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Kutatdsunk célja olyan 4j tipusi, onerésitett politejsav (PLA) kompozitok elédllitdsa volt, amelyekben az erésit6
szdlak dtméréje a mikro- illetve a nanométeres mérettartomdnyba esik. A kompozitok alapanyagdul szolgdlé
szovedékeket haromféle, kiilonbozé D-laktid tartalmu (0,5%, 1,5%, 4,0%) PLA tipusbél omledékfivdssal dllitottuk
elé. A szalak kristalyos részardnydt iivegesedési homérséklet feletti hokezeléssel noveltiik, majd a szovedékekbil
olvadaspontjuk  kozelében végzett kompaktdldssal —gydrtottunk onerdsitett kompozitokat. A termékek
termoanalitikai, morfolégiai és mechanikai jellemzdit dsszevetve vizsgdltuk a D-laktid tartalom hatdsdt a
kiilonleges mikroszerkezetii PLA kompozitok tulajdonsdgaira.

The aim of our research was to produce poly(lactic acid) (PLA) fibres with diameters in the micrometer size range,

serving as the reinforcing phase in self-reinforced (SR) PLA composites. Nonwoven PLA mats were manufactured by
solvent-free melt-blowing technology. Three types of PLA differing in D-lactide content (0.5%, 1.5%, 4.0%) were
processed. The crystallinity of the PLA microfibres was enhanced by thermal annealing, then the PLA mats were
processed via the hot compaction technique and formed into SR-PLA composites. The effect of D-lactide content on
the thermoanalytical, morphological and mechanical properties of the obtained microstructural composites was
comprehensively studied.

1. BEVEZETES

Az utébbi id6kben tomeges mennyiségben gyartott és felhasznalt mianyag termékek leginkabb petrolkémiai
alapuak, jellemzéen rovid életciklustiak, hulladékkezelésiik pedig jelentds terhet ré a koérnyezetre [1]. Nem
meglep6 tehdt, hogy a mlilanyagipar tarsadalmi megitélése meglehet6sen negativ. Az ipardg Eurdpa kdolaj- és
foldgaz-felhasznalasabol csupdn 4-6%-ban veszi ki a részét, azonban még ez is tobb mint 60 millié tonna
muanyagot jelentett 2016-ban [2]. A nagy mennyiségben keletkez mtianyag hulladék mar sokkal égetébb
probléma, hiszen bar a Fold fosszilis energiakészlete még a legpesszimistabb becslések szerint is néhany évtizedre
elegendd, ez nem mondhato el a hulladékbefogadd-képességérél. Annak ellenére, hogy az Eurdpai Unié egyre
szigoribb Ujrafeldolgozast szorgalmazé kornyezetvédelmi iranyelveket és rendelkezéseket fogalmaz meg [3],
szamos orszagban még mindig a hulladéklerakokban torténd elhelyezés az elsé szamu alternativa. 2016-ban az
Eurdpaban begyijtott 27,1 millié tonna mutanyaghulladék 27,3%-a keriilt szemétlerakoba, 31,1%-ot gytjtottek
Ossze tjrafeldolgozasra, a fennmarad6 41,6% pedig energetikai hasznositdsra (hulladékégetébe) keriilt [2]. A
kedvezének mondhaté adatok mogott all azonban az a tény is, hogy az Gjrafeldolgozasra begyujtott mlianyag 40
szazalékat — javarészt azsiai orszagokba — exportaljak. Eurdpa kilatasait rontja, hogy Kina 2018-tdl betiltotta a
muanyaghulladék behozatalat, Gjabb kihivas elé allitva ezzel az eurdpai dontéshozokat [4, 5]. Az Eurdpai
16-an egy uj, nagy ivil intézkedéscsomagot fogadott el a korforgdsos gazdasagra vonatkozéan. A javasolt
intézkedések a termékek teljes életciklusat lefedik: a termeléstdl és fogyasztastdl a hulladékgazdalkodason 4t a
masodlagos nyersanyagok piacaig [6]. Célul tlzték ki, hogy 2030-ig minden muanyag csomagolas
yjrahaszndlhaté vagy ujrahasznosithato legyen [7]. Az Eurdpai Parlament megallapodott a tagallamokkal, hogy
szintén 2030-ig el kell érni a manyag hulladék 55%-anak ujrahasznositésat, valamint be kell tiltani a szelektiven
gytjtheté hulladéktipusoknak lerakasat [8]. Ezzel a kontinens nagy 1épést tett a fenntarthato fejlédés elérésének
irdnyéba.

Ahogy a hagyomanyos linearis gazdasagi modell — még ha mérsékelt tempdban is — elkezdett a fenntarthatobb
korkorés modell felé tolddni [9], a mlanyagiparon belill is egyre nagyobb hangsulyt fektetnek a megujuld



forrasbol szarmazoé és/vagy biologiai uton lebonthaté polimerek (6sszefoglalé néven biopolimerek) fejlesztésére.
A muianyagipar tobbi szerepldjéhez képest a biopolimerek piaca egyre nagyobb sebességgel béviil [10]. A
legintenzivebben kutatott biopolimer, a politejsav (polylactic acid, PLA) piaca 19,5%-0s Osszetett éves névekedési
rataval (compound annual growth rate, CAGR) 2020-ig eléri az 5,2 milliard dollart, 2025-ig pedig a 6,5 milliard
dollart [11, 12]. A PLA legf6bb elénye, hogy feldolgozhaté a miianyagipar hagyomdnyos eljarasaival (extrudalas,
froccsontés, termoformazas, szalhizas stb.) [13]. Ebb6l a biopolimerbdl készitenek tobbek kozott palackokat
froces-fuvassal, eldobhaté poharakat, kanalakat és villakat froccsontéssel [14]. Mindazonaltal ahhoz, hogy a PLA-
t tartosabb termékek alapanyagaul is alkalmazzak, kis titésallosagat és hoallosagat egyarant novelni sziikséges.
Kutatok a kozelmdltban kimutattak, hogy a kompozitgyartds egy specidlis tipusaval, az Onerdsitéssel (self-
reinforcement, SR) a PLA tésallosaga mellett a terhelés alatti deformacié hémérséklete (heat deflection
temperature, HDT) is javithaté [15, 16]. Rdadasul, mivel az SR-PLA kompozitok erdsit6- és matrixanyaga
egyarant PLA polimerbdl all, a termék teljes lebonthatdésaga is megmarad. Ez a koncepcié jol illeszkedik a
fenntarthato, korkoros gazdasagi modellbe, igy az utobbi idékben fokozott tudomanyos és miiszaki érdeklédés
mutatkozik az 6nerdsitett biokompozitok iranyaban.

Jia és tarsai [17] jelentdsen eltérd olvaddspontu orientdlt kristalyos PLA szalat és amorf PLA filmet egyesitettek az
SR-PLA kompozitok elédllitasa soran a feldolgozasi ablak szélesitésének érdekében, ami esetiikben a 30 °C-ot is
meghaladta. 22% szaltartalomnal (a szalak egyirdnyu orientalasaval) 3,29 GPa rugalmassadgi modulust és 48 MPa
szakitdszilardsagu kompozitokat tudtak elééllitani. Igy a modulus 140%-kal, a szakitdszildrdsdg pedig 13%-kal
nétt a mitrixanyaghoz képest. Erdemes azonban megjegyezni, hogy a szdlak kétirdnyu orientélasdval a modulus
csak 74%-kal nétt, a szakitészilardsag pedig 65%-kal csokkent. Somord és tarsai [18] elektrosztatikus
szalképzéssel gyartott PLA szalakbdl kompaktalasos modszerrel dllitottak elé onerdsitett kompozitokat. A PLA
oldatot diklormetan és dimetilformamid 7:3 aranyu elegyével készitették, a szalképzést 20 kV gyorsitofesziiltség
és 18 cm gytjtotavolsag hasznalataval végezték. A 0,8 g polimert tartalmazé oldatbdl 2,5 6ra alatt gyartottak PLA
szovedéket, ami 0,32 g/6ra termelékenységet jelent. A szalak kristalyossaga a differencialis pasztdz6 kalorimetrias
vizsgalatok alapjan 16%-nak adédott. A nedvességtartalom eltavolitdsa utan a szélakbol 30 mm x 30 mm x 150
um dimenziéji kompozit lapokat préseltek 165 °C hémérsékleten, ~6 MPa nyomason, a préselési id6t 10 és 60
mésodperc kozott valtoztattdk. Onerdsités hatdsdra az kompozitok huzdszilardsaga és modulusa (20 s préselési
id6nél 0,=77,5 MPa, E=3,2 GPa) javult az izotrép PLA film tulajdonsagaihoz képest (0,=49,9 MPa, E=2,8 GPa).
Azonban az elektrosztatikus szalképzés alacsony termelékenysége akadalyt allit a kapott kompozitok ipari
felhasznaldsanak az utjaba. Megvaldsithatdsag szempontjabdl elényosebb az 6mledékfuvasos eljards, amellyel
jelentésen nagyobb sebességgel és mennyiségben lehet kivitelezni a termelést.

Jelen kutatasunk célja kiillonleges mikroszerkezett, onerésitett PLA kompozit rendszerek el6allitasa volt,
amelyhez az erdsitéanyagként szolgalé mikroszalas szovedékeket 6mledékfuvassal terveztiik el6allitani.

2. ALAPANYAGOK, ELOALLITASI ES VIZSGALATI MODSZEREK

A Kisérletek soran felhasznalt anyagokat szakirodalmi adatok, valamint a kutatécsoportban korabban elvégzett
kisérletek tapasztalatai alapjan valasztottuk ki. Fontos szempont volt, hogy az egyes alapanyagok reologiai
tulajdonsagai (Melt Flow Index, MFI) hasonldak legyenek, ugyanakkor a D-laktid tartalom eltérd legyen. A
szakirodalmi eldzmények alapjan ugyanis a PLA optikai tisztasdga jelentGsen befolyasolja annak mechanikai és
termikus tulajdonsagait [19]. A hasznalt PLA tipusok néhany fontosabb tulajdonsagat (stirtiség, folyasi index
(MFI), D-laktid tartalom) az 1. tdblizatban foglaltuk 6ssze. Az alapanyagok a NATUREWORKS LLC (Minnetonka,
MN, USA) altal gyartott Ingeo™ Biopolymer hérom kiilonboz6 tipust (3052D, 3001D, 3100HP) politejsav
granuldtumai voltak.

1. tabldzat: A haszndlt PLA tipusok tulajdonsdgai (*DSC eredmények alapjdan becsiilve)

Siiriiség [g/cm’] 1,24 1,24 1,24

MFI [g/10 perc] (210 °C, 2,16 kg) 14 22 24
D-laktid tartalom [%] 4,0 1,4 0,5
Kristalyolvadasi hémérséklet | 145-160 160-175* 165-180*
[°c

Uvegesedési h6mérséklet [°C] 55-60 55-60* 55-60*



Az elézetesen legalabb 8 oran keresztiil, 85 °C-on szaritott alapanyagokbol émledékfuvassal gyartottunk PLA
szalakat. A kutatas soran QuicKk EXTRUDER QE TS16 02/2016A tipust, 25 L/D aranyu, ikercsigas gyogyszeripari
fejleszt6 extrudert hasznaltunk. Az extruder 4 fit6zonajat egyarant 200 °C-ra f{itottiik fel, a szerszamhémérséklet
170 °C, a csigak fordulatszama 15 rpm volt. Az extruder szerszamjahoz specidlisan kialakitott feltétet
csatlakoztattunk, amely lehetdvé tette a megfeleléen vékony omledéksugar kialakuldsat és a levegé megfeleld
iranyt aramlasat, tehat az dmledékfavds folyamatat. A szerszamon 330 pm atmérdjli furatok helyezkedtek el
egymas mellett, az 1 bar talnyomasu levegé fiitését pedig egy OMEGA ENGINEERING INC. dltal szolgéltatott AHP-
7562 tipust berendezés végezte. A levegé beallitott hdmérséklete 300 °C volt. A PLA mikroszalak gytijtésére egy
fémhdlobol késziilt, félgdmb alaku szitdt haszndltunk, a gytjtétavolség 25 cm volt. Omledékfivassal percenként
0,6-0,7 g szovedéket sikeriilt elédllitani, ami 36 g/6ra termelékenységnek felel meg. Ez a Somord és tarsai [18]
altal hasznalt elektrosztatikus szalképzési mddszer termelékenységének 110-130-szorosa.

Az 6mledékfuvassal gyartott szovedékek a gyors lehtilés miatt nagyrészt amorf allapotiiak, és mivel a kompozitok
gyartasa soran kulcsszerepe van a kristalyos részaranynak, tivegesedési hémérséklet folott végzett hékezeléssel
utokristalyositasi kisérleteket végeztiink. A szovedékek 1-1 darabjat 2 drara 85 °C-os szaritdszekrénybe tettitk. Az
els6 oraban 15 percenként, illetve a masodik 6ra leteltekor mintat vettiink, amelyeken az utokristalyosodas
hatasat differencidlis pasztazo6 kalorimetriaval (DSC) vizsgaltuk.

Utokristalyositott és utokristalyositas nélkiili szovedékekbdl egyarant késziiltek SR-PLA kompozitok. Az
utokristalyositason atesett mintdk esetében az 1 érdn at 85 °C-on hdkezelt szovedékekbdl gyartottunk
kompozitokat. Az utékristalyositas nélkiili szévedékekbdl 1 6ran at 50 °C-on torténd szaritassal tavolitottuk el a
nedvességet a késébbi hidrolizis elkeriilésének érdekében. A rendelkezésre 4llé szovedékekbdl 26,6 x 26,6 mm
nagysagl négyzeteket vagtunk, amiket egy 30 x 30 x 0,4 mm dimenzidju, négyzet alaka présszerszamban
rétegeztiink egymasra. A présszerszam kettd, tapaddsmentes teflon foliaval bevont fémlap kozott helyezkedett el.
A préselés a CoLLIN GMBH altal gydrtott Teach-Line Platen Press 200E tipust hidraulikus présen tortént 60 bar
nyomas alkalmazasaval, 4 killonb6z6 idStartamig (10, 20, 30, 60 masodperc). Az utokristalyositott szovedékeket
165 °C-on, az utokristalyositas nélkiili szovedékek koziil a 3100HP és a 3001D tipust 160 °C-on, mig a 3052D
tipust 155 °C-on préseltiik. A préselés befejezése utan a szerszam 6-7 perc alatt hiilt le szobah6mérsékletre.

A gyartott szalak termikus viselkedésének vizsgalatara, valamint kristalyos részaranyuk megallapitasanak céljabol
DSC méréseket végeztiink, amelyek TA INSTRUMENTS Q2000 tipust berendezésen torténtek. A 2-10 mg tomegl
mintakat 26,4 mg-os aluminium mintatartékban, 30-200 °C-ig, 10 °C/min felf{itési sebességgel, 50 ml/min
térfogataramu nitrogén atmoszféraban vizsgaltuk.

A szovedékek szerkezetének, valamint a kompozitok szakaddsi feliiletének vizsgalata JEOL JSM-6380LA tipust
(SEM) pasztazé elektronmikroszkoppal tortént 25x-1000x nagyitassal, 15 keV gyorsitdfesziiltség alkalmazdsa
mellett.

Az omledékfuvassal gyartott, utdkristalyositott és utdkristalyositas nélkiili szovedékeken, valamint az ezekbdl
készilt kompozitokon szakitdvizsgalatokat végeztiink. A szovedékekbdl mintegy 7,5 x 30 mm dimenzidju
mintakat vagtunk, a kompozitokbdl pedig 3 x 30 mm dimenzidju probatesteket munkaltunk ki. A kompozitok
méretre vagasahoz a MUTRONIC Diadisc 4200 tipusu vago berendezést, a szakitdvizsgalatokhoz a Zwick Z005
tipust szakitogépet hasznaltunk. A szovedékek vizsgalata soran a kezdeti befogasi tavolsig 11 mm volt, a
kisérleteket 5 mm/perc sebességgel végeztilk, 18 N fels6 hatdrral. A kompozitok szakitasa 10 mm kezdeti befogasi
tavolsaggal, 1 mm/perc sebességgel, 4000 N fels6 hatdrral tortént.

Az utodkristalyositott és utokristalyositas nélkiili szovedékeken végzett szakitovizsgalatokat a mintak akusztikus
emisszidjanak vizsgalatdaval egészitettiik ki. A jeleket PHysicaL Acoustic CORPORATION Micro30S tipusu
mikrofonnal felszerelt GEREB&CO. Sensophone AEPC40/4 tipusu berendezéssel rogzitettiik. A mikrofont mtianyag
csipesszel erGsitettiik a mintdra, a probatest és a mikrofon fizikai Gsszekottetését — és igy a hanghulldmok

"o

terjedését — szilikonpasztaval biztositottuk. A vizsgalat soran logaritmikus erdsitést alkalmaztunk.

3. KISERLETI EREDMENYEK
Az 6mledékfuvassal elallitott szovedékek szerkezetét, illetve a szalak atmérdjét pasztazé elektronmikroszkoppal
(SEM) vizsgaltuk. A 100-szoros (/. dbra) illetve 1000-szeres (2. dbra) nagyitast képeken jol latszodik, hogy a



szalak véletlenszerten, tobb rétegben rakodnak egymasra. Tobb helyen is megfigyelhet6 a szdlak Osszetapaddsa,

e

emellett mindhdrom alapanyag esetében megfigyelhetiink 2-3 um atmér6jti szalakat is.

3100HP
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2. dbra: Omledéktiivéssal elédllitott szévedékek SEM képei, x1000 nagyitis

Osszességében megéllapithato, hogy a legnagyobb D-laktid tartalmi PLA (3052D) esetében némileg kisebb
atmérojli szalakat kaptunk, azonban az eltérés nem szignifikans (3. dbra). Az 6mledékfuvassal eléallitott szalak
atmérdje minden felhasznalt PLA tipus esetében 2 és 14 um kozott véltozik, ami nagyobb a szakirodalomban
megtalalhato elektrosztatikus szalképzéssel el6allitott szalakénal [18].
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3. dbra: Omledékfiivdssal eldéllitott szdlak dtmérdje

Az Omledékfivassal el6allitott hokezelt, valamint hékezelés nélkiili szdlak termikus tulajdonsagait és
kristalyossagat DSC-vel vizsgaltuk. A szovedékek DSC gorbéit alapul véve megallapitottuk a mintak
kristalyossagat (4. dbra). Az eredmények aldtimasztjdk a hokezelés jelent6ségét, megfigyelhetjik, hogy e
mivelettel toroljiik a polimer termikus elééletét és egy uj szerkezetet hozunk létre. Az dmledékfuvas hatasara a
PLA szalak, illetve benniik a makromolekuldk orientalddnak, ezért az egyensulyindl nagyobb kristalyos hanyad
tud kialakulni. Az iivegesedési hémérséklet (~60-66 °C) felett, 85 °C-on torténé hékezelés hatdsara megindul a
szegmensmozgas és a polimer lancok az egyensulyi allapotra probalnak visszatérni. A hidegkristalyosodds sordn a
lancok amorf része ujra rendezddik, azonban mar nem kizarélag a szél hossziranydban orientdlt modon. Ezzel
magyarazhatd, hogy az els6 mérési pont utan kisebb kristalyossagi fokot mértiink, ami viszont 15 perc hékezelés
utan novekvé tendenciat mutat. A 3100HP PLA-tipusnal a két folyamat kompenzalja egymast, igy az Ossz-
kristalyossag nem csokken.
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4. dbra: PLA szovedékek kristdlyossdga a hokezelés idejének fiiggvényében

A kristalyossag meghatarozasa mellett a DSC gorbéken megfigyelhetjitk a kiilonboz6 D-laktid tartalma PLA
szalak termikus atmeneteit is (5., 6. és 7. dbra). A nem hékezelt (0 perc) mintdk esetében 66 °C kornyékén
figyelhet6 meg az tivegesedési atmenet. A hékezelt szalak gorbéin ezt a jelenséget sokkal kisebb hdeftektus jelzi,
mivel az omledékfuvas soran keletkezd befagyott fesziiltségek mar 15 perc alatt megsziinnek. A hékezelés
idejének novekedésével az elébbiekben emlitettek alapjan egyre nagyobb lesz a kristdlyossag, igy a
hidegkristalyosodashoz tartozé exoterm cstiics nagysaga egyre csOkken, 30 perc hoékezelés utan mar alig
észrevehetd. A 2 Oran at hdkezelt mintdknal mdr egydltalin nem lathaté ez a hdéatmenet, ami alapjan
megallapithatd, hogy a mintak elérték a lehet6 legnagyobb kristalyos részaranyt.

Megfigyelhetd, hogy 15 perc hékezelés hatasara a hidegkristalyosodasi csicshdmérséklet jelentdsen megnd, ami a
nydjtott amorf fazis relaxdcidjanak a kovetkezménye. A nyujtott szalak hidegkristalyosodasa az orientalt
szerkezet kovetkeztében mar alacsonyabb hémérsékleten is lejatszddik, a hékezelt szalakban viszont mar nincs
jelen orientdcid, igy a makromolekuldk rendezédéséhez tobblet energia (magasabb hémérséklet) sziikséges.
Nagyobb D-laktid tartalomnal az effektus szamottev$ eltérést okoz, a 3100HP tipusnal azonban mar alig
észrevehetd, mivel utobbi esetben a jelenlévé 26% feletti kristalyos hanyad hatékonyan segiti a tovabbi
kristalyosodast. A hdékezelési id6 novelésével a hidegkristdlyosoddsi csucshomérsékletek enyhén csokkend
tendenciat mutatnak, ami szintén a kristalyos részarany novekedésének tudhato be.
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5. dbra: 0-120 percig hékezelt, 3052D tipusii PLA szévedékek DSC gorbéi (4,0% D-laktid tartalom)
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6. dbra: 0-120 percig hokezelt, 3001D tipusi PLA szovedékek DSC gorbéi (1,4% D-laktid tartalom)
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7. dbra: 0-120 percig hékezelt, 3100HP tipusti PLA szévedékek DSC gorbéi (0,5% D-laktid tartalom)

A 3052D tipusu hékezelt (15, 30, 45 és 60 perc) PLA szalak esetében (5. dbra) a kristalyolvadashoz tartozd, kettds
endoterm csucs figyelheté meg, ami azt jelenti, hogy a PLA a és o kristalymddosulata egyiittesen van jelen. A 159
°C kornyékén lathaté kisebb cstcs, a parhuzamosan lejatsz6dé o modosulat olvadasat, valamint az a médosulat
atkristalyosodasat mutatja. A masik csics pedig az atkristalyosodas soran létrejott a modosulat olvadasara utal. A
3052D tipusu PLA tartalmazza a legnagyobb mennyiségt D-laktidot (4%), ami miatt a makromolekulak kevésbé
tudnak rendezédni, igy 1étrejohet az o’ kristalymodosulat. Lathatd, hogy 120 perc elteltével ezek a rendezetlenebb
krisztallitok is atalakulnak a rendezettebb, egyensulyi a kristalymodosulatba. Ezen gorbén, valamint a masik két,
kisebb D-laktid tartalmt anyaghoz tartozé gorbéken megfigyelhet6 egy kisebb exoterm csucs is az olvadas elétt.
Ebbél arra kovetkeztethetiink, hogy a hékezelés soran o’ mddosulat keletkezett és a cstcs ennek a szilard fazisu
atalakuldsat jelzi a stabilabb a médosulatta [20].

Az olvadasi csucshOmérséklet a D-laktid tartalom csokkenésével novekszik (2. tdblizat), az effektus szintén az
optikailag tisztabb PLA tipus makromolekulainak nagyobb rendezettségével magyarazhatd. A kompozitgyartas
soran ezen olvadasi hémérsékletek alapjan hataroztuk meg az alkalmazandé feldolgozasi hdmérsékletet.

2. tabldzat: Az olvaddsi h6mérséklet fiiggése a D-laktid tartalomtdl (60 perc hdkezelés)

D-laktid tartalom [%] 4,0 1,4 0,5
Olvadasi csucshémérséklet [°C] 167 172 175

Az 6mledékfuvassal gyartott hokezelt és hékezelés nélkiili szalak mechanikai tulajdonsagait szakitévizsgalatokkal
jellemeztiik. A szakitdvizsgalat soran kapott rugalmassagi modulus és szakitoszilardsag értékeket a 8 dbra

mutatja.
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8. dbra: Kristalyositott (kr) és nem kristalyositott PLA szovedékek rugalmassdgi modulusa és szakitoszilirdsdga

Megtigyelhetjiik, hogy a kristalyositott szévedékek rugalmassagi modulusa rendre joval kisebb, mint az azonos
alapanyagi nem kristalyositott szévedékek hasonlé értékei. Ez a jelenség a hékezelés sordn végbemend
makromolekuldris folyamatokkal magyarazhato; a kristalyosodds soran a PLA szalakban kialakult amorf
orientaci6 relaxalodik, igy a modulus is csokken [21]. A huzészilardsag tekintetében mar nem ilyen egyértelmu
az eredmény, de a 3100HP tipust kivéve a nem kristalyositott szovedékek ezen tulajdonsiga szintén feliilmulja a
kristalyositott parjukét. Mivel huzdszilardsag értékét a kristalyos rész orientdltsiga jobban befolyasolja, itt
kisebbek a kiilonbségek az egyes értékek kozott. Szovedékek modulusara és szilardsagara a szakirodalomban is
hasonlo6 értékeket talalni [22].

A szovedékek szakitdvizsgalatanak kiegészitd vizsgalataként rogzitettitk a mintak akusztikus emisszios (AE) jeleit.
A vizsgalat soran detektalt jelek amplitudojat az egyes szovedékek szakitogorbéivel egy diagramon abrazoltuk a
relativ nyulas fiiggvényében (9. dbra).
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9. dbra: Kristdlyositott (kr) és nem kristdlyositott 3052D tipusti PLA szovedékek szakitogorbéi és akusztikus emisszios (AE)
Jelei

A kristalyositott mintak nagyobb szdmu jelet produkaltak a szakitévizsgilat soran. A kisebb amplitadéja
értékeknél (30-60 dB) mért jelek feltételezhetben az Osszetapadt szalak elvalasat mutatjdk. Ez a hdkezelt
szovedékekre sokkal inkabb jellemzd, hiszen a hokezelés és a gravitacié hatasara sokkal tobb szal tapadhatott
Ossze, mint a nem kristalyositott mintak esetében. Utobbinal az 6mledékfuvas sordn feltehetGen mar az
tivegesedési hémérsékletitk ala htilt szdlak érik el a mar szedén 1év6, szintén kihdlt szalakat, igy kicsi az
Osszetapadas esélye. A nagyobb amplitiddji értékek (60-90 dB) esetében mar a szalak szakadasarol beszélhetiink.
Mivel a kristalyositott szovedékek a hdkezelés hatdsara relaxalodnak, a szévet megkozelitéleg 50%-ban
Osszezsugorodik. Ez azt jelenti, hogy az adott dimenzidju (7,5 x 30 mm) minta kivagasa utan tobb elemi szalat
fogunk be a szakitogép befogdpofaiba, igy a vizsgalat soran a nem kristalyositott mintakhoz képest sokkal tobb
szal tud elszakadni.

A gyartott kompozitok mechanikai tulajdonsagait szakitovizsgalattal jellemeztiik (70. dbra). A kompozitok
modulus értékei rendre meghaladjak az izotrdp, referencia (PLA granulatumokbdl préselt) probatestek



modulusat, ami a magas szaltartalom és a nagyobb kristalyossag eredménye. Mig a 3001D tipus esetében a
préselési id6 novelésével csokkend trendet latunk, a 3100HP tipus modulusa né a préselési id6 fiiggvényében,
eléri a 2 GPa-t is. Az el6bbi trend a szakitdszilardsaga is igaz, a 3100HP tipusu PLA itt is jobb tulajdonsagokat
mutatott, mint a masik két tipus. A kedvezé mechanikai tulajdonsagok a kis D-laktid tartalombol ad6dé nagy
kristalyos részaranynak koszonhetok. A nem kristalyositott szovedékekbdl préselt kompozitok mechanikai
tulajdonsagait a tobbi kompozitéval Osszevetve megallapithatjuk, hogy hékezelés nélkiil nagyobb eséllyel
kaphatunk j6 mechanikai tulajdonsiagii kompozitokat mindharom tipusa PLA-bdl. Lathattuk, hogy az
utokristalyositas a 3100HP tulajdonsagait javitja, a 3001D jellemz6it azonban rontja, az utokristalyositasi 1épés
elhagyasaval azonban ugyanolyan j6 tulajdonsagi kompozitok allithatok eld. A hianyzé adatok oka, hogy
hosszabb ideig tarté hokezelés hatdsara a 3052D és a 3001D tipusbdl nem lehetett probatesteket kimunkalni, a
3100HP tipus ebbdl a szempontbdl is elénydsebbnek mutatkozott.
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10. dbra: Referencia (Ref), kristdlyositott (kr) és nem kristdlyositott kompozitok modulusa és szakitoszilirdsaga a préselési idd
(10-60 s) feltiintetésével

A szakitdvizsgilat soran tonkrement probatestek szakadasi feliileteit pasztazo elektronmikroszkop segitségével
vizsgaltuk. A SEM vizsgalat soran késziilt képek alapjan kovetkeztetéseket vonhatunk le a kompozitok
konszolidaltsagarol, a szalak orientaltsagardl, valamint a mintara jellemz6 tonkremenetel modjarél. A 100x
nagyitast képeken (/1. dbra) a kompozit teljes vastagsagaban vizsgalhat6 a szakadasi feliilet. A képek alapjan
megallapithat6, hogy az utokristalyositott szalakbdl késziilt kompozitok esetében (jobb oldalt) a kompaktéalds
utan tobb szalat talalunk a minta belsejében. Ennek oka a hékezeléssel létrehozott magasabb kristalyos részarany,
a 29-35%-kal nagyobb kristalyossagu szalak héallésaga nagyobb, igy kevésbé érzékenyen reagaltak a magas
préselési hémérsékletre.

X188 188xm

3100HP_20s

11. dbra: Kristdlyositott (kr) és nem kristdlyositott, 0,5% D-laktid tartalmii SR-PLA kompozitok szakaddsi feliileteinek SEM
képe (x100 nagyitds)



12. dbra: Kristdlyositott (kr) és nem kristdlyositott, 0,5% D-laktid tartalmi SR-PLA kompozitok szakaddsi feliileteinek SEM
képe (x1000 nagyitis)

Az 1000x nagyitasu képeken (/2. dbra) a szalak tonkremenetelének modjat vizsgalva haromféle mechanizmust
(szaltordelédés, kihazddas, elvalds) figyelhetiink meg. Lathatjuk, hogy hékezelés nélkiil a szalak (bal oldalt)
leginkabb plasztikus deformacidval szakadtak, a kristalyositott szalak azonban joval ridegebben tortek, élesebb a
torési feliiletiik. A SEM vizsgalatok alapjan megallapithaté, hogy a kompozitgyartas sordn az Onerdsitett
kompozitok er6sité szalainak egy része megolvadt, igy létrehozva a matrix fazist. A képeken lathatd, hogy a
kompozitok konszoliddltsaga megfelel6, a szalak részleges megolvaddsa lehetévé teszi a hatékony
fesziiltségatvitelt.

4. OSSZEFOGLALAS

Kutatasunk soran onerdsitett PLA kompozitok alapanyagaul szolgalé mikroszalas szovedékeket allitottunk el
omledékfuvassal. A 2-14 um kozotti atmérdjh szalak gyartdsa a szakirodalmi el6zményekhez képest 110-130-szor
termelékenyebb modon tortént. Az ujonnan el8dllitott nemsz6tt szovedékekbdl olvadaspontjuk kozelében
végzett kompaktalassal formaltunk nerdsitett kompozitokat. Az eléallitott 6nerdsitett PLA kompozitok 100%-
ban megujuld forrasbol szarmaznak, ujrahasznositasuk egyszerlibb a hagyomdnyos szélerésitést
kompozitokénal, életciklusuk lejarta utan pedig teljes mértéki bioldgiai lebonthatdsaguk jelent nagy elényt.

A DSC vizsgalatok kimutattak az utokristalyositas jelent6s hatasat, a szalak kristalyossaga 29-35 szazalékponttal
nétt. A nagyobb kristdlyossagbol adéddan feltehetSleg javult a kompozitok héallosaga is. A szovedékek
szakitovizsgalatat akusztikus emisszids vizsgalattal egészitettik ki, ami segitséget nyujtott a deformacids
mechanizmusok megértéséhez. Megallapitottuk, hogy a kristalyositas nélkiili, orientalt szalakbol allo
szovedékeknek eredendden jobb mechanikai tulajdonsagaik vannak, mint az utokristalyositott szovedékeknek,
ennek ellenére a kompozitok szakitovizsgalatanal nem kaptunk kiemelkedéen jobb eredményt. Mindazonaltal a
kompozitok modulusa elérte a 2 GPa-t, a huzoszilardsag pedig meghaladta a 40 MPa-t, ami Osszemérhetd a
szakirodalmi adatokkal. A kompozitok szakadasi feliileteirdl késziilt SEM képek bebizonyitottdk, hogy a szalak
részleges megolvadasaval 1étrejott az dnerdsités, a kompozitok konszolidacidja megfeleld.

Tovébbi céljaink kozott szerepel az Onerdsitett kompozitok dinamikus mechanikai analizise (DMA), illetve

utésallosaganak vizsgalata. Az ezen vizsgalatokhoz sziikséges probatestek legyartasat lehet6vé teszi a méretnovelt,
nagy termelékenységii szalgyartasi technoldgia.

A szerzok kdszonetiiket fejezik ki az Orszdagos Tudomdnyos Kutatdsi Alap (OTKA K112644 és PD121171) anyagi

s

tdmogatdsdért. A kutatdst az ., Ertéknovelt, multifunkciondlis biopolimer csomagoldsi rendser kitejlesztése és
gydrtastechnologidjinak megtervezése” cimii, NVKP_16-1-2016-0012 azonosito szdmui projekt timogatta. Bocz
Katalin munkdjat a Bolyai Janos Kutatdsi Osztondij timogatta.
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