masowy wskaŸnik szybkoœci p³yniêcia
(270 oC/1,2 kg), g/10 min

13

Liczba lepkoœciowa, dl/g 0,57

Modu³ sprê¿ystoœci przy rozci¹ganiu, MPa 3300

Wytrzyma³oœæ na rozci¹ganie, MPa 16

Wyd³u¿enie wzglêdne przy zerwaniu, % <1

Udarnoœæ z karbem wg Charpy‘ego, kJ/m2
<1

— Poliamid 6 („Tarnamid T-27”) produkcji Zak³adów
Azotowych Tarnów Moœcice S.A., o masowym wskaŸni-
ku szybkoœci p³yniêcia MFR230 °C/0,32 kg = 2,6 g/10 min i
o liczbie lepkoœciowej = 1,12 dl/g (temp. 25 oC w miesza-
ninie dichlorobenzen/fenol w stosunku masowym 1:1).

— Poli(tereftalan butylenu) produkcji Jelchem-Poli-
mery o masowym wskaŸniku szybkoœci p³yniêcia
MFR270 °C/1,2 kg = 5,4 g/10 min i o liczbie lepkoœciowej =
0,83 dl/g (temp. 25 oC w mieszaninie dichloroben-
zen/fenol w stosunku masowym 1:1).

— 2,2‘-(1,3-Fenyleno)-bis(2-oksazolina) produkcji do-
œwiadczalnej firmy Henkel, Niemcy, proszek o barwie
bia³ej i ciê¿arze cz¹steczkowym 216,14.

Funkcjonalizacja PBT

Granulat PBT mieszano z PBO w temperaturze poko-
jowej w mieszalniku z mieszad³em wstêgowym, a nas-

têpnie ca³oœæ dozowano do leja zasypowego dwuœlima-
kowej wyt³aczarki wspó³bie¿nej (D = 25 mm, L/D = 33)
firmy Berstorff. Proces wyt³aczania prowadzono w
temp. 240—250 oC. Czas przebywania sk³adników
w uk³adzie uplastyczniaj¹cym wyt³aczarki wynosi³ 3
minuty. Nastêpowa³o wówczas wbudowywanie PBO do

³añcucha PBT wg równania (1) [4]. Stopiony produkt
(PBT-PBO) opuszczaj¹cy wyt³aczarkê przez g³owicê wy-
t³aczarsk¹ ch³odzono wod¹ w wannie ch³odz¹cej, granu-
lowano, po czym suszono w temp. 110 oC w ci¹gu 4 h.

Sporz¹dzanie mieszanin PA/PET/PBT-PBO

Mieszaniny PA/PET/PBT-PBO otrzymywano dwu-
etapowo we wspomnianej ju¿ wyt³aczarce metod¹ opra-
cowan¹ w Instytucie Chemii Przemys³owej [33]. Na
pierwszym etapie uplastyczniano i granulowano roz-
w³óknione odpady w³ókiennicze zawieraj¹ce PET.
Uzyskany regranulat suszono w temp. 110 oC w ci¹gu
4 h. Nastêpnie, na drugim etapie, mieszano PA i PET
(64:35) z PBT-PBO w wybranych stosunkach masowych
(por. tabela 2, dalszy tekst). Podczas wyt³aczania utrzy-
mywano sta³¹ — w przedziale 240—250 oC — tempera-
turê g³owicy oraz stref grzejnych uk³adu uplastyczniaj¹-
cego wyt³aczarki; przedzia³ ten jest zgodny z wartoœcia-
mi literaturowymi [34, 35] oraz z wynikami w³asnych
doœwiadczeñ [4, 29]. Szybkoœæ obrotowa œlimaków rów-
nie¿ by³a sta³a i dobierana w odniesieniu do ka¿dej mie-
szaniny tak, aby czas przebywania sk³adników w uk³a-
dzie uplastyczniaj¹cym wyt³aczarki wynosi³ 3 min. Sto-
piony produkt opuszczaj¹cy wyt³aczarkê przez g³owicê
w postaci ¿y³ek, by³ ch³odzony, granulowany i wreszcie
suszony w temp. 85 oC w ci¹gu 8 h w suszarce z przep³y-
wem suchego powietrza.

Przygotowanie próbek do badañ

Próbki do oceny w³aœciwoœci mechanicznych oraz
badañ mikroskopowych otrzymywano metod¹ wtryski-
wania przy u¿yciu wtryskarki „Arburg 420 M” typu
„Allrounder 1000-250” zgodnie z wytycznymi PN-75/
C-89013. Wtryskiwanie prowadzono z zastosowaniem
dyszy, której temperatura by³a w ka¿dym przypadku
o 5 oC wy¿sza od — oznaczonej metod¹ DSC — najwy¿-
szej temperatury topnienia danej mieszaniny.
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Metody badañ

— W³aœciwoœci cieplne mieszanin okreœlano metod¹
skaningowej kalorymetrii ró¿nicowej (DSC), stosuj¹c
aparat „Perkin-Elmer (DSC-7)”. Próbki ogrzewano, ch³o-
dzono i ponownie ogrzewano z szybkoœci¹ 10 oC/min,
w przedziale temperatury od -10 oC do +290 oC. Tempe-
raturê zeszklenia (Tg) odczytywano z wykresu w punk-
cie odpowiadaj¹cym po³owie zmiany ciep³a w³aœciwego
(∆Cp) [36, 37], wartoœci zaœ temperatury topnienia (Tm) i
krystalizacji (Tc) przyjmowano na podstawie po³o¿enia
ekstremum piku odpowiadaj¹cego danej przemianie
[38]. Metoda DSC pos³u¿y³a te¿ do wyznaczenia wartoœ-
ci entalpii topnienia (∆Hm) oraz entalpii krystalizacji
(∆Hc) badanych próbek.

— Stopieñ krystalicznoœci (SK) obliczano z nastêpuj¹-
cej zale¿noœci:

(2)

gdzie: ∆Hm — entalpia topnienia tworzywa badanego, ∆Hk

— entalpia topnienia tworzywa ca³kowicie krystalicznego,
wc — u³amek masowy homopolimeru wchodz¹cego w sk³ad
badanego tworzywa.

Dla poliamidu 6 przyjêto ∆Hk = 188,6 J/g, a w przy-
padku poli(tereftalanu etylenu) oraz poli(tereftalanu bu-
tylenu) ∆Hk = 138,2 J/g (wed³ug danych literaturowych
[39—41]).

— Strukturê mieszanin charakteryzowano skaningo-
wym mikroskopem elektronowym „JSM 6100” firmy
JEOL. Oceniano prze³omy próbek wykonywane (po za-
mro¿eniu w ciek³ym azocie) metod¹ udarow¹; powierz-
chnie prze³omów napylano z³otem.

— Masowy wskaŸnik szybkoœci p³yniêcia (MFR) ok-
reœlano wg normy PN-EN ISO 1133:2002 (U) za pomoc¹
plastometru typu II RT produkcji rosyjskiej (temp.
230 oC, obci¹¿enie 2,16 kg).

— Rozpuszczalnoœæ (R) frakcji poliamidowej miesza-
nin PA/PET/PBT-PBO badano ekstrahuj¹c próbkê za
pomoc¹ 85-proc. roztworu kwasu mrówkowego (selek-
tywnego rozpuszczalnika PA) w temperaturze pokojo-
wej. Po up³ywie czasu, w ci¹gu którego wzorcowa prób-
ka pierwotnego PA — u¿ywana w ka¿dym poszczegól-
nym oznaczaniu — rozpuszcza siê ca³kowicie, roztwory

s¹czono, produkty ekstrakcji wytr¹cano metanolem
i nastêpnie suszono. Takie postêpowanie umo¿liwia se-
lektywne wymywanie frakcji nieprzereagowanego PA,
a jednoczeœnie zachowanie ewentualnie tworz¹cego siê
kopolimeru PA-blok-PBT.

— Liczbê lepkoœciow¹ kopolimeru PA-blok-PET-blok-
-PBT, po wyekstrahowaniu frakcji nieprzereagowanego
PA, okreœlano wg normy ISO 1628-5 na podstawie po-
miaru w jednym punkcie lepkoœci roztworu w stê¿eniu
0,5 % mas., w temp. 25 oC. Stosowano przy tym wisko-
zymetr Ubbelohde‘a, a rozpuszczalnik stanowi³a mie-
szanina dichlorobenzen/fenol w stosunku masowym
1:1. W takich samych warunkach oznaczano wartoœci
liczby lepkoœciowej, PBT i PET.

— W³aœciwoœci mechaniczne przy rozci¹ganiu okreœ-
lano wg PN-EN ISO 527-2:1998 wykorzystuj¹c maszynê
wytrzyma³oœciow¹ „Instron 4505”. Pomiary naprê¿enia
zrywaj¹cego i wyd³u¿enia przy zerwaniu prowadzono
w warunkach szybkoœci posuwu szczêk 5 mm/min.

— Badania udarnoœci wg Charpy‘ego (PN-EN ISO
179-1:2002 (U)) wykonywano stosuj¹c aparat firmy
Zwick.

WYNIKI BADAÑ I ICH OMÓWIENIE

W³aœciwoœci cieplne i struktura mieszanin

Przedstawione w tabeli 2 wyniki badañ DSC miesza-
nin PA 6/PET/PBT-PBO sugeruj¹ ich heterogeniczn¹
strukturê. Szczegó³owa analiza krzywych uzyskanych
t¹ metod¹ wykaza³a, ¿e efekty cieplne wynikaj¹ce za-
równo z krystalizacji, jak i topnienia a tak¿e zeszklenia
polimerów sk³adowych czêœciowo wystêpuj¹ w super-
pozycji, co utrudnia precyzyjne ich oddzielenie i ana-
lizê.

Na termogramach omawianych mieszanin ró¿ni¹-
cych siê zawartoœci¹ PBT-PBO (rys. 1, krzywe 3—5) jest
widoczny efekt zmian ciep³a w³aœciwego ∆cp zwi¹zane-
go z temperatur¹ zeszklenia, bêd¹cy wynikiem tworze-
nia siê nowej fazy, a tak¿e na³o¿enia siê na niego nie-
wielkich efektów cieplnych zwi¹zanych z Tg PA 6, PBT
i PET. Okreœlona na podstawie pomiarów ∆cp tempera-
tura zeszklenia mieszanin jest o ok. 3 oC ni¿sza od Tg PA,

%100
∆
∆ kc
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T a b e l a 2. W³aœciwoœci cieplne poszczególnych faz mieszanin PA/PET/PBT-PBO i ich sk³adników*)

T a b l e 2. Thermal properties of particular phases of PA/PET/ PBT-PBO blends and their components

PA/PET/PBT-PBO
cz. mas.

Faza poliamidowa Faza poliestrowa

Tg1, oC
[∆cp, J/(g •K)]

Tm1, oC
(∆Hm, J/g)

Tc1, oC
(∆Hc, J/g)

Tg2, oC
[∆cp, J/(g •K)]

Tm2, oC
(∆Hm, J/g)

Tc2, oC
(∆Hc, J/g)

100/0/0 52 (0,17) 189, 217, 223 (68,1) 163 (63,8) — — —
0/100/0 — — — 83 (0,13) 258 (58,4) 223 (60,3)
0/0/100 — — — 43 (0,12) 223 (55,2) 183 (58,0)
65/35/10 50 (0,29) 214, 219 (89,0) 190 (88,8) — 251 (34,3) 219 (30,5)
65/35/15 50 (0,24) 215, 220 (93,6) 190 (89,8) — 251 (30,2) 218 (26,7)
65/35/25 49 (0,28) 215, 219 (98,4) 197, 188 (95,2) — 249 (25,4) 215 (21,6)

*) Liczby zapisane drukiem pogrubionym odpowiadaj¹ g³ównym cieplnym efektom przemian.
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o 33—35 oC ni¿sza od Tg PET oraz o ok. 7 oC wy¿sza od
Tg PBT.

Na termogramach DSC mo¿na te¿ wyró¿niæ dwa za-
kresy topnienia badanych mieszanin, okreœlane ni¿sz¹
wartoœci¹ Tm1 i wy¿sz¹ wartoœci¹ Tm2. Mianowicie, Tm1

odpowiada topnieniu czêœciowo wykrystalizowanych
obszarów poliamidowych, w Tm2 natomiast wystêpuj¹
efekty endotermiczne wynikaj¹ce z topnienia fazy poli-
estrowej (PET i PBT). Temperatura topnienia Tm1 jest
o 4—5 oC ni¿sza od temperatury topnienia czystego PA
6. Widoczne na rys. 1 rozszczepienie piku topnienia
(krzywa 1) mo¿e œwiadczyæ o transformacji polimorficz-
nej poliamidu, tj. o obecnoœci fazy krystalicznej γ lub
o zmniejszeniu gruboœci krystalitów i rozszczepieniu
fazy α. Kszta³t tego piku zmienia siê wraz ze zwiêksza-
niem siê zawartoœci PBT-PBO w mieszaninie. Z porów-
nania przebiegu odpowiednich krzywych DSC mo¿na
wnioskowaæ, ¿e na sumaryczny efekt energetyczny
w obszarze Tm2 sk³ada siê przemiana topnienia do-
tycz¹ca fazy krystalicznej zarówno PBT, jak i PET. Tem-
peratura topnienia Tm2 fazy poliestrowej mieszanin jest
o 7—9 oC ni¿sza od temperatury topnienia PET i wy¿sza
o 26— 28 oC od temperatury topnienia PBT.

Entalpia topnienia (∆Hm) fazy poliamidowej miesza-
nin roœnie z 68,1 J/g (por. tabela 2, czysty PA) do 98,4
J/g, w zale¿noœci od udzia³u PBT-PBO w mieszaninie.
Œwiadczy to o znacznym wzroœcie stopnia krystalicznoœ-
ci fazy poliamidowej mieszanin. Efekt ten wystêpuje
doœæ czêsto w przypadku modyfikacji polimerów czêœ-
ciowo krystalicznych niewielkim dodatkiem innego ma-
teria³u polimerowego (u³atwienie dyfuzji, zmiana wa-
runków zarodkowania). Podobny wp³yw zaobserwo-
wano w odniesieniu do mieszanin PA 6 z PBT [4] lub
z PET [29, 30]. Natomiast entalpia topnienia fazy polies-
trowej zmniejsza siê wraz ze wzrostem zawartoœci PBO
w mieszaninie. W odniesieniu do ∆Hm PET, a tak¿e ∆Hm

PBT wartoœci ∆Hm badanych mieszanin s¹ mniejsze, co
tak¿e œwiadczy o ich ni¿szym stopniu krystalicznoœci

i wskazuje na zaburzaj¹cy (kompatybilizuj¹cy) wp³yw
PBO na strukturê tych uk³adów (tabela 3).

T a b e l a 3. Stopieñ krystalicznoœci poszczególnych faz miesza-
nin PA/PET/PBT-PBO i ich sk³adników
T a b l e 3. Crystallinity degrees of particular phases of PA/PET/
PBT-PBO blends and their components

PA/PET/PBT-PBO
cz. mas.

Stopieñ krystalicznoœci, %

faza poliamidowa faza poliestrowa

100/0/0 36,1 —
0/100/0 — 42,3
0/0/100 — 39,9
65/35/10 47,2 24,8
65/35/15 49,6 21,9
65/35/25 52,2 18,4

Potwierdzeniem heterogenicznej struktury miesza-
nin jest równie¿ wystêpowanie dwóch wartoœci tempe-
ratury krystalizacji (por. tabela 2): Tc1 zwi¹zanej z krysta-
lizacj¹ obszarów PA oraz Tc2 odpowiadaj¹cej krystaliza-
cji faz PET i PBT. Tc1 mieszanin roœnie ze 163 oC do 190
oC, ich Tc2 jest zaœ wy¿sza o 32—36 oC od Tc2 charaktery-
zuj¹cej PBT i ni¿sza o 4—8 oC od Tc2 okreœlaj¹cej krysta-
lizacjê PET.

Wystêpowanie dwóch wartoœci temperatury topnie-
nia i krystalizacji oraz jednej wartoœci temperatury ze-

PA

(3)

PBT

C N
O

C

O

NH (CH2)2 O C

O

+ N
H

H

C

O

NH (CH2)2 O C

O

C NH (CH2)2 N

H

O

PBT

PA

(4)

PBT

C N
O

C

O

NH (CH2)2 O C

O

+

C

O

NH (CH2)2 O C

O

C NH (CH2)2 O

O

C

O

PBT

PET

H O

O PET

Rys. 1. Termogramy DSC: PA — 1, PET — 2; PA/PET/
PBT-PBO: 65/35/10 — 3, 65/35/15 — 4, 65/35/25 — 5
Fig. 1. DSC thermograms of PA — 1, PET — 2 and
PA/PET/PBT-PBO: 65/35/10 — 3, 65/35/15 — 4, 65/35/25
— 5
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szklenia, a tak¿e zmniejszanie siê na ogó³ wartoœci tem-
peratury poszczególnych przemian cieplnych wraz ze
zwiêkszaniem siê zawartoœci PBT-PBO w uk³adzie mo¿e
wskazywaæ na tworzenie siê kopolimerów blokowych
z udzia³em PBO, lokuj¹cych siê na granicy faz mieszani-
ny [por. równania (3) i (4)].

Strukturê uzyskanych mieszanin obserwowano rów-
nie¿ bezpoœrednio metod¹ SEM. Rysunki 2 i 3 przedsta-
wiaj¹ przyk³ady mikrofotografii dwóch uk³adów
PA/PET/PBT-PBO ró¿ni¹cych siê zawartoœci¹ reaktyw-
nych grup oksazolinowych. Powi¹zania miêdzyfazowe
s¹ tu na tyle du¿e, ¿e w prze³omie próbki powiêkszo-
nym 1000× nie odkrywa siê powierzchnia fazy rozpro-
szonej, co wskazuje na stabilnoœæ struktury. Dopiero

powiêkszenie 20 000× uwidacznia w zarysie fazê rozpro-
szon¹ w postaci regularnych mikrosfer. Na uwagê zas³u-
guje w¹ski rozk³ad wymiarów cz¹stek fazy rozproszo-
nej, œwiadcz¹cy o ustabilizowaniu siê struktury na po-
ziomie mikrofazowym. Taki rodzaj heterogenicznej
struktury kompatybilnych mieszanin powstaj¹cy w wy-
niku modyfikacji chemicznej powoduje polepszenie ich
w³aœciwoœci mechanicznych (por. dalszy tekst).

T a b e l a 4. Rozpuszczalnoœæ w kwasie mrówkowym mieszanin
PA/PET/PBT-PBO
T a b l e 4. Solubility of PA/PET/PBT-PBO blends in formic acid

PA/PET/PBT-PBO, cz. mas. Udzia³ wyekstrahowanego PA, %

65/35/0 64
65/35/10 20
65/35/15 15
65/35/25 13

Wyniki badañ rozpuszczalnoœci frakcji poliamidowej
mieszanin PA/PET/PBT-PBO w kwasie mrówkowym
w temperaturze pokojowej (tabela 4) mog¹ byæ wyko-
rzystane do jakoœciowej oceny otrzymywanej w opisy-
wanym procesie trójsk³adnikowej kompozycji polimero-
wej. Zawartoœæ frakcji rozpuszczalnej w kwasie mrów-

10 mµ

a)

b)

10 mµ

c)

1 mµ

10 mµ

a)

1 mµ

b)

Rys. 2. Mikrofotografie SEM prze³omu mieszaniny PA/PET/
PBT-PBO 65/35/10; powiêkszenie: ×1000 — a, ×3000 — b,
×20 000 — c
Fig. 2. SEM images of the fracture of PA/PET/PBT-PBO
65/35/10 blend. Magnifications: 1000 times — a, 3000 times
— b and 20 000 — c

Rys. 3. Mikrofotografie SEM prze³omu mieszaniny PA/PET/
PBT-PBO 65/35/15, powiêkszenie: ×1000 — a, ×20 000 — b
Fig. 3. SEM images of the fracture of PA/PET/PBT-PBO
65/35/15 blend. Magnifications: 1000 times — a and 20 000
— b
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kowym w dwusk³adnikowym uk³adzie PA/PET odpo-
wiada iloœci u¿ytego PA; dowodzi to braku reakcji che-
micznej przebiegaj¹cej podczas wyt³aczania. Natomiast
w przypadku mieszanin PA/PET/PBT-PBO udzia³ wy-
ekstrahowanego PA w istotnym stopniu siê zmniejsza,
co dodatkowo potwierdza tworzenie siê kopolimerów
blokowych wi¹¿¹cych znaczn¹ czêœæ PA 6.

W³aœciwoœci przetwórcze i mechaniczne

Skutek funkcjonalizacji PBT stanowi istotna zmiana
jego masowego wskaŸnika szybkoœci p³yniêcia oraz licz-
by lepkoœciowej (tabela 5), co mo¿na wyjaœniæ wzrostem
ciê¿aru cz¹steczkowego w wyniku przed³u¿ania ³añcu-
cha polimeru.

T a b e l a 5. Masowy wskaŸnik szybkoœci p³yniêcia (MFR) i licz-
ba lepkoœciowa (LL) PBT i PBT-PBO
T a b l e 5. Melt flow rate (MFR) and viscosity number (LL) values
of PBT and PBT-PBO

Polimer MFR, g/10 min LL, dl/g

PBT 5,4 0,83
PBT-PBO 3,1 1,17

Analiza w³aœciwoœci przetwórczych mieszanin
PA/PET/PBT-PBO (tabela 6) wskazuje, ¿e wraz ze
zwiêkszaniem siê zawartoœci PBT-PBO zmniejsza siê
MFR i roœnie liczba lepkoœciowa uk³adu, co równie¿ jest
dowodem zwiêkszenia ciê¿aru cz¹steczkowego — tym
razem na skutek tworzenia siê kopolimerów blokowych.

T a b e l a 6. Masowy wskaŸnik szybkoœci p³yniêcia i liczba lep-
koœciowa mieszanin PA/PET/PBT-PBO
T a b l e 6. Melt flow rate and viscosity number values of
PA/PET/PBT-PBO blends

PA/PET/PBT-PBO, cz. mas. MFR, g/10 min LL, dl/g

65/35/0 5,2 0,71
65/35/10 2,7 0,79
65/35/15 1,8 0,83
65/35/25 0,2 0,86

T a b e l a 7. W³aœciwoœci mechaniczne mieszanin PA/PET/
PBT-PBO
T a b l e 7. Mechanical properties of PA/PET/PBT-PBO blends

PA/PET/
PBT-PBO
cz. mas.

Modu³
sprê¿ys-

toœci przy
rozci¹ganiu

MPa

Wytrzy-
ma³oœæ na

rozci¹ganie
MPa

Wyd³u¿enie
wzglêdne

przy
zerwaniu

%

Udarnoœæ
z karbem

wg
Charpy‘ego

kJ/m2

65/35/0 1800 18 1 <1
65/35/10 3000 55 5 8
65/35/15 3010 51 6 7
65/35/25 2800 45 8 7

Na podstawie wartoœci okreœlaj¹cych w³aœciwoœci
mechaniczne mieszanin (tabela 7) mo¿na stwierdziæ, ¿e
udzia³ PBT-PBO wywiera na nie wyraŸny wp³yw.
Sztywnoœæ zmniejsza siê wraz z rosn¹c¹ zawartoœci¹
w uk³adzie funkcjonalizowanego PBT, co powoduje
znaczny wzrost wszystkich oznaczanych tu parame-
trów. Dane te potwierdzaj¹ kompatybilizuj¹ce oddzia³y-
wanie PBO.

PODSUMOWANIE

Otrzymano nowe materia³y polimerowe na podsta-
wie poliamidu i odpadów w³ókienniczych zawieraj¹-
cych PET, z udzia³em PBT funkcjonalizowanego oksazo-
lin¹ w charakterze kompatybilizatora. Wyniki badañ do-
wodz¹, ¿e oddzia³ywania miêdzycz¹steczkowe pomiê-
dzy PA, PET i grupami oksazolinowymi obecnymi w
PBT, prowadz¹ do utworzenia kompatybilnej struktury
heterogenicznej, stabilizuj¹cej siê na poziomie mikrofa-
zowym. Powstaj¹ce w procesie wyt³aczania reaktywne-
go kopolimery blokowe lokuj¹ siê w mieszaninie na gra-
nicy faz. W wyniku wystêpowania dziêki temu silnych
po³¹czeñ miêdzyfazowych poprawie ulegaj¹ w³aœci-
woœci ca³ego uk³adu; uzyskiwane materia³y polimerowe
maj¹ wiêc znacznie lepsze cechy przetwórcze i charakte-
rystykê mechaniczn¹ ni¿ wyjœciowy PET.

Badania zrealizowano w ramach prac naukowych finansowa-
nych ze œrodków KBN w latach 2004—2007 jako projekt ba-
dawczy nr 3T08E00427.
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