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Aluminijum oksidna (Al,Os) nanovlakna pripremljena su iz vodenog rastvora aluminijum hlorohi-
drata/poli(vinil alkohola) (PVA) koriséenjem tehnike elektropredenja. Maseni odnos aluminijum hlo-
rohidrata/PVA bio je 5:1. Nakon kalcinacije vlakana na 1100 °C, dobijena su kratka aluminijum oksidna
viakna precnika od 200 do 800 nm. Morfologija viakana je karakterisana pomocu skenirajuceg ele-
ktronskog mikroskopa sa emisijom polja (FE-SEM). Softver za analizu slike Image ProPlus koriséen je
za merenje precnika dobijenih Al,O3 vlakana. Cilj ovog rada bio je ispitivanje mehanickih svojstava
hibridnog kompozita, koji se sastoji od polimerne matrice (kopolimer etilena i vinil-acetata (EVA)),
polietilenskih vlakana ultra-visoke molarne mase (UHMWPE) i Al,O; vlakana dobijenih elektro-
predenjem. Al,O3 viakna su dodavana u kolicini od 1 mas. % 5$to je pokazalo poboljsanje mehanickih
svojstava matrice i hibridnog kompozita.

Kljuéne reéi: elektropredenje, Al,O3 viakna, mehanicka svojstva, EVA matrica, UHMWPE

1. UvVOD

Kompozitni materijali oja¢ani vlaknima su u §iro-
koj upotrebi zbog njihovih izuzetnih svojstava, niske
gustine, visokih zateznih ¢vrsto¢a i modula elasti¢nosti
[1]. Kopolimer etilena i vinil-acetata (EVA) spada u
grupu termoplasti¢nih elastomernih materijala i svoju
primenu nalazi u oblasti adheziva, ambalaznoj i kablo-
vskoj industriji. PoboljSanje mehanickih svojstava
EVA kopolimera se postize kori§¢enjem kontinualnih
vlakana sa izuzetnim zateznim karakteristikama poput
vlakana polietilena izuzetno visoke molarne mase
(eng. ultra-high molecular weight polyethylene — UH
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MWPE). UHMWPE je materijal ¢esto koris¢en u kom-
pozitima iz razloga Sto efikasno prenosi mehanicko
optere¢enje duz lanaca makromolekula i na taj nacin
dostize velike zatezne ¢vrstoce [2]. Pobolj$anje meha-
nickih svojstava EVA kopolimera se moze postiéi 1
upotrebom neorganskih punilaca poput aluminijum
oksida (Al,O3).

Aluminijum oksid se zbog svojih mehanickih i
hemijskih svojstava i termicke stabilnosti sve vise ko-
risti kao ojacanje u kompozitnim materijalima. Nano-
vlakna aluminijum oksida koja sadrze a—fazu su od-
licni kandidati za ojacavanje metalnih, keramickih i
polimernih matrica [3]. Postoje razli¢ite metode za sin-
tezu nanovlakana kao $to su sol—gel tehnika [4], hidro-
liza i hidrotermalna metoda [5], metoda elektropre-
denja [6, 7].

Elektropredenje se koristi kao relativno nova me-
toda za pripremu keramickih i neorganskih vlakana
koja imaju pre¢nik od nekoliko mikrometara do
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nekoliko desetina nanometara [8-10]. Morfologija
vlakana zavisi od parametara procesa elektropredenja
i svojstava rastvora, kao S§to su: Vviskoznosti,
provodljivosti, molekulske mase, povrsinskog napona
i dielektri¢nog efekata rastvora, primenjene jaine
elektricnog polja kao i temperature rastvora, vrste
kolektora, pre¢nika igle i rastojanja izmedu vrha igle i
kolektora [11].

Cilj ovog rada je ispitivanje mogucnosti poboljsa-
nja svojstava matrice na bazi EVA kopolimera ne-
organskim vlakanima na bazi aluminijum oksida kao
ojacanjem, dobijenih elektropredenjem. Ispitan je i uti-
caj inkorporiranih vlakana na rezultuju¢a mehanicka
svojstva hibridnih kompozita dodatno ojacanih orga-
nskim UHMWPE vlaknima.

2. EKSPERIMENTALNI DEO

Polazne sirovine za proizvodnju vlakana bile su:
aluminijum hlorohidrat (Lokron L) proizveden u Cla-
riant  Company u  kristalizovanom  stanju
(Alx(OH)sCI-2,5H,0), poli(vinil alkohol) (PVA, My =
130.000 g/moal), kupljenog pod nazivom Mowiol 18-
88 (Sigma — Aldrich) i destilovana voda.

Za pripremu vlakana kori§éen je 10 mas. % vodeni
rastvor PVA u koji je dodata adekvatna koli¢ina
Al(OH)sCI-25H,0.  Zeljeni  odnos  mase
Al(OH)sCI-2,5H,0/PVA bio je 5/1. Rastvor je meSan
na magnetnoj mesalici 1 h na 30°C da bi se dobio ho-
mogen rastvor. Rastvor je izvucen u plasti¢ni $pric 0ko
20 ml i koriS¢ena je igla sa otvorom od 1 mm. Maseni
protok pri elektropredenju bio je 3 ml/h a odgovarajuéi
napon je 28 kV. Proces elektropredenja vrSen je na
sobnoj temparturi od 23°C. Udaljenost igle od kole-
ktora bila je 15 cm, a aluminijumska folija kori§c¢ena je
kao kolektor. Dobijena vlakna su kalcinisana na
1100°C tokom 1 sata.

Hibridni kompoziti dobijeni su impregnacijom
UHMWPE vlakana rastvorom EVA kopolimera. Ras-
tvor za impregnaciju dobijen je dispergovanjem 1 mas.
% Al>O3 vlakana u toluenu u ultrazvu¢nom kupatilu
tokom jednog sata.

U rasvor sa Al;Oz vlaknima dodat je EVA kopo-
limer nakon Cega se smeSa mesala do rastvaranja poli-
mera na 60°C, ¢ime se dobio 20 mas. % rastvor poli-
mera u toluenu. UHMWPE vlakna su impregnisana na
specijalno dizajniranoj aparaturi za ovakav postupak,
odrzavajuéi temperaturu rastvora za impregnaciju na
60 °C [12, 13]. Dizna za izvlacenje kompozita je imala
dimenzije 0,4 x 1,5 mm.

Po izlasku iz dizne kompoziti su osueni i ohla-
deni, nakon ¢ega su namotavani na kalem za transport.

Dobijen hibridni kompozit sa dodatkom 1 mas. %
AlO3 vlakana je obelezen kao UHMWPE/EVA/AIO3
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vlakna; dok je od rastvora za impregnaciju izliven film,
takode testiran i obelezen kao EVA/AI;O3 vlakna.

Morfologija vlakana i hibridnih kompozita ispi-
tana je koris¢enjem FE-SEM, MIRA3 TESCAN ele-
ktronskog mikroskopa pri radnom naponu od 20 keV.

Program za analizu slike (Image ProPlus 6.0, Me-
dia Cybernetics, 2006) kori$c¢en je za odredivanje ras-
podele pre¢nika sirovih i termicki tretiranih vlakana.

Zatezna ¢vrstoca hibridnih kompozita merena je
pomocu servo-hidraulickog uredaja za testiranje IN-
STRON 1332 (Instron Ltd., USA) sa kontrolnom ele-
ktronikom FAST track 8800. Brzina zatezanja je bila 5
mm min-,

3. REZULTATI

FE-SEM mikrografije sirovih vlakana (pre kalci-
nacije) i termicki tretiranih vlakna (posle kalcinacije)
dobijenih procesom elektropredenja prikazana su
redom na slici 1 a i b. Slika 1b pokazuje poroznost
Al>O3 vlakna koja je nastala kao posledica degradacije
i uklanjanja PVA procesom kalcinacije na 1100 °C.
Ovakva povrSina Al,O3 vlakna omogucava i meha-
ni¢ku vezu sa matricom — EVA kopolimerom.

Slika 1 — FE-SEM slike vlakana: a) sirova vlakna, b)
termicki tretirana viakna
Kako bi se utvrdila uniformnost raspodele veli¢ine
precnika vlakana pre i posle kalcinacije, uradena je
analiza slike 1. Raspodela veli¢ina pre¢nika sirovih i
termicki tretiranih vlakana prikazana je na slici 2.

B Pre kalcinacije
40+ B Posle kalcinacije

Slika 2 — Raspodela velicina precnika sirovih i termicki
tretiranih vliakana dobijenih elekropredenjem

02 03 04 05 06 07 08 09 1.0
D (um)

0 T
00 01

TEHNIKA — NOVI MATERIJALI 27 (2018) 6



J.ZECidr.

MEHANICKA SVOJSTVA HIBRIDNOG KOMPOZITA UHMWPE/EVA

Sa slike 2 se vidi da sirova vlakna imaju pre¢nik
izmedu 200 i 800 nm, dok termicki tretirana vlakna
imaju vrednosti pre¢nika izmedu 100 i 400 nm. Srednji
prec¢nik dobijen statistickom analizom za vlakna pre
kalcinacije je Dsr = 0,458 um (standarne devijacije
(SD) = 0,091), i posle kalcinacije Dsr = 0,212 pm (SD
= 0,046). Ovi rezultati pokazuju da je doslo do sma-
njenja pre¢nika vlakana $to se i o¢ekivalo zbog uk-
lanjanja vode iz gela i PVA na visokim temperaturama,
a zatim i zbog kontrakcije usled transformacije Al.O3
u a-fazu [14, 15].

Uticaj dodatka Al,O3 vlakna u EVA matricu na
mikrostrukturu je ispitana pomoc¢u FE-SEM analize, a
rezultati ispitivanja su prikazani na slici 3. Na slici 3a
se moze videti glatka mikrostruktura EVA filma ka-
rakteristicna za elastomerni polimerni materijal na ko-
jem ostaju tragovi seéenja. Prisutni beznac¢ajni defekti
su nastali usled isparavanja rastvara¢a nakon izlivanja
filma. Na slici 3b moze se videti skoro nepromenjena
mikrostruktura filma EVA/Al,O3 vlakna §to ukazuje
na to da dodata vlakna ne remete zna¢ajno mikrostru-
kturu EVA kopolimera. Uniformna mikrostruktura
ukazuje i na to mesljivost i kompatibilnost Al,O3 vla-
kna u EVA matrici §to omogucava postizanje homo-
gene disperziju neorganskog ojacanja.

Slika 3 — FE-SEM slike filmova matrice iz rastvora
toluena na bazi: a) EVA kopolimera i b)

EVA/AIL,O3 vlakna
Dijagram zavisnosti zatezne ¢vrstoce filmova po-
limerne matrice EVA i kompozitne matrice

EVA/AILO3 vlakna od relativne deformacije, dat je na
slici 4.
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Slika 4 — Dijagram zavisnosti zatezne cvrstoce Ciste
EVA i EVA kompozita sa 1 mas.% aluminijum
oksidnih vlakana
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Dodatak Al,O3 vlakna u EVA matricu povecao je
modul elasti¢nosti (E;) matrice sa 13,13 MPa na 26,09
MPa (98,7%) dok je zatezna ¢vrstoca (ot) ostala skoro
nepromenjena. Dodatak Al,Os vlakana u EVA poli-
mernu matricu uti¢e na smanjenje relativnog izduzenja
kompozita, tj. uzorak se brze lomi, $to pokazuje da
EVA polimerna matrica ima veéu Zilavost od kom-
pozita EVA/AILO3 vlakna.

Ispitani filmovi su kori§¢eni kao matrica za im-
pregnaciju UHMWPE vlakana ¢ime su dobijeni ko-
mpoziti ¢ija je mikrostruktura takode ispitana.

Mikrostruktura hibridnih kompozita UHMWPE/-
EVA sa dodatkom 1 mas. % Al,O3 vlakana dobijenih
elektropredenjem, prikazana je na slici 5. Slika 5a po-
kazuje znacajna oSte¢enja UHMWPE vlakana §to vodi
do zakljucka da su prilikom zatezanja bila glavni no-
silac napona. Slika 5b pokazuje dobru adheziju kom-
pozitne matrice EVA/AI,O3 vlakna na UHMWPE vla-
knima koja je neophodna kako bi se postigao efikasan
efekat ojacanja matrice.

P RARY 74/ e
' Gty ,,/4:"{’1

o -s = /| 4

Slika 5 - FE-SEM slike kompozita sa UHMWPE vla-
kana: a) UHMWPE/EVA i b) UHMWPE/EVA
Al,O3 vlakna
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Slika 6 — Dijagram zavisnosti zatezne ¢vrstoée kompo-
zita i hibridnog kompozita sa 1 mas.% alu-
minijum oksidnih vlakana dobijenih elektopre-
denjem od relativne deformacije

Na osnovu dobijenih rezultata ispitivanjem na
zatezanje, vidi se da dodatak Al,Os vlakana dobijenih
elektropredenjem u hibridni kompozit UHMWPE/-
EVA uti¢e na povecanje zatezne ¢vrsto¢e hibridnog
kompozita, slika 6. Maksimalni napon zatezanja za
UHMWPE/EVA kompozit je 393,16 MPa, a za kom-
pozita UHMWPE/EVA sa 1 mas. % Al;Oz vlakana je
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442,69 MPa. Dodatak vlakana submikronskih pre¢nika
u matricu ostvaruje povecanje zatezne Cvrstoce od
12,6%.

Ako se uporede dijagrami zatezanja za hibridne
kompozite UHMWPE/EVA/AI,O3 vlakna sa kompo-
zitima EVA/AI2Os vlakna vidi se da hibridna struktura
kompozita doprinosi znatnom povecanju zatezne ¢vr-
sto¢e kompozita.

4. ZAKLIUCAK

Vodeni rastvor aluminijum hidoksi hlorida i PVA
kori§¢en je za proizvodnju aluminijum oksidnih vla-
kana procesom elektropredenja, koja su kalcinisana na
1100 °C i dobijena su vlakna srednjeg pre¢nika of 212
nm. Dobijena vlakna su kori$¢ena kao ojacanja u hi-
bridnim kompozitima UHMWPE/EVA. Dodatak
Al;0O3 vlakna u EVA matricu povecao je modul ela-
sti¢nosti (E;) matrice sa za 98,7%. Dodatak 1 mas.%
dobijenih vlakana u hibridne kompozite uti¢e na
povecanje zatezne ¢vrsto¢e kompozita od 12,6%.
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SUMMARY

MECHANICAL PROPERTIES OF UHMWPE/EVA HYBRID COMPOSITE REINFORCED
WITH FIBERS OBTAINED BY ELECTROSPINNING

Alumina (Al,O3) nano fibers are prepared from an aqueous solution of aluminum hydroxy chloride/poly
(vinyl alcohol) (PVA)/water using the electrospinning technique. The weight ratio of aluminum hydroxy
chloride/PVA was 5: 1. After calcification of fibers at 1100 ° C, continuous aluminum oxide fibers were
obtained from 200 to 800 nm. The fiber morphology is characterized by a scanning electron microscope
(SEM). Image analysis software (Image Pro Plus) was used to measure the diameter of the obtained
aluminum oxide (Al2O3) fibers. The aim of this paper is to examine the mechanical properties of the
hybrid composite, consisting of a polymer matrix (ethylene and vinyl acetate copolymer (EVA)), ultra-
high molecular weight polyethylene fibers (UHMWPE) and Al,Os fibers obtained by electrospinning.
Al,O3 fibers were added in an amount of 1 wt. % as shown by the improvement of the mechanical
properties of the matrix and the hybrid composite.

Key words: Electrospinning, Al.Os fibers, mechanical properties, EVA matrix, UHMWPE
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