
ￖｮ･ｲőｳ￭ｴ･ｴｴ＠ｰｯｬｩｴ･ｪｳ｡ｶ＠ｫｯｭｰｯｺｩｴ＠ｫｩｦ･ｪｬ･ｳｺｴ￩ｳ･＠￩ｳ＠￩ｧ￩ｳｧ￡ｴｬ￡ｳ｡
ｂｯ｣ｺ＠ｋＮＬ＠ｄｯｭｯｮｫｯｳ＠ｍＮＬ＠ｉｧｲｩ｣ｺ＠ｔＮＬ＠ｋｭ･ｴｴｹ＠￁ＮＬ＠ｂ￡ｲ￡ｮｹ＠ｔＮＬ＠ｍ｡ｲｯｳｩ＠ｇｹＮ

ａ｣｣･ｰｴ･､＠ｦｯｲ＠ｰｵ｢ｬｩ｣｡ｴｩｯｮ＠ｩｮ＠ｍű｡ｮｹ｡ｧ＠￩ｳ＠ｇｵｭｩ
ｐｵ｢ｬｩｳｨ･､＠ｩｮ＠ＲＰＱＳ

ｄｏｉＺ

Powered by TCPDF (www.tcpdf.org)

http://www.tcpdf.org


1. Bevezetés
A fenntartható fejl!dés megvalósítása érdekében, a

megújuló alapanyagból el!állított és biodegradálható po-
limerek iránti igény fokozatosan növekszik, ennek elle-
nére napjainkban csak a csomagolóipar alkalmazza eze-
ket nagyobb mennyiségben. Annak érdekében, hogy a
biopolimerek m"szaki – akár épít!- és autóipari – alkal-
mazásokhoz is megfelel! alapanyagul szolgálhassanak,
számos módosításra van szükség, pl. er!sítésükre és
égésgátlásukra.

Az öner!sített polimer kompozitok esetén az er!sít!
szál és az azt beágyazó mátrix azonos anyagcsaládba tar-
tozik, ezért mechanikai teljesít!képességük és egyszer"
újrahasznosíthatóságuk miatt a hagyományos száler!sí-
téses kompozitok környezetbarát alternatíváit jelentik
[1]. Kutatómunkánk célja, hogy a megújuló nyersanyag-
forrásból gyártható politejsavból (PLA) állítsunk el!
égésgátolt öner!sített kompozitokat, amelyek életciklu-
suk lejárta után egyúttal teljes mértékben biodegradálha-
tók is lesznek.

Els! lépésként öner!sített kompozit gyártáshoz alkal-
mas PLA alapanyagokat (er!sít! szál és beágyazó mátrix
alapanyag) választottunk ki, majd morfológiai-, termikus
analitikai- és mechanikai vizsgálati módszerekkel széles-
kör"en jellemeztük ezeket. Meghatároztuk a kompozit-
gyártás technológiai lépéseit (fóliagyártás, tekercselés,
konszolidálás stb.), valamint optimalizáltuk a gyártási
paramétereket (összetétel, réteges szerkezet, préselési
h!mérséklet, h!ntartási id! stb.). A megfelel! mechani-
kai tulajdonságok (húzószilárdság és ütésállóság) elérése
mellett az égésgátlás is kiemelt cél volt. Az Európai
Uniós irányelvek értelmében az éghet!ség csökkentésére
kizárólagosan halogénmentes, foszfortartalmú égésgátló
adalékokat alkalmaztunk. Az égésgátlók hatását a kom-
pozitok morfológiai-, éghet!ségi- és mechanikai tulaj-
donságaira széleskör"en vizsgáltuk.

2. Kísérleti rész
2.1. Felhasznált anyagok

Ingeo™ Biopolymer 6302D típusú (NATUREWORKS

LLC, Minnetonka, MN, USA), teljes mértékben amorf
szerkezet" PLA-t alkalmaztunk mátrixként (MFI =
20 g/10 perc, 190°C/2,16 kg). Er!sít! anyagként az In-
geo™ Biopolymer PLA Yarn márkanev" (NOYFIL SA –
RADICI GROUP, Stabio, Switzerland), folytonos, fonalan-
ként 144 elemi szálból álló (330 dtex) PLA multifila-
mentet használtuk. A mintegy 20,5±0,8 µm átmér!j" fi-
lamentek 102,4±5,8 MPa folyási feszültséggel, és mint-
egy 258,3±8,3 MPa húzószilárdsággal jellemezhet!k. A
mátrixfóliák égésgátlásához Exolit AP462 típusú (CLA-
RIANT GMBH, Frankfurt am Main, Németország), mela-
min formaldehid gyantával mikrokapszulázott ammó-
nium-polifoszfát (APP) alapú égésgátló adalék és felület
kezeletlen montmorillonit (MMT) agyagásvány (Nano-
fil® 116, ROCKWOOD CLAY ADDITIVES GMBH, Moosburg,
Németország) kombinációját használtuk. El!kísérleteink
során az APP/MMT = 10:1 arányú keverékét találtuk op-
timálisnak az égésgátolt mátrixfóliák gyártásához.

2.2. Kompozitok készítése
Az amorf szerkezet" PLA granulátumból (Ingeo™

6302D) Labtech LCR 300 (LABTECH ENGINEERING CO.
Samutprakarn, Thaiföld) típusú síkfólia gyártósor segít-
ségével 65±5 #m vastagságú fóliákat készítettünk. Az
égésgátolt fóliák esetében – az adalékok megfelel! el-
oszlásának biztosítása érdekében – a síkfólia gyártást
megel!z!en az égésgátló adalékokat (20% APP + 2%
MMT, illetve 30% APP + 3% MMT) ikercsigás extruder-
rel (Labtech Scientific LTE 26-44, LABTECH ENGINEE-
RING CO. Samutprakarn, Thaiföld) el!homogenizáltuk a
PLA-val, majd a granulált, égésgátolt extrudátumból ál-
lítottuk el! a fóliákat.

Az öner!sített kompozit gyártásához szükséges feldol-
gozási ablakot – a PLA szál olvadáspontja (174ºC) alatt –
els!sorban a mátrixanyag h!mérsékletfügg! folyóképes-
sége határozta meg. (Differenciális pásztázó kalorimet-
riás vizsgálatok szerint, a mátrixfóliák égésgátolt formá-
ban is teljes mértékben amorfnak bizonyultak.) A 140°C-
os h!mérsékletet találtuk a legalkalmasabbnak az öner!-
sített kompozit gyártásra.
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11 réteg 65±5 #m vastag mátrix fóliát és 10 PLA szál
réteget 0/90° „cross-ply” elrendezésben tekercselés se-
gítségével rögzítettünk egy 300$300 mm méret", teflon-
bevonatú alumínium maglemezhez. A rétegeket Schwa-
benthan Polystat 300 S (SCHWABENTHAN-MASCHINEN

GMBH & CO. KG., Berlin, Németország) laboratóriumi
présgépben 140°C-on 3 percig történ! h!ntartással, majd
5,26 MPa présnyomással szintén 3 percig (végül nyomás
alatt 45°C-ig visszah"tve) konszolidáltuk. Ily módon
2,2±0,15 mm vastag és 52,5±2,5% névleges er!sít!tar-
talmú öner!sített PLA kompozit lapokat (PLA-SRC) ké-
szítettünk. Az adalékmentes és égésgátolt (22 és 33%)
mátrixrétegek felhasználásával a kompozitok össztöme-
gére vetítve rendre 0 (PLA-SRC), 9,9 (PLA-SRC_FR10)
és 15,8% (PLA-SRC_FR16) égésgátló tartalmú kompo-
zitokat állítottunk el!.

2.3. Vizsgálati módszerek
2.3.1. Morfológiai vizsgálat

A kompozitok konszolidáltságát gyantába ágyazott
próbatestek keresztmetszeti csiszolatáról készített opti-
kai mikroszkópi (Olympus BX 51M, OLYMPUS CO., Tokyo,
Japan) képekkel min!sítettük.

2.3.2. Éghet!ségi vizsgálatok:
Oxigénindex mérés: azt a minimális oxigéntartalmat

határoztuk meg szabványos sebességgel áramló oxigén-
nitrogén gázelegy térfogatszázalékában kifejezve, amely-
ben – el!írt vizsgálati körülmények között – az anyag
meggyullad és égése fennmarad.

UL-94 éghet!ségi vizsgálat: szabványos éghet!ségi
teszt, amely els!sorban a minták gyúlékonyságának jel-
lemzésére, illetve lángterjedési sebes-
ségének meghatározására alkalmas. A
teszt eredményeként a vizsgált próba-
testek jól definiált éghet!ségi osztá-
lyokba sorolhatók: HB (könnyen éghe-
t!) < V-2 < V-1 < V-0 (önkioltó).

Mass loss típusú cone kaloriméteres
vizsgálat: 50 kW/m2-es h!fluxus és
szikragyújtás alkalmazása mellett ha-
sonlítottuk össze az el!állított kompo-
zit minták gyulladási idejét, az égésük
során kibocsátott h!mennyiségeket,
valamint az égési maradékokat.

2.3.3. Mechanikai vizsgálatok:
Szakítóvizsgálat: a kész kompozit

lapokból 20 mm széles szakító próba-
testeket alakítottunk ki, s azok szakító
jellemz!it Zwick Z020 típusú univer-
zális szakítógépen (ZWICK GMBH & CO.

KG, Ulm, Németország), 50 mm/perc szakítósebesség-
gel, 70 mm befogási hossz esetén határoztuk meg.

Ejt!súlyos vizsgálat: 70$70 mm méret" kompozit la-
pok ütésállóságát Ceast Fractovis 7685 típusú ejt!súlyos
berendezés (CEAST, INSTRON LTD., High Wycombe, Egye-
sült Királyság) segítségével jellemeztük a következ! mé-
rési paraméterek mellett: dárda átmér!je 20 mm, dárda
tömege 23,62 kg, maximális energia 450 J, alátámasztás
átmér!je 40 mm, ejtési magasság 1 m. A vizsgálati ered-
ményekb!l a perforációs energia (Ep [J/mm]) és duktili-
tási index (Dr [%]) értékeket számítottunk.

                                                      (1)

[%]                                       (2)

ahol Emax a teljes törés energiája, J; h a próbatest vastag-
sága, mm; EFmax energia az er! maximumánál, J.

A mechanikai vizsgálatokat szobah!mérsékleten, leg-
alább 6 párhuzamos mintán végeztünk.

3. Kísérleti eredmények és értékelésük
3.1. Égésgátolt öner!sített politejsav kompozitok

morfológiája
Optikai mikroszkóppal vizsgáltuk az el!állított öner!-

sített kompozitok morfológiáját. Az er!sít! szálak min-
den esetben összefügg!, jól azonosítható és a mátrixszal
egybeépült fázist alkotnak (1. ábra). Az adalékmentes és
égésgátolt kompozitok esetében egyaránt jól konszoli-
dált szerkezet figyelhet! meg, amit s"r"ségmérések
eredményei is alátámasztottak.
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1. ábra. Adalékmentes és égésgátolt öner!sített PLA kompozitok keresztmetszeté-
r!l készített optikai mikroszkópos képek



3.2. Égésgátolt öner!sített politejsav
kompozitok éghet!ségi jellemz!i

Az öner!sített PLA kompozitok éghe-
t!ségét UL94 éghet!ségi teszt, oxigénin-
dex mérés, illetve mass loss típusú cone
kaloriméter segítségével vizsgáltuk. A
kompozitok UL94 szabvány szerinti be-
sorolását és oxigénindex értékeit (LOI)
az 1. táblázat foglalja össze. Az adalék-
mentes öner!sített PLA kompozit (PLA-
SRC) nagyfokú éghet!ségét jól mutatja
alacsony oxigénindexe (23 tf%), továbbá
hogy a horizontális UL94 teszt során
(vízszintesen gyújtva) nagy lángterjedési
sebességgel (vláng = 43 mm/perc), vala-
mint lángoló olvadékcseppek kíséretében
befogásig ég – csupán a legrosszabb
(HB) éghet!ségi kategóriába sorolható.
Ezzel szemben, a kompozit össztömegére vetített 10%
APP alapú égésgátló adalék elegend!nek bizonyult ah-
hoz, hogy az öner!sített PLA kompozit (PLA-
SRC_FR10) oxigénindexe 30 tf%-ra növekedjen, továb-
bá hogy a próbatestek – horizontális és vertikális befogás
esetén egyaránt – gyújtás után néhány másodperccel kia-
ludjanak. Mivel azonban továbbra is kialakultak lángoló
olvadékcseppek (amelyek a minta alatt elhelyezett vattát
begyújtották), a PLA-SRC_FR10 jel" kompozit UL94
szerinti éghet!ségi besorolása V-2-nek adódott. A 16%
égésgátlót tartalmazó öner!sített PLA próbatestek önki-
oltó viselkedést mutattak és a csöpögésük is megsz"nt. A
PLA-SRC_FR16 kompozit teljesíteni tudja az UL-94
teszt szerinti legszigorúbb éghet!ségi kategória (V-0)
kritériumait, továbbá oxigénindexe eléri a 34 tf%-ot.

A kompozitok mass loss kaloriméterrel mért h!kibo-
csátási görbéit a 2. ábrán hasonlítottuk össze, a vizsgálat
során nyert további éghet!ségi jellemz!ket pedig a
2. táblázat tartalmazza. A három vizsgált öner!sített

kompozit gyulladásáig közel azonos id! telt el, ugyanak-
kor megállapítható, hogy a referencia öner!sített PLA
kompozit (PLA-SRC) h!kibocsátási maximuma mintegy
felére csökkent, amikor égésgátolt mátrixrétegeket alkal-
maztunk (PLA-SRC_FR10 és PLA-SRC_FR16). Az
égés során kibocsátott teljes h!mennyiség csupán 16%
égésgátló tartalom mellett mérsékl!dött számottev!en
(40%-kal), s ezzel összefüggésben jelent!s mennyiség"
szenes maradék (16,5%) szintén csak a PLA-SRC_FR16
jel" minta égése során maradt vissza (2. táblázat). Ko-
rábbi megfigyeléseink szerint, a h! hatására zsugorodni
képes, nyújtott polimer szálak számottev! szerepet játsz-
hatnak a felhabosodó adalékrendszer égésgátlási mecha-
nizmusában [2–4]. A 10, illetve 16% FR tartalmú kom-
pozitok égési viselkedésében erre utaló jelet nem tapasz-
taltunk.

3.3. Égésgátolt öner!sített politejsav kompozitok
mechanikai tulajdonságai

Az öner!sített PLA kompozitok mechanikai tulajdon-
ságait és az alkalmazott égésgátló adalékok hatását húzó-
és ejt!súlyos vizsgálatokkal jellemeztük. A kompozitok
húzószilárdság, húzó rugalmassági modulusz, perforációs
energia és duktilitási faktor értékeit a 3. ábra mutatja. Az
öner!sített PLA kompozitok húzószilárdsága (3a. ábra)
az égésgátló tartalom függvényében csökken, de a haté-
konyan égésgátolt PLA-SRC_FR16 esetén kapott
~40 MPa-os érték m"szaki célokra megfelel!nek tekint-
het!. (Megjegyzend!, hogy az er!sít! rétegek 0/90°
„cross-ply” elrendezése miatt a nyújtott PLA szálaknak
csupán 50%-a – azaz kb. 26% szál – viselte a terhelést.) Az
égésgátló adalékok ugyanakkor – a tölt!anyagokhoz ha-
sonló hatást kifejtve – növelték a kompozitok merevsé-
gét. Tölt!anyag-szer" hatással nem magyarázható azon-
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1. táblázat.
Adalékmentes és égésgátolt öner!sített PLA kompozitok UL94

besorolása és oxigénindex értékei

2. táblázat.
Adalékmentes és égésgátolt öner!sített PLA kompozitok mass loss

kaloriméteres vizsgálat során nyert éghet!ségi jellemz!i

PLA-SRC PLA-SRC_FR10 PLA-SRC_FR16

UL94
besorolás HB V-2 V-0

vláng, mm/perc 43,5 – –

Oxigénindex LOI, tf% 23 30 34

PLA-SRC PLA-SRC_FR10 PLA-SRC_FR16

Meggyulladási id!, s 20 18 19

H!kibocsátási maximum, kW/m2 425 233 207

Teljes h!kibocsátás, MJ/m2 49,5 47,8 29,4

Égési maradék, % 1,3 4,85 16,5

2. ábra. Adalékmentes és égésgátolt öner!sített PLA kompozi-
tok h!kibocsátási görbéi



ban, hogy a PLA kompozitok perforációs energiával jel-
lemzett  ütésállósága jelent!s mértékben n!tt az égésgát-
ló tartalmuk függvényében (3b. ábra). Mivel a tönkre-
menetelekhez tartozó duktilitási faktorok rendre csök-
kentek, arra következtettünk, hogy az ütésállóság növe-
kedése esetünkben nem a plasztikus deformációs képes-
ség növekedésének, hanem a szál-mátrix közötti adhé-
ziós kapcsolat felszakadásának (elválás) – mint igen je-
lent!s energiaelnyel! folyamatnak – lehet a következmé-
nye. Feltételezéseink szerint, az égésgátolt mátrixrétegek
feldolgozási h!mérsékleten (140°C) mért nagyobb fo-
lyóképessége miatt az égésgátolt kompozitok esetében
azonos gyártási paraméterek mellett nagyobb felületeken
alakulhatott ki adhéziós kapcsolat a szál- és a mátrixréte-
gek között, amelynek következtében a dinamikus törést
kísér! határfelültek elválása szintén nagyobb energiael-
nyeléssel járt. A szobah!mérsékleten üveges állapotú
er!sítetlen PLA ütésállósága megközelít!leg 1 J/mm-es
perforációs energiával jellemezhet!, amelyhez viszo-
nyítva a hatékonyan égésgátolt, öner!sített PLA kompo-
zit esetében mért 16 J/mm-t meghaladó perforációs ener-
gia érték az ütésállóság igen jelent!s mérték" javulását
jelzi.

4. Összefoglalás
Olyan egyszer" termomechanikai módszerekkel újra-

hasznosítható, hulladékká válás után pedig biológiailag
lebomló öner!sített politejsav kompozitot fejlesztettünk
ki, amely kiváló mechanikai tulajdonságok (szakítószi-
lárdság 40 MPa, húzó rugalmasság modulusz 2 GPa, per-
forációs energia 16 J/mm) mellett jelent!sen csökkentett
éghet!séggel (UL94: V-0 besorolás, LOI = 34 tf%, 50%-
os h!kibocsátási maximum csökkenés) jellemezhet!. Az
öner!sítés nyújtotta lehet!ségek kihasználásával kiváló
ütésállóságú PLA kompozitok készíthet!k égésgátolt

formában is, ami m"szaki célú felhasználás esetén nagy
jelent!ség" lehet.

A kutatást az Országos Tudományos Kutatási Alap-
programok (NN 82426 és K 105257), az Európai Unió
Hetedik Keretprogramjának (FP7/2007-2013) Clean Sky
JTI 298090 szerz!désszámú alprojektje és az NFÜ EU_
BONUS_12-1-2012-0026-os azonosítójú szerz!dése tá-
mogatta. A kutatás szakmai tartalma kapcsolódik az Új
Széchenyi Terv „Min!ségorientált, összehangolt oktatási
és K+F+I stratégia, valamint m"ködési modell kidolgo-
zása a M"egyetemen” (TÁMOP-4.2.1/B-09/1/KMR-2010-
0002) és az „Új tehetséggondozó programok és kutatá-
sok a M"egyetem tudományos m"helyeiben” (TÁMOP-
4.2.2.B-10/1-2010-0009.) cím" projektek szakmai célki-
t"zéseinek megvalósításához. Bocz Katalin köszöni a SU-
ZUKI FOUNDATION és a SUZUKI COMPANY által nyújtott ku-
tatási támogatást.
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3. ábra. Adalékmentes és égésgátolt öner!sített PLA kompozitok a) húzószilárdság és húzó rugalmassági modulusz, valamint
b) perforációs energia és duktilitási faktor értékei


