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GÓCKÉPZŐK HATÁSA A POLITEJSAV  
TULAJDONSÁGAIRA

1. BEVEZETÉS
Napjainkban a környezettudatosság és a fenntartható fejlődés 
eszméjének térhódításával a műanyagiparban egyre nagyobb 
figyelmet szentelnek a megújuló erőforrásból előállítható és 
egyben biológiailag lebontható polimereknek (röviden: biopoli-
merek). A biopolimerek legígéretesebb képviselője a politejsav 
(PLA, poly(lactic acid)), amely egy hőre lágyuló, részben kristá-
lyos alifás poliészter. Így feldolgozható az ömledékállapotú fel-
dolgozási technológiákkal, mint például a fröccsöntés vagy az 
extrúzió [1-6]. A politejsav nagy hátránya, hogy ömledék álla-
potból hűtve homogén gócképződés esetén kis kristályosodási 
sebesség jellemzi, így egyes típusoknál előfordulhat, hogy már  
≥5 °C/perc hűtési sebességnél közel teljesen amorf PLA jön létre.

A politejsav esetében a kristályosítás körülményeitől függő-
en négyféle kristályos szerkezet is kialakulhat. A gyakorlatban  
legtöbbször ömledékből történő hűtésnél a kristályosodá-
si hőmérséklettől függően eltérő szerkezetet alakul ki. 120 °C  
felett az α kristálymódosulat, míg 100 °C alatt a kevésbé 
tökéletes α’, illetve 100-120 °C közötti kristályosítás esetén 
a kettő keveréke van jelen. Ezek aránya jelentősen befolyá-
solhatja a PLA termék tulajdonságait. Ezen kívül létezik a 
PLA-nak ritkábban előforduló két másik kristálymódosulata 
is, a β és γ változat. A β módosulat emelt hőmérsékletű nyúj-
tás mellett alakul ki, ilyen például a PLA szálak gyártása, míg 
a γ módosulat a PLA hexametil-benzol szubsztráton történő, 
140 °C alatti epitaxiális kristályosítása során jön létre [3-5].

A gócképződés és a kristályosodás sebességének növekedése 
elősegíthető különböző gócképző adalékokkal (heterogén góc-
képződés), valamint kis D-laktid tartalmú PLA alkalmazásával 
(taktikusság). Az egyes gócképzők inhomogenitásokként jelen-
nek meg a PLA-ban, amelyek a kristályosodás megindulásához 
szükséges gócpontokat biztosíthatják. Felhasználhatók szerves 
(savak, amidok, foszfátok sói, hidrazidok, grafén származékok 
stb.) vagy szervetlen anyagok (talkum, hidroxidok, kalcium kar-
bonát, szilikát stb.) is gócképzőként [7-22]. Alkalmazásukkal  
növelhető a PLA kristályossága a fröccsöntés során. Kutatásunk-
ban a többféle gócképző hatását vizsgáltuk különböző D-laktid 
tartalmú PLA alapanyagok esetében.

2. �ALAPANYAGOK, MÉRÉSI MÓDSZEREK

Kísérleteinkhez a Natureworks (USA) három, eltérő D-laktid 
tartalmú politejsavát, a 3100HP (0,5%), a 3001D (1,4%) és a 
3052D (4%) típust használtuk fel. Kristályos gócképző adalék-
ként négyféle, eltérő hatékonyságú, aromás foszfonátot (Nissan 
Chemicals, Ecopromote), talkumot (Imi Fabi, HTPultra5), káli-
um-dimetil-5-szulfoizoftalátot (Takemoto Oil & Fat Co., LAK301) 
és orotsavat (TCI Europe N.V, O0065) választottunk. A minták elő-
állítása előtt a politejsavat 80 °C-on 6 órán keresztül szárítottuk.  

A gócképzőket 0,5; 1 és 2 tömegszázalékban adagoltuk a PLA-
hoz egy Brabender Plastograph típusú belső keverő segítsé-
gével. A feldolgozási hőmérséklet 190 °C, az alkalmazott rotor 
fordulatszám 50 1/perc, a keverés ideje 5 perc volt. A góckép-
zők hatását, illetve hatékonyságát DSC (differenciál pásztázó 
kalorimetria, TA Intruments Q2000) mérésekkel, fűt-hűt-fűt-hűt-
fűt ciklussal vizsgáltuk. Az első fűtéssel csak a minta előéletét 
töröltük, míg az első hűtési ciklus sebessége 5 °C/perc, addig a 
második hűtési ciklus sebessége 50 °C/perc volt. A fűtési ciklu-
sok sebessége mindegyik esetben 5 °C/perc volt.

A kísérleti munka második felében a DSC mérések alapján leg-
hatékonyabbnak ítélt gócképzővel extrúzióval és fröccsöntéssel 
2 tömegszázalék gócképzőt tartalmazó mintákat készítettünk, 
elemezve a gócképző hatását a fröccsöntéssel készült próbates-
teken. Az extrúzióhoz egy Labtech LTE 26-44 típusú ikercsigás 
extrudert használtunk. Az extrudálás hőmérséklete 190 °C, a 
csiga fordulatszáma 20 1/perc volt. A szabványos 1A típusú pró-
batestek fröccsöntéséhez egy Arburg Allrounder 270S 400-170 
típusú fröccsöntő gépet használtunk. A gyártási paramétereket 
az 1. táblázat tartalmazza. Az elkészített próbatesteket DSC, sza-
kító, hajlító és hőalaktartási vizsgálatoknak vetettük alá.

1. táblázat. Próbatestek fröccsöntési paraméterei

Fröccsöntési paraméterek

ömledékhőmérséklet [°C] 190

szerszámhőmérséklet [°C]
(emelt hőmérséklet)

25
(90, 100, 110, 120)

adagolási térfogat [cm3] 44

átkapcsolás [cm3] 12

fröccsöntési sebesség [cm3/s] 50

fröccsöntési nyomás [bar] ~1200

utónyomás [bar] 600

utónyomás ideje [s] 20

maradék hűtési idő [s]
(emelt szerszám hőm.)

40
(180)

csigaforgási sebesség [m/perc] 15

torlónyomás [bar] 30

dekompresszió [cm3] 5
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3. ábra. Különböző D-laktid tartalmú PLA minták DSC hűtési görbéi  
50 °C/perc sebesség mellett

4. ábra. Hőkezelt és 2 m% gócképzőt tartalmazó PLA minták első  
DSC fűtési görbéi

A mérési görbék alapján látható, hogy mind a hőkezelés, 
mind az emelt hőmérsékletű szerszámba fröccsöntött, egyben 
gócképzőt tartalmazó minta esetében eltűnik a hidegkristályo-
sodási csúcs, amely azt jelzi, hogy a minták kikristályosodtak  
(4. ábra). Eltérés a maximálisan elért kristályos részarányban és 
a kialakult kristályos szerkezetben tapasztalható. A maximális 
kristályos részarány a hőkezelt minták esetében 52%, a góckép-
zőt tartalmazó mintáknál pedig 60% körülire adódik (5. ábra).  
A referencia és a 90-120 °C-on hőkezelt minták esetében a 
kristályolvadás előtt megfigyelhető egy exoterm csúcs, amely 
a PLA kristályos szerkezetének átalakulását (α’→α) jelzi.  
A 110-120 °C-os szerszámba fröccsöntött, gócképzőt tartalmazó 
minták esetében viszont már kettős olvadási csúcs látható a 
DSC fűtési görbéken, amely azt mutatja, hogy ezen körülmények 
között az α’ kristálymódosulat tökéletesedése megy végbe.

A szakító és hajlító vizsgálatok (6. és 7. ábra) tekintetében a 
modulusz értékekben nincs szignifikáns különbség a hőke-
zelt, illetve a gócképzőt tartalmazó esetben, értéke a hőkeze-
lési/szerszám hőmérséklet növelésével átlagosan 3 GPa-ról 
4 GPa-ra növekedett. Ellenben a szilárdsági értékek a góckép-
zőt tartalmazó mintáknál az üvegesedési hőmérséklet feletti 
szerszám hőmérsékletek alkalmazásával jelentős csökkenést 
mutatnak, amit a túl nagy kristályos részarány és az α kristály-
módosulat jelenléte okoz.

5. ábra. Hőkezelt és 2 m% gócképzőt tartalmazó PLA minták kristályossága

6. ábra. Hőkezelt és 2 m% gócképzőt tartalmazó PLA minták húzószilárd-
sága és rugalmassági modulusza

7. ábra. Hőkezelt és 2 m% gócképzőt tartalmazó PLA minták hajlítószilárd-
sága és rugalmassági modulusza

A bemetszett Charpy ütőszilárdság (8. ábra) tekintetében a 
hőkezelt mintáknál jelentős növekmény tapasztalható, amely 
100 °C-os hőkezelés után csökkenő trendet mutat, ennek oka, 
hogy 100 °C-os hőkezelésig csak az α’ kristálymódosulat van 
jelen, ami előnyösebb az ütőszilárdság szempontjából. Ennél 
nagyobb hőkezelések esetében fokozottabban megy végbe a 
kristálymódosulat tökéletesedése, egyre inkább az α módosu-
lat van jelen, amely ridegedéshez vezet. Ugyanakkor az emelt 
hőmérsékletű szerszámba fröccsöntött mintáknál nem tapasz-
taltunk növekedést a bemetszett ütőszilárdságban.
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3.3. KÍSÉRLETI EREDMÉNYEK
Az egyes gócképzők hatékonyságának minősítésére a DSC 
hűtési görbéket használtuk fel, ahol a kristályosodáshoz tartozó 
exoterm csúcsból meghatározható kristályosodási félidőt (t

1/2
,  

a hűtési görbén a kristályosodáshoz tartozó csúcs félértékszé-
lessége) és kristályosodási csúcshőmérsékletet (T

c
) vettük ala-

pul (1. ábra). Már a gócképzőt nem tartalmazó minták esetében 
is jól megfigyelhető a D-laktid tartalom hatása az 5 °C/perc 
hűtés esetében (2. ábra), ahol a 4% D laktidot tartalmazó PLA 
DSC görbéjén már nem tapasztalható a kristályosodást jelző 
exoterm csúcs. A D-laktid tartalom csökkenésével a kristályo-
sodáshoz tartozó exoterm csúcs egyre jelentősebb lesz, a kris-
tályosodási félidő 4 percre a kristályosodási csúcshőmérséklet  
98 °C-ra adódik. A minták kristályos részaránya a D-laktid tar-
talom 0,5%-ról 4%-ra növelésével 21,1%-ról 3,2%-ra csökkent.

A gócképzők segítségével a lassú kristályosodás ellensú-
lyozható, 5 °C/perc sebességű hűtés esetében már fél tömeg-
százalék gócképző hozzáadásával jelentősen, 4 percről 1 perc 
környékére csökken a kristályosodási félidő értéke, illetve a 
kristályosodási hőmérséklet egyes esetekben akár több mint 
30 °C-kal is növelhető. A gócképzők mennyiségének növelése 
azonban további jelentős változást már nem okoz. A D-laktid 
tartalom függvényében megfigyelhető, hogy mindegyik felhasz-
nált gócképző hatékonysága csökken a D-laktid tartalom növe-
kedésével. A kristályosodási csúcshőmérséklet a kisebb értékek  
felé tolódik lineáris trendet követve, míg a kristályosodási 
félidő jelentősen megnő 1,4% D-laktid tartalom felett. A 2 m%  
gócképző tartalom mellett a kristályosodási csúcs maximuma 
(T

c
=134 °C) és a kristályosodási félidő (t

1/2
=0,68 perc) alapján az 

alábbi négy gócképző közül az aromás foszfonát (Ecopromote) 
bizonyult a leghatékonyabbnak. A mérési eredmények alap-
ján látható az is, hogy 2 m% gócképző sem tudja ellensúlyozni  
a D-laktid tartalom hatását. Mivel a hagyományos hőre lágyuló 
feldolgozási technológiák esetén a hűtési sebességek lénye-
gesen nagyobbak, így az elkészített mintákat a rendelkezésre 
álló DSC berendezés elérhető maximális hűtési sebességével 

(50 °C/perc) is vizsgáltuk (3. ábra). A növelt hűtési sebesség 
mellett már az 1,4% D-laktid tartalmú PLA minta esetében is 
csak kismértékben figyelhető meg a kristályosodás a 2 m% 
Ecopromote használatának ellenére. Ellenben a legkisebb, 0,5% 
D-laktid tartalmú PLA-nál továbbra is megfigyelhető a kristá-
lyosodás a hűtési sebesség növelése mellett. Eltérést tapasz-
taltunk továbbá a kristályosodás csúcshőmérsékletében, amely 
közel 30 °C-kal kisebb (1. ábra). Összeségében megállapítható, 
hogy a gócképzők hatékonysága között nincs jelentős különbség 
a növelt, 50 °C/perc-es hűtési sebesség esetében, illetve 0,5% 
D-laktid tartalom felett jelentősen csökken a hatékonyságuk.  
A nagyobb hűtési sebességek mellett a 2 m% Ecopromote góc-
képzővel készített minták DSC-vel meghatározott kristályos-
sága 1,8%, 21,8% és 48,9 % volt rendre a 4%, az 1,4% és a 0,5% 
D-laktid tartalmú PLA esetében.

A legjobbnak bizonyult Ecopromote gócképző felhasználásá-
val, 2 m% gócképzővel piskóta alakú próbatesteket fröccsöntöt-
tünk 25 °C-os és emelt hőmérsékletű, a PLA üvegesedési átme-
neti hőmérsékleténél nagyobb, 90-120°C-os szerszámba. Ezt 
követően vizsgáltuk a gócképző hatását az alapanyag tulajdon-
ságaira, ahol összehasonlítási alapként a töltetlen, utólagosan 
hőkamrában, azonos hőmérsékleten hőkezeléssel kristályosí-
tott mintákat vettük.

1. ábra. Különböző típusú 
gócképzők hatása különbö-
ző D-laktid tartalmú  
PLA minták kristályosodási 
csúcs-hőmérsékletére és 
kristályosodási félidejére

2. ábra. Különböző D-laktid 
tartalmú PLA minták  

DSC hűtési görbéi 5 °C/perc 
sebesség mellett
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8. ábra. Utólagosan hőkezelt, valamint 2 m% gócképzőt tartalmazó, emelt 
hőmérsékletű szerszámba fröccsöntött PLA minták Charpy ütőszilárdsága

A hőalaktartás (9. ábra) mind az utólagosan hőkezelt, mind a 
gócképzőt tartalmazó, emelt hőmérsékletű szerszámba fröccsön- 
tött minták esetén jelentős növekedést mutat köszönhetően a 
30%-ról a duplájára növelt kristályos részaránynak. A két kris-
tályosítási metódus között jelentős eltérés nem tapasztalható, 
mivel a hőalaktartást tekintve azt elsősorban a kristályos rész-
arány mennyisége befolyásolja, amely közel azonos a hőkezelt és 
a gócképzőt tartalmazó minták esetében is.

9. ábra. Hőkezelt és 2 m% gócképzőt tartalmazó PLA minták hőalaktartása

4. ÖSSZEFOGLALÁS
Kísérleti munkánk során különböző gócképzők kristályosodásra 
gyakorolt hatását vizsgáltuk a politejsav D-laktid tartalmának 
függvényében. Megállapítottuk, hogy már 0,5 m% mennyiségű 
gócképző is jelentősen csökkenti a kristályosodási félidőt, illetve 
növeli a kristályosodási csúcshőmérsékletet. A 4%-os D-laktid tar-
talmú PLA minta esetében a gócképzők hatékonysága jelentősen 
lecsökken, nem tudja ellensúlyozni a nagyobb D-laktid tartalom 
kristályosodásra gyakorolt hátrányos hatását.

Munkánk második felében az általunk leghatékonyabbnak ítélt 
Ecopromote gócképzővel 2 m% tartalommal a PLA üvegesedési 
átmeneti hőmérséklete feletti hőmérsékletű szerszámba próba-
testeket fröccsöntöttünk. Ezek főbb tulajdonságait összevetettük a 
25 °C-os szerszámba fröccsöntött, egyben hőkamrában utólagos 
hőkezeléssel kristályosított, töltetlen PLA probatestekkel. A 2 m%  
gócképzőnek és az emelt szerszám hőmérsékletnek köszönhe-
tően a fröccsöntés során, ha kicsit hosszabb hűtési idő mellett, 
de kikristályosodtak a próbatestek. Ez hasonlóan az utólagosan 
hőkezelt próbatestekhez a hőalaktartás szignifikáns növekedését 
eredményezte, amely átalgosan 55 °C-ról 140 °C-ra nőtt. A szilár-
dsági és ütőszilárdsági tulajdonságok tekintetében, ugyanakkor 
az utólagosan hőkezelt próbatestek jelentősen felülmúlták a góc-
képzővel fröccsöntött próbatesteket az eltérő kristálymódosulatok 
miatt.
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