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JELOLESEK JEGYZEKE

Latin bettik

Jelolés Megnevezés, megjegyzes, érték Meértékegység

b probatest szélessége (width of test specimen) mm

f hatarlehajlas (limit deflection) mm

h probatest vastagsaga (thickness of test specimen) mm
tomeg (weight) g

A teriilet (area) cm?

B hajlité rugalmassagi modulus (flexural elastic MPa
modulus)

E hatarlehajlashoz tartozé erd (force at limit N
deflection)

F: toréshez tartozo er6 (force at break) N

L alatamasztasi tavolsag (support distance) mm

T hémérséklet (temperature) °C

\Y térfogat (volume) m3

w falvastagsag (wall thickness) mm

Gorog betiik

Jelolés Megnevezés, megjegyzés, érték Meértekegység

AF erd-lehajlas gorbe meredeksége (slope of the force-

E deflection curve) -

p stiriség (density) g/cm?®

Obn hajlitoszilardsag (flexural strength) MPa

oy, hajlito fesziiltség (flexural stress) MPa
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Roviditések

Rovidités Megnevezés

3D haromdimenzids (three-dimensional)

ATR tompitott teljes fényvisszaverddés (attenuated total reflection)

CBA kémiai habképzdszer (chemical blowing agent)

CO. szén-dioxid (carbon dioxide)

EPP expandalt polipropilén (expanded polypropylene)

EPS expandalt polisztirol (expanded polystyrene)

FDM olvasztott huzalrétegezés (fused deposition modeling)

— olvasztott szalas gyartas (fused filament fabrication/fused filament
manufacturing)

ETIR Fourier-transzformacios infravoros spektroszkopia (Fourier Transform
Infrared Spectroscopy)

G 6903 MS Tramaco Tracel G6903MS habképzdszer (Tramaco Tracel G6903MS
blowing agent)

IM 4201 Tramaco Tracel IM4201 habképzdszer (Tramaco Tracel IM4201 blowing
agent)

IM 4201 PBS Tramaco Tracel IM4201 PBS habképzdszer (Tramaco Tracel IM4201 PBS
blowing agent)

IM 4215 PBS Tramaco Tracel IM4215 PBS habképzészer (Tramaco Tracel IM4215 PBS
blowing agent)

MFI olvadékaramlasi index (melt flow index)

OLA oleil-amin (oleyamine)

PBA fizikai habképzdszer (physical blowing agent)

PBS polibutilén-szukcinat (polybutylene succinate)

PEG polietilén-glikol (polyethylene glycol)

PEI polietilénimin (polyethyleneimine)

PLA politejsav (pololactic acid)

SEM pasztazo elektronmikroszkop (scanning electronmicroscope)

TEC trietil-citrat (triethyl citrate)

vii



TEM/EMS expandalhaté mikrogyongy (expandable microsphere)

TGA termogravimetrikus analizis (thermogravimetric analysis)
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1. BEVEZETES

A szigorodd kornyezetvédelmi direktivak hatdsara egyre tobben figyelnek fel a
biopolimerekre, mivel ezek kornyezettudatos alternativat nyujtanak a kdolaj alapi, nem
lebomlé mtianyagokkal szemben. Egyik képviseldjiik a politejsav (PLA), amelynek eléallitasa
megujuld erdforrdsbol torténik, €s bioldgiai uton lebonthatd, igy tokéletesen illeszkedik a
korkords gazdasagba.

Napjainkban a 3D nyomtatas egyre népszeriibb, és gyors fejlédése miatt széleskoriien
alkalmazzak, beleértve az ipari, hadi és otthoni felhasznalast is. E technologia alkalmazasa
soran a hulladék mennyisége minimalis, és a kdrosanyag-kibocsatas is elhanyagolhato a tobbi
gyartasi folyamathoz képest [1]. Tovabba szerszam nélkiili gyartast és nagy tervezoi

szabadsagot biztosit.

Emellett a ndvekvd kornyezettudatossag miatt egyre nagyobb figyelmet kapnak a polimer
habok is, amelyek alkalmazasaval jelentdsen csokkenthetd a termék tomege, igy kevesebb
alapanyag sziikséges. A habok emellett j6 ho- €és hangszigetelok, valamint kiemelkedd
itéscsillapitd  képességgel és szivossaggal rendelkeznek. Eppen ezért eldszeretettel
alkalmaznak polimer habokat az épit6-, a jarmii-, a sportszergyarto-, és a csomagoldiparban
is [2, 3]. Mivel habositas alkalmazasaval kevesebb alapanyag sziikséges azonos geometria
kialakitdsadhoz, mint habképzdszer nélkiili esetben, igy ezaltal a termék ara is csokkentheto.
Tovabba alkalmazasukkal kisebb zsugorodast, és jobb méretstabilitast lehet elérni a kevesebb
anyagbevitel miatt [2].

2019-ben a globalis miianyagtermelés 31%-at csomagolasra hasznaltak fel [4, 5]. Ezen a
terlileten jelentds a polimer habok alkalmazasa, ezért nem elhanyagolhatd e kutatasi tertilet
fontossaga, ugyanis jobb mechanikai tulajdonsagokkal (pl. iitéscsillapitds) rendelkezd habok

fejlesztésével kevesebb mennyiségli polimer hab felhasznalaséaval is el lehet érni a kivant hatast.

TDK munkam célja a kiilonboz6 hatdsmechanizmust habképzdszerek alkalmazhatosaganak
vizsgalata biopolimer alapii in-situ habosodd filamentek fejlesztéséhez. Az optimalis
habképzdszer kivalasztasa utan a nyomtatasi paraméterek vizsgalata kovetkezik, ezzel feltarva
a nyomtatasi paraméterek és a kialakitott cellaszerkezet kozotti kapcsolatot, igy lehetdség
nyilna olyan termékek eldallitasara, ahol a gyartdsi paraméterek valtoztatdsaval egy
gyartastechnologiai 1épcsOben a keresztmetszet mentén valtozd slrliség és szabalyozott

porozitéas érhetd el. Célom egy olyan paramétersor megtaldlasa, amellyel maximalis expanzid
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hozhat6 létre, igy jelentds tomegcsokkenés érhetd el, ezzel szdmottevéen csokkentve a

nyomtatas sordn felhasznalt alapanyag mennyiségét, €s ndvelve az iitésallosagat.



2. SZAKIRODALMI ATTEKINTES

Annak érdekében, hogy a kutatdsom felépitése €s 1ényege konnyebben értelmezhetd legyen,
attekintek néhany szakirodalmi forrast, amiben fontosabb fogalmakat, mechanizmusokat,

illetve korabbi hasonld témaban folytatott kutatasi eredményeket foglalok Gssze.

2.1. Biologiai uton lebonthat6 polimerek

Az elmult negyven évben négyszeresére ndtt a vildg miianyagtermelése. Viladgszinten
2021-ben mar elérte a 390,7 Mt-t, amelynek csupan 1,5%-a volt biopolimer, és 8,3%-a volt
ujrahasznositott milanyag. A vilagon termelt mianyagnak a legnagyobb részét, azaz 44%-at a
csomagoloipar hasznalta fel. Eurdpaban ugyanebben az évben 57,2 milli6 tonna volt a
milanyagtermelés, amelynek szintén toredéke volt biopolimer (1,3%) és wjrahasznositott
milanyag (5,8%). Ekkora értékek mellett nem lehet eltekinteni a miianyagok ,lathatatlan”
kornyezetszennyezésétol sem, ami alatt a gyartds és a felhasznalas soran kibocsatott CO2
mennyiségét értem [6, 7].

Ez 2015-ben 1,8 gigatonna CO; kibocsatast jelentett. Ez az érték a vilagon kibocsatott CO»
mennyiségének 3,8%-val egyezik meg. Ha a tendencia nem valtozik, ez az érték 2050-ben akar
a 15%-ot is elérheti. Ennek a csokkentésének az egyik modja a biopolimerek alkalmazasaban
rejlik, ugyanis ezaltal mérsékelhetd a miianyagok 6koldgiai labnyoma. Az dkoldgiai labnyom
megadja, hogy az adott tarsadalom életszinvonalanak fenntartdsahoz mennyi erdforras,
termofold, viz és levegd sziikséges. Mivel a biopolimerek alapanyagaként hasznalt ndvények
termelésekor CO; kerlil megkotésre, igy ezek elterjedésével enyhiteni lehet a klimavaltozast és
a globalis felmelegedést is [6, 7, 8, 9, 10].

Széleskorli felhasznalhatosaganak koszonhetden a politejsav (PLA) az egyik legismertebb
¢s legkedveltebb biopolimerek kozé sorolhatod. Eldszeretettel alkalmazzdk tasakokhoz,
foliakhoz, zacskokhoz vagy akar padloburkolatokhoz is. Eléallitasahoz barmilyen magas
keményitétartalmil novény, mint példaul kukorica, burgonya, rizs, vagy buza alkalmazhato. A
kozhiedelemmel ellentétben a politejsav csak megfeleld kornyezeti koriilmények kozott képes
a kornyezetre artalmatlan anyagokra lebomlani. A PLA elterjedését korlatozza annak
szobahdmérsékleten valo rideg viselkedése, amelyet a 55-60 °C koriili tivegesedési atmeneti
hémérséklet okoz. Ennek ellenére a politejsav a 3D nyomtatas teriiletén nagy mennyiségben
felhasznalt anyag, mivel megdmlesztéses nyomtatdsi technoldgidval kdénnyen

feldolgozhato [10, 11].



2.2. A 3D nyomtatas és az FDM technologia attekintése

3D nyomtatas segitségével térbeli, haromdimenzios alakzat létrehozasa lehetséges
anyaghozzaadassal. Innen szarmazik a technologia roviditése is, azaz az AM technologia, ami
az additive manufacturing kifejezés roviditéseként jott 1étre. A 3D nyomtatds felhasznalasi
terliletei kozé tartozik a gépipar, orvostechnika, elektronika, s6t még az élelmiszeripar ¢€s
¢épitdipar is. Egyre gyakoribb ezen technoldgia otthoni, hobbi szintii felhasznalasa is [1].

Egyik legszélesebb korben elterjedt 3D nyomtatasi technoldgia a FDM (fused deposition
modeling) és az FFF/FFM (fused filament fabrication), amely sordn olyan anyagot extrudalunk,
amelynek megomlesztése ho altal torténik. Az FDM technoldgiat S.Scott Crump
szabadalmaztatta. Az 6 nevéhez fiizédik a Stratasys is, ami egy 3D nyomtatd, szoftver és
anyaggyartd cég. Az FDM technoldgia pontosabb, nagyobb igénybevételnek is ellenallo
termékek eldallitasat tette lehetdvé. Ennek masara dolgoztak ki az FFF/FMF technologiat,
amely pontatlanabb volt, éppen ezért alacsonyabb aron lehetett beszerezni, amely nagy szerepet
jatszott a 3D nyomtatds otthoni, hobbi szintli felhasznalasdnak elterjedésében. Az FDM
szabadalom lejarasa utan, azaz 2012 utan, a két megjeldlés egybeolvadt; manapsag mindkét
technologiara FDM-ként hivatkoznak. A 3D nyomtatok tomeges elterjedése 2009-ben
kezd6dott, ugyanis akkor tobb 3D nyomtatd gyartd cég és tobb nyomtatofarm is megjelent a

piacon. Az FDM technologia sematikus rajza lathat6 az 1. abran [1, 12, 13, 14].

nyomtatofej
7=

térgyglsztal ' ’

1. abra FDM nyomtatads sematikus dbrdja [14]

Amint az 1. abran lathatd, az FDM nyomtatds soran a termoplasztikus miianyag
nyomtatdszalat, azaz filamentet adagolunk a nyomtatoba, amely a meleg fuvoka altal kertil

megolvasztasra. Ezutdn a megolvadt miianyagot a nyomtato a targyasztalra helyezi, ahol az
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ismét megszilardul. A legtobb nyomtaténal az X és az Y iranyll mozgast a nyomtatofej, a Z
iranyl mozgést a targyasztal végzi. A kiilonb6z6 iranyt mozgasokat G-kdéd alapjan végzi a
nyomtatd, amelyet kiilonboz6, 3D szeleteld szoftverek segitségével lehet eléallitani [14].

A 3D nyomtatds gyartas kozbeni, és végtermékkel kapcsolatos elényeit mutatja be a
2. abra [14].

3D nyomtatas

GYARTAS TERMEK

Rétegrol-rétegre épit Komplex geometria Rugalmassag

Személyre szabott mechanikai
Meghatéarozott anyagelhelyezés tulajdonsdgok Tervezéi

szabadsag
Tovabbfejlesztett funkcionalits
Energiahatékony
Konnyii, alacsony COz labnyom Funkcionalisan

beépitheto

Alacsony beruhazasi koltség Gyors / oleso fejlesztés

2. dbra 3D nyomtatas elényei [14]

Amint a 2. abran lathatdo a 3D nyomtatas elényei k6z¢é sorolhatd a rétegrél-rétegre vald
épités, a meghatarozott anyagelhelyezés, az eréforras-hatékonysag és az alacsony berendezési
koltség. Tovabbi eldny, hogy ezzel a technologiaval konnyedén lehet komplex geometridkat
kialakitani, emellett személyre szabott mechanikai tulajdonsagokat lehet beallitani. Mindezek
mellett olcso és gyors fejlesztési lehetdségeket kinal, ami kimondottan elényds a
prototipusgyartas esetében. Az alacsony CO: labnyom, és az, hogy kozel hulladékmentes

eljarasnak mondhato, szintén csabitova teszi a 3D nyomtatasi technoldgiat [14].

2.3. Polimer habok eloallitasi modszerei

A polimer habok olyan kétfazisu rendszerek, amelyeknél polimer matrixba agyazva
statisztikus eloszlasu, valtozo méretli gazbuborékok talalhatoak [15]. A habok gyartas kozbeni,

¢és végtermeékkel kapcsolatos elényeit mutatja be a 3.4bra habositatlan anyagokhoz képest.



Habositas

GYARTAS TERMEK

Kevesebb alapanyag Komplex geometria Fenn-
tarthatosag

Nano / mikrocellas Mechanikai tulajdonsagok

Vetemedés kontrollalis Méretstabilitds Kaoltség-

hatékonysag

Szerkezet kontrollalas Fokozott funkcionalitds

3. dbra Habositds elényei [14]

Amint az abran lathatd, polimer habok felhasznalasaval kevesebb alapanyagra van
sziikségiink azonos geometria kialakitasahoz, ezaltal a termék olcsobba €s konnyebbé valik.
Emellett a tomor anyagokhoz viszonyitva tobb tulajdonsag is javithato, ilyen példaul az anyag
utéscsillapitasi- és energiaclnyeld képessége, valamint hé- és hangszigetelése. Habok

alkalmazasaval a zsugorodas mértéke is csokkenthet6 [14].

2.3.1. Polimer habok gyartasa

A hdre lagyulo6 polimer habok legjellemzébb gyartasi modszerei az extriizid, a froccsontés,
illetve a gyongyhabositas [14].

Az extruzidés habositassal alacsony stirliségli, egyszerli geometridju habok eldallitasa
lehetséges. Eppen ezért ezzel a technologiaval elsésorban habositott lemez termékeket, illetve
egyszerll profilokat allitanak eld. Gyakori, hogy az eldallitott lemezeket valamilyen kotési
technologiaval (pl. ragasztas, hegesztés (langlaminaléas)) rétegelik, ezaltal olyan tobbrétegli
struktirakat hoznak 1étre, ahol rétegrendvaltoztatassal ndvelhet6 a termék funkcionalitasa, vagy
azonos mechanikai tulajdonsagokat lehet biztositani kisebb tomeg mellett. Ebben az esetben
ehhez a folyamathoz két gyartastechnologiai 1épés, az extrizio, majd a hegesztés
sziikséges [2, 14].

A habfrocesontéssel ezzel szemben nagy stiriiségli 3D-s habokat gyartanak. Fontos, hogy
ebben az esetben ugynevezett struktiirhabot hozunk 1étre, azaz a termék fala (amely a szerszam
falaval érintkezik) kevésbé habosodik, mint a termék belseje. Ebbdl kifolyolag ezzel a
technikaval csak kicsi tomegcsokkenés érhetd. A habfroccsontést foként vastagfali termékek

esetében alkalmazzak, ugyanis igy csokkenthet6 a beszivodasok szama [2, 14].
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A gyongyhabositassal kis stirtiségli, 3D-s termékeket lehet eldallitani. A gyongyhabok
(expandalt polisztirol (EPS), expandalt polipropilén (EPP)) eléallitasa kétlépcsds folyamat,
amellyel kivalo szigeteld képességli (EPS) vagy {itéscsillapitasi képességli (EPP) termékek
allithatok eld. A technologia lehetdvé teszi izotrop tulajdonsagu anyagok eldallitasat, amelyek
minden irdnyban azonos mechanikai jellemzdokkel rendelkeznek. Ez szdmos alkalmazasban
elonyt jelent, ugyanakkor korlatozza annak a lehetdségét, hogy a keresztmetszet mentén valtozo

stirtiségli, funkcionalis anyagokat hozzunk 1étre [2, 14].

Az extriuzios habositast, a hab froccsontést, €s a gyongyhabositast eldszeretettel alkalmazzak
magas termelékenységiik miatt. Az utoébbi idében azonban egyre nagyobb figyelmet kap a
habok 3D nyomtatassal torténé gyartasa is, és egyre tobb kutatd foglalkozik ezzel a témaval.
Mivel a froccsontéssel ellentétben a 3D nyomtatas esetében nincs sziikség draga szerszamra,
igy nem kell hozza nagy t6ke. Eppen ezért a hobbifelhasznalok szamara is konnyen elérhetd ez
a technologia. Emellett pedig nagy tervezdi szabadsagot enged meg. Mivel a 3D nyomtatas
rétegrol-rétegre €piti fel a terméket, igy ebben az esetben lehetdség van a keresztmetszet mentén
valtoz6 stirtiségli habok eldallitasara is. Mivel ez a technologia nem igényel nagy beruhazast,
igy akar mar kis- és kozépvallalatok szamara is elérhetévé vallhat a 3D nyomtatott habok

gyartasa [2, 14].

2.3.2. Habképzdszerek tipusai

A gazképzddésért és a cellaszerkezet kialakitasaért felelds anyagot habképzdszernek
nevezziik, amelybdl hatasmechanizmus alapjan megkiilonboztetiink fizikai (Physical blowing
agent (PBA)) és kémiai (Chemical blowing agent (CBA)) habképzdszert [2, 14].

A kémiai habképzdszerek esetén a gazképz6dés (jellemzéen CO2 vagy nitrogén) termikus
bomlés vagy kémiai reakcido utjdn jon létre. Ez a gazképzddés felelds a habszerkezet
kialakitasaért. Ezen anyagokat a reakci6 jellege szerint csoportositjuk; lehet hofelvétellel jard
endoterm folyamat, vagy hofelszabadulassal jar6 exoterm folyamat. Kémiai habositas soran a
habképzdszert jellemzden szilard fazisban (por vagy mesterkeverék) adagoljuk a rendszerhez,
tobbnyire mar a garatnal. Az adagolas torténhet volumetrikus, gravimetrikus adagolassal, vagy
homogén szarazkeverék képzéssel. Extruzios habositas esetén a homérsékletprofilt ugy kell
megvalasztani, hogy a habképzdszer bomlasa a kompresszios szakaszban jatszodjon le.
Gyakran alkalmazott kémiai habképzdszer az azodikarbonamid (exoterm), a szodabikarbona

(natrium-hidrogén-karbonat, endoterm) €s a citromsav (endoterm) [2, 14].
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Fizikai habképzdszerek alkalmazasa esetén nem jatszodik le kémiai reakcio, a gazképzodést
jellemzden halmazallapotbeli valtozas biztositja (folyadék-gaz) vagy a habképzdszer kozvetlen
gaz halmazallapotban keriil bejuttatisba a matrixanyagba. Ebben az esetben a habképzdszert
(extrazid esetén) a kompresszids szakaszban injektaljuk be és oldjuk a polimerben. Gyakran
alkalmazott fizikai habképzdészer példaul a nitrogén, a szén-dioxid vagy a pentan. Annak
ellenére, hogy alapvetéen a kémiai habképzoszerek dragabbak a fizikai habképzdszerekhez
képest, nagy elonyiik, hogy nem sziikséges hozzajuk kiilon egységet felszerelni a feldolgozé
gépre, mig fizikai habképzdszer esetében nagyobb kezdeti beruhazast jelent egy olyan eszkoz
beszerzése, amely beinjektalja a habképzdszert. Altalanossagban elmondhat6, hogy fizikai
habképzdszer alkalmazasaval nagyobb cellasiirliséget és homogén cellaszerkezetet lehet elérni,

viszont nehezebben szabalyozhat6 a gyartastechnoldgiai folyamat [2, 14].

Eppen ezért alkottak meg az expandalhatdo mikrogydngydket, azaz a TEM-et (thermally
expandable microsphere), amelyet gyakran EMS-ként (expandable microsphere) is roviditenek
(4. abra) [2, 14].

2um 01uym

Ho

12um 40um

4. abra Expandalhato mikrogyongyok [15]

A mikrogyongyok héjszerkezete jellemzdéen hoére lagyuld polimer, belsejében pedig fizikai
habképzdszer, jellemzden szénhidrogén van. HO hatasara a habképzdszer a kezdeti folyadék
halmazallapotabdl gaz halmazallapotiiva valik, mikozben a polimer héj lagyulni kezd, igy a gaz
nyomasanak novekedésével a mikrogyongy méretének akar hatvanszorosara iS képes
megdagadni. Az igy kialakult habszerkezetet gyakran szintaktikus haboknak is nevezik. A

modszer eldnye, hogy konnyen kézben tarthatdé a habképzés folyamata, és homogén



cellastrukturat hoz 1étre. Emellett a héj (bizonyos mértékig) képes megakadalyozni a gaz
elszokését (kidiffundalodasat) a rendszerbdl [14, 16].
A habositas sordn maga a habképzés nyomasesés vagy hdmérsékletemelkedés miatt

kovetkezik be. A habositasi folyamat 4 1épésbdl all, amelyek a kdvetkezok (5. abra):

— keveredés és oldodas,

— cellaképzodés (cellanukleacio),

— cellanovekedés (expanzid),

— stabilizalas.

Habképzoészer

kémiai fizikai

4 stabilizacio
=¢ expanzid

7 nukleéacio

- 2T g

dmledék omledék + gaz homogenizacié

keveredés

5. abra Habositasi folyamat [17]

A keveredés ¢s oldodas magas homérsékelten és nyomason torténik, majd a cellagocképzddés
¢s a cellanovekedés a szerszdmbol kilépve, a hirtelen bekovetkez6 nyomasesés miatt alakul ki.
A folyamat végén fontos a hiitéssel torténd stabilizacio, hogy elkeriiljiik az expandalddott cellak

Osszeomlasat [16].

2.3.3. Habok gyartasa 3D nyomtatéassal

Additiv gyartastechnologiaval tobbféle modszerrel lehet habszerkezeteket 1étrehozni,
amelyek a kovetkezdk;

— tervezett porozus szerkezetek [18, 19],

— eldre gyartott nyomtatott alkatrészek utohabositasa [20, 21],

— habképzdszereket tartalmazo nyomtatoszalak alkalmazasa [22, 23].

Fontos megjegyezni, hogy 3D nyomtatas sordn a technoldgiabol eredéen még 100%-0S

beallitott kitoltés esetén is porusok keletkeznek a nyomtatott terméken beliil. Ez egyrészt annak
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kdszonhetd, hogy a 3D nyomtatasi technologia rétegrol-rétegre épiti fel a szerkezetet, masfeldl,
hogy a nyomtatdshoz hasznalt filament kor keresztmetszetii. Ezért a targyasztalra letéve az
anyagot, nem minden pontra fog ugyanannyi jutni, ami féleg az elhelyezett vonal szélein okoz
jelentésebb anyaghianyt [14].

Abban az esetben, amikor nem teljes kitoltést allitunk be a szeleteloprogramban, kiilonb6z6
kitoltési formak koziil valaszthatunk, ami altal a terméken beliil hézagokat hozunk 1étre. Ezéltal
tervezett porozus szerkezetet allitunk el6, ami szintén értelmezhetd habszerkezetnek is (6. abra)

[18, 19].

g Menu ~ Targyasztal MNyomtatasi Beallitasok Filamentek Printers
[ #18 0.20mm QUALTY @MINI ~|E 7 @s %
= Rétegek és kerdletek Kitoltés
& Kitoltés . »
O Szoknya és karima Kitoltés stirisége: 8 | 15% ~ %
() Témaszanyag Kitéltés mintazata: B * | Gyroid ~
() Sebesség .
= A kitgltéh iy hossza: .
7 Tobb Extruder itsltshorgony hossza a8 Egyencsionsls
B Halads A kitoltéhorgeny maximalis hossza: B L] '_g‘a‘zw ot Egyenes
. . 6
E‘i ;"1”15_““ I‘EhitDEEQEk Felsé kitoltés mintdzata: B * [Hiromszagek
| Megjegyzesek T . Csillagok
R Fuggéségek Alsd kitsltés mintdzata: B . Kocks
Vonal
Vasalds Kencentrikus
Meéhsejt
Wasalds engedélyezése: [ EN] Méhsejt
Gyroid
Wasalds tipusa: B » | DY
" Hilbert-gdrbe
® Aramlasi sebesség: B * | Archimédészi
@ Térkoz a vasalasi ismétlések kbzott: 8 » | Octagram Spiral
Adaptiv Kocka

6. abra Kitoltés mintdzatanak bedllitasa a szeleteloprogramban

Habositott termékek eldallitasanak egy masik modja, hogy egy eldre legyartott probatestet
hoznak 1étre, amelyet utdlag habositanak. Ezt sokszor autoklavos modszernek is nevezik. Ezt
az eljarast kis termelékenység jellemzi. Az autoklavos utdhabositas kétlépcsds folyamat. Elso
Iépésként a terméket egy nagynyomasu giazkamraba helyezi, ahol a gdz diffundéalodik a
polimerben. Ezutian a cellaképzddést és a cellandvekedést két kiilonbozé modszerrel lehet
elérni. Egyik, hogy szabalyozott nyomascsokkenés hatasara megindul a habosodas. Masik,
kevésbé elterjedt mddszer, hogy a terméket forr6 kédba helyezik, ahol a hdmérséklet emelkedés
hatasara indul meg a habosodasi folyamat [20, 21, 24]

Tovéabbi lehetdség a habositott termékek eldallitdsara az in-situ habositas, azaz olyan
nyomtatoszal alkalmazéasa, amely habképzdszert tartalmaz, és nyomtatds kozben, a magas

homérsékletii fivoka hatasara habosodik (7. abra).
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], Megszilérdult
cellaszerkezet

7.dbra In-situ habositas sematikus dbrdja [25]

Ebben az esetben a szalak fizikai, kémiai habképzdszereket, vagy expandalni képes
mikrogyongyoket tartalmaznak. Mivel az alkalmazott nyomtatoszalak eldallitasa tobb
nehézséget is magéaval hordoz, igy ez az eljaras még mindig a kutatasok korai szakaszaban van.
Ezzel a modszerrel lehet a legpraktikusabban 3D nyomtatott habszerkezeteket 1étrehozni, igy
egyre tobb kutato foglalkozik ezzel a t¢émaval, mert megoldast kinalhat olyan problémakra, mint
a rétegkozi adhézid, emellett pedig a nyomtatdsi paraméterek gyartas kozben torténd
valtoztatasa szabalyozott porozitassal rendelkezé funkcionalis termékek eldallitasat teszi
lehetové. A 3D nyomtatas €s a habositas 6tvozésével lehetoség nyilna egyedi, személyre szabott
sport, illetve véddeszkdzok gyartasara is, mivel ebben az esetben a termékek eldallitdsdhoz a
frocecsontéssel ellentétben nincs sziikség koltséges szerszamra, igy egy-egy egyedi termék
gyartasa sem lenne draga. A mddszer egyik komoly kihivasa olyan nyomtatdszalak eldallitasa,

amelyben nem indul be a habosodas egészen a nyomtatas pillanataig, tehat nem torténik nem

kivanatos el6habosodas [22, 23].

2.4. In-situ habosod¢ filamentek eldallitasa €s vizsgalata

Mivel tobb kutato is nagy pontencialt 1at az in-situ habosod6 filamentekben, igy egyre tobb
kutatés torténik ebben a témaban.

Karun Kalia és tarsai [25] kutatasuk soran kétféle MFI-vel rendelkez6 PLA habositasat
vizsgalta 5Sm% TEM (Advancell P501E1) alkalmazasaval. A kutatis sordn egy alacsonyabb, 6
g/10perc MFI (Melt Flow Index)-vel rendelkezé (PLA 4043D) és egy nagyobb, 14 g/10perc
MFIl-vel rendelkez6 (PLA 3052D) politejsavat alkalmaztak. Az alacsonyabb MFI-vel
rendelkezd anyagot extrudalashoz, a magasabb MFI-vel rendelkezé alapanyagot pedig

froccsontéshez szoktdk alkalmazni. Tapasztalatuk alapjan a kisebb MFI-vel rendelkez6
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alapanyag kedvezdbb hdmérsékleti ablakot biztosit a TEM tagulasanak megakadalyozéaséra az
extrudalasi folyamat soran. A tanulmany soran 2 m% trietil-citratot (TEC-et) (W308307, Sigma
Aldich) adtak a mesterkeverékhez. Megallapitottak, hogy lagyité alkalmazasaval a gyartasi
hémérséklet csokkenthetd, igy jobban elkeriilhet6 az eléhabosodéas. Emellett a 1agyitd nem 1ép

hatranyos modon kolcsonhatasba a habképzészerrel [25].

Karun Kalia és tarsai [26] egy tovabbi kutatasuk soran arra a kdvetkeztetésre jutottak, hogy
egy egységes polimer-gaz oldat elérése gazbol vagy kémiai habképzdszerbdl kihivast jelent 3D
nyomtatassal, ugyanis tobb idot és nagyobb nyomadst igényel, mint amire egy szabvanyos
szalhtizdsos elven miikodé 3D nyomtaté képes. Eppen ezért ezek hasznalata gyenge
cellagocképzodést, alacsony cellastiriséget és szabalytalan, nagy cellaval rendelkezé
morfologiat eredményez. Ebbol az alapgondolatbdl kiindulva a kutatasuk soran PLA 4043D-t,
0,0-5,0 m% TEM mesterkeveréket (Advancell PSO1E1, Sekisui 50 tomegszazalék polietilén
hordozoval) és 2,0 m% TEC lagyitot (W308307, Sigma-Aldich) alkalmaztak annak
reményében, hogy egységesebb cellaszerkezetet biztosit. A nyomtatashoz 0,8 mm-es atmérével
rendelkezd fuvokat hasznaltak. Kutatdsuk soran sikeriilt elkeriilni a filament eldhabosodasat.
Nyomtataskor az elGallitott alapanyagban megindult a habosodds, ami kompenzalta a
3D nyomtatas technologiajabol adodo nem kivanatos porozitast is (lasd 2.3.3 fejezet), ami segit
a nyomtatott termékek keresztiranyt tulajdonsagainak javitdsdban. A nyomtatott
habszerkezetek  stirisége a TEM-tartalom ndvelésével csokkent. A maximalis
stiriségcsokkenés 50% volt, 5,0 m% TEM-tartalom mellett. A siiriségre fajlagositott
szakitoszilardsag és modulus csokkent, mig a szivossag tobbszorosére nétt a TEM-tartalom
novelésével [26].

Karun Kalia ¢és tarsai [27] egy masik kutatas soran PLA 4043D-t és 8,0 m% TEM-et
(Advancell EM501E1) kevertek 0ssze szarazkeverék forméjaban, majd dolgoztak fel egycsigas
extruderrel. A 3D nyomtatas soran ebben az esetben is 0,8 mm-es fuvokat alkalmaztak. Ezen
kutatds sordn a nyomtatdsi paraméterek habképzddésre gyakorolt hatdsat vizsgaltak. A fuvoka
hémeérsékletének hatasat 185-215 °C kozott, az dramlasi sebességet 15-45% kozott vizsgaltak
meg. Arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy a fivoka homérsékletndvelésének a hatasara a
cellastirliség novekedett — egy bizonyos pontig (ebben az esetben 205 °C-ig). E felett a
homérséklet novelése negativan hatott a cellastiriségre. Hasonlé eredményeket kaptak az
aramlasi sebesség hatdsanak vizsgalatakor is. Ebben az esetben a cellasiirliség 35%-o0s dramlési

sebességig novekedett. Ennél nagyobb értéknél a cellastirliség csokkenését tapasztaltak [27].
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Karun Kalia és Amir Ameli [28] egy tovabbi kutatasukban szintén PLA 4043D-t hasznaltak
matrixanyagként, amelyhez 2,0 m% TEC-et (W308307, Sigma Aldich) és 2,5 m% TEM-et
(Advancell P501E1) kevertek, szintén egycsigds extruderrel. A keveredés fokozasaért az
extruder végén Maddock keverdelemet szereltek fel. A nyomtatas soran 0,8 mm-es favokat
alkalmaztak. Tapasztalatuk szerint a til magas homérséklet, illetve a tal nagy tartozkodasi id6
deformalodott, rancos és dsszeomlott mikrogyongyoket eredményezett. Ennek oka véleménytik
szerint a gazveszteség vagy az 0sszehuzodas lehet. A tal alacsony homérséklet vagy tal rovid
tartozkodasi 1d6 esetében nem volt elegendd energia / 1d6 a mikrogyongyok teljes kitagulasara.
Mindkét esetben egyenletlen cellamorfolégiat és nagyobb siiriiséget tapasztaltak. Eppen ezért
fontos a habnyomtatds soran a habképzOszer mennyiségét €és a nyomtatasi paramétereket
megfeleléen megvalasztani [28].

Zarek Nieduzak és tarsai [29] a kutatasuk soran ujrahasznositott HDPE/PP blendhez
(80% / 20%) kevertek 0-2,5 m% TEM-et (Advancell P501E1). A gyartas soran egycsigas
extrudert hasznaltak, amelynek a végére a jobb keveredés érdekében Maddock keveréelemet
szereltek fel. A kutatas soran azt vizsgaltak, hogy az in-situ habosodas nytjthat-e barmilyen
elonyt a vetemedéssel ¢és zsugoroddssal szemben. A vizsgidlat eredményei alapjan
megallapitottak, hogy a habosodas enyhiti a zsugorodas ¢és a vetemedés mértékét, igy jo

méretstabilitasu és kivalo nyomtatasi mindségli alkatrészeket gyartasat teszi lehetévé [29].

Alireza Daman Pak és tarsai [30] kutatasuk soran kereskedelmi forgalomban 1év6, kémiai
habképzoszert tartalmazd  filamentet hasznaltak, amelyet a  ColorFabb B.V.
(Belfeld, Hollandia) [31] gyart, és LW-PLA néven érheté el. Ez az anyag endotermikus
habképzoszert tartalmaz, amely 215 °C kornyéként kezd el bomlani. A kutatdsuk soran
215-250 °C kozott vizsgaltdk meg a nyomtatasi hdmérséklet hatasat. A hdmérséklet novelésével
a keletkezett cellak mérete és mennyisége megnétt. Eppen ezért arra a kovetkeztetésre jutottak,
hogy a nyomtatasi hémérséklethez mérten kell beallitani az anyagaramlasi sebességet annak
érdekében, hogy méretpontos terméket lehessen 1étrehozni. Az dramlési sebességet 250 °C-0s
favokahémérséklet mellett vizsgaltdk. Azt tapasztaltak, hogy 25% alatti dramlési sebesség
esetében a nyomtatott vonalak nem kapcsolodtak egymashoz, amit az alulextrudalashoz
kotottek. A megfeleld paraméterek kivalasztdsdval 63%-os tomegcsokkenést tudtak elérni.
Szakitovizsgalat soran a nyomtatasi hémérséklet fiiggvényében a rugalmassagi modulusban

79%-os csokkenést, a szakitoszilardsagban pedig 80%-os csokkenést tapasztaltak [30].
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Mengya Li és tarsai [23] a kutatasuk soran polietilénimint (PEI-t, ULTEM1000, Sabic) és
PLA-t (Ingeo 2003D, NatureWorks) hasznaltak, amelyhez fizikai habképzdszerként a
Guangzhou Guangqi Gas vallalattél szarmazo 99,9%-0s CO»-t alkalmaztak. A filamentet
3-5 MPa-on, 60 °C-on, 48 oran at telitettek az adott gazzal, amelyet az allandosult
gazkoncentracio elérése céljabol ezutan 25 °C-on pihentettek. Az igy eldallitott fizikai

habképzdszerrel telitett szalat hasznaltak fel a 3D nyomtatas soran (8. abra).

PEI filament PEI filament telitése szén-dioxiddal in-situ habosodo PEI szal FDM nyomtatasa
=
im0yl $2 4
mozgas an ‘i}\

Z igdnys l 'I/
mozgis

8. abra Fizikai habképzdszerrel telitett nyomtatoszal eléallitasanak lépései [32]

Mivel a CO»-vel telitett filament és a kornyezet kozott CO2 koncentracio kiilonbség van, igy
csOkkenésének hatasara kevesebb cella képzddik, ezaltal a hab térfogattagulasi képessége is
csokken. Emellett a szén-dioxid tartalom csokkenésével folyamatosan csokken a nyomtatdszal
atmérdje, ami csokkenti a nyomtatasi pontossagot is. A kutatas soran azt tapasztaltak, hogy a
PEI filamentben a szén-dioxid értéke 26-szor kevesebb volt, mint a PLA-ban. Ennek az az oka,
hogy a PEI magasabb deszorpcios diffuzidja miatt kevesebb szén-dioxidot vett fel, illetve annak
gyors eltavozasahoz vezetett. Ezaltal a szén-dioxid tartalom csdkkenése hamarabb bedll egy

kozel allando értékre (9. abra) [23].

15



&.)

c; « PEI@3MPa
15 » PEI@5MPa
g 4 » PLA@S5MPa
B
s
o
IRE
.O
e s
~5 6 - aa
& . Coaa
g 3{%a ., 2
§ *eeltlssensniitoe
E
0=
0 40 80 120 160 200

Deszorpcios ido [ora]

9. dbra Filament szén-dioxid tartalma a deszorpcios idd fiiggvényében [23]

PLA esetében az elsé 10 drdban jelentds volt a kiaramlott CO2 mennyisége, viszont ezutan
a csokkenés sebessége allandosult, azaz linearissa valt. PEI esetében viszont a kezdeti szakasz
meredeksége kisebb volt, tehat kevesebb CO: diffundalt ki a filamentbdl. Ennél az anyagnal (a
PLA-val ellentétben) 48 ora elteltével a CO- tartalom 1-8 oran beliil nem valtozott, ami nagy
pontossagu nyomtatast tett lehetévé. PEI filamenteknél 1,5-2,0 m%-os gaztartalmat lehetett
stabilan elérni, ami elegendd volt ahhoz, hogy nyomtatas soran beinduljon a habosodas. Ezzel
a modszerrel nyitott cellds habokat hoztak Ilétre. Megfigyelheté volt, hogy a gyors
cellaképzddés kovetkeztében gaz szokott ki a rendszerbdl. A nyomtatas homérsékletfiiggésének
vizsgalatakor szintén azt tapasztaltadk, hogy van a nyomtatasnak egy optimalis hdmérséklete,
ahol a legnagyobb a siiriségcsokkenés. A nyomtatott rétegek kozott erds hatarfeliileti kotés

alakult ki [23].

2.5. Osszefoglalas és kritikai elemzés

Korabbi kutatasok elemzése soran feltlint, hogy minden esetben az alapanyagokat
mesterkeverék formdajaban egycsigas extruderrel dolgoztak fel annak ellenére, hogy ezzel
nehezebb megfeleld keveredést biztositani. Mesterkeverékek egyik hatranya, hogy nagyon
nehéz a kiilonb6zdé anyagok megfeleld eloszlatasa, éppen ezért fontosnak tartom, hogy az
extrudalasi folyamat sordn biztositsuk a lehetd legnagyobb mértékii keveredést, ami kétcsigas
extruder alkalmazéasaval lényegesen nagyobb, mint egycsigas extruder esetében. Annak
ellenére, hogy a kutatasok soran megallapitottak, hogy a hémérsékletnek fontos szerepe van a
habosodés folyamatdban, minden esetben a nyomtatas soran 0,8 mm-es fuvokat hasznaltak.

Koztudott, hogy a polimerek gyenge hdvezetési tényezOvel rendelkeznek. Eppen ezért
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véleményem szerint kisebb fuvoka alkalmazésdval ez kompenzéalhaté bizonyos mértékig,
ugyanis jobban biztosithaté, hogy a megdmlesztett anyag belseje is elérje a habosodashoz
sziikséges megfeleld homérsékletet, ezzel elkeriilve a keresztmetszet mentén az egyenletlen
mérték( habosodast. Emellett a kisebb fuvoka alkalmazasa nagyobb nyomast fog biztositani,
ami altal a Kilépé omledékben nagyobb lesz a nyomasesés mértéke, ez pedig kedvezden

befolyasolja a cellagocképzddést és a cellandvekedést.

A kornyezetvédelmi direktivak hatasara manapsag a fizikai habképzdszerek esetében
szénhidrogének habképzészerként vald hasznalata hattérbe szorul, és igyekszik mindenki
kornyezetkimélébb megoldast alkalmazni, azaz nitrogénnel vagy szén-dioxiddal helyettesiteni.
Ezek az anyagok viszont nem oldodnak olyan jol a polimerben, mint a szénhidrogének, ami
csokkenti a hatékonysagukat [16].

Lathatoan sokan kutatjak a 3D habnyomtatast TEM habképzdszerek alkalmazasaval, illetve
tobb probalkozas is van fizikai habképzészerekkel kapcsolatban. A kémiai habképzdszereket
vizsgald kutatasok szama korlatozott. Abban az esetben, ha sikeriilne lekiizdeni a képz6d6 gaz
closzlatasanak, és a gaz levegébe valo kidiffundalasanak nehézségeit, a CBA-k nagyobb
népszeruségre tehetnének szert, ugyanis nem sziikséges az alkalmazasukhoz plusz kezdeti
berendezés, ami komolyabb tokét igényel. Ebbdl kiindulva érdemes lehet a kémiai

habképzdszereket jobban megvizsgalni.

TDK munkdm célja, hogy kiilonb6z6 hatdsmechanizmusu kémiai habképzdszerek
alkalmazhatdsagat vizsgaljam biopolimer alapt, in-situ habosodo filamentek fejlesztésében. Az
optimalis habképzdszer kivalasztasat kdvetden a nyomtatasi paraméterek hatasat elemzem,
ezzel feltarva a nyomtatasi paraméterek €s a kialakitott cellaszerkezet kozotti kapcsolatot. Az
Osszefiiggések megértésével lehetdség nyilna olyan termékek eldallitasara, ahol a gyartési
paraméterek valtoztatasaval egy gyartastechnoldgiai lépcsében a keresztmetszet mentén
valtozo slirliség és szabalyozott porozitas érhetd el. Célom egy olyan paramétersor megtalalasa,
amellyel maximalis expanzidé hozhatd Iétre, igy jelentds tomegcsokkenés érhetd el. Ezzel
szamottevden csokkenhetd a nyomtatas soran felhasznalt alapanyag mennyisége, és ndvelhetd

az utésallosag.
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3. KISERLETI RESZ

A kutatasom soran kiilonb6z6 hatdsmechanizmust habképzdszereket alkalmaztam. A
szikkséges esetekben  Fourier-transzformacioés infravoros — spektroszkopiaval — (FTIR)
meghataroztam az alkalmazott habképzdszer hordozdanyagat. Miutan termogravimetrikus
mérés (TGA) segitségével meghataroztam a kiillonb6z6 habképzészerek bomlasi
hémérsékletablakait, megfeleld aranyokban a politejsav matrixanyaghoz keverve extrudaltam,
majd filamentet gyartottam beldliik. Mind az extrudalt szalnal, mind a legyartott filamentnél
pasztazo elektronmikroszkopos (SEM) vizsgalattal, illetve striiségméréssel megvizsgaltam,
hogy tortént-e a gyartas barmelyik szakaszaban eléhabosodas. Ez alapjan kivalasztottam egy
habképzdszert, amely esetében megvizsgaltam a nyomtatasi paraméterek expanziora gyakorolt
hatasat. Végezetiil hajlitovizsgalattal bizonyitottam, hogy a rétegrend valtoztatasaval javithatok
a habszerkezetek mechanikai tulajdonsagai. A kisérleti munkam egymast kovetd lépéseit

mutatja be a 10. abra.

In-situ habosodé
filamentek 3D
nyomtatésa

Habképz&szerek
alkalmazhatéséganak
értékelése

In-situ habosodd
filamentek elGallitasa

Habképzdszerek
mindsitése

Fourier-transzforméciés
infravoros

Pasztazd
elektronmikroszkép
(SEM)

Kompaundalas Egységes siirliség(i strukturdk:
spektroszképia Nyomtatasi paraméterek stir(iségre gyakorolt hatasanak

(FTIR) vizsgalata (s(iriségmérés + SEM)

Szendvicsszerkezetek el&allitasa:
Shrlségméreés Rétegrendvaltoztatas mechanikai tulajdonsagokra gyakorolt

hatasdnak vizsgalata (hajlitévizsgalat)

Termogravimetrikus
analizis
(TGA)

Szalgyartas

10. abra Kisérleti munkam lépései

A kovetkezd fejezetekben részletezem a felhasznélt alapanyagokat, a pontos vizsgalati
modszereket, majd bemutatom a kapott eredményeket és dsszefoglalom a tovabbi fejlesztési

lehetdségeket.

3.1. Felhasznalt alapanyagok

Kutatasom soran matrixanyagként NatureWorks Ingeo PLA 4043D-t alkalmaztam,
amelyhez négyféle habképzdszert kevertem. A PLA 4043D fontosabb adatait foglaltam 6ssze

az 1. tablazatban.
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MFI 6 g/cm?®
Olvadasi hémérséklet 145-160 °C
Atmeneti {ivegesedési hémérséklet 55-60 °C
Ajanlott szaritasi paraméterek 4 6ra 80 °C
Fobb alkalmazasi tertilet 3D nyomtatas
Garathdmérséklet 45 °C
Behuzo szakasz 180 °C
Ajanlott Kompresszios szakasz 190 °C
feldolgozasi Homogenizalo szakasz 200 °C
paraméterek Adapterhémérséklet 200 °C
Szerszamhomérseklet 200 °C
Csiga fordulatszam 20-100 rpm

1. tablazat PLA 4043D adatai [32]

A kutatas soran haromféle, a Tracel habképzdszerek magyaroroszagi forgalmazdja, az
Interdist Kft. [33] altal a kivant felhasznalasi teriiletre ajanlott kémiai habképzbszert
vizsgaltam, amelyeknek a jellemzdit a 2. tablazatban foglaltam 6ssze. A kémiai habképz6szerek

mellett 6sszehasonlitasi célbol vizsgaltam tovabba egy TEM tipust, szintén a gyartd altal

ajanlott habképzészert is.
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Habképzdszerek
Gyartd Tramaco Tramacol Tramaco Tramaco
Tracel Tracel Tracel Tracel
Tipus
G 6903 MS IM 4201 IM 4201 PBS IM 4215 PBS
Habképzdszer fizikali kémiai kémiai kémiai
tipusa (TEM) (azodikarbonamid) | (azodikarbonamid) | (azodikarbonamid)
Formatum granulatum granulatum granulatum granuldtum
PBS PBS
Hordozoanyag | nem ismert nem ismert (polibutén- (polibutén-
szukcint) szukcint)
Expanzio
kezdeti ~170 °C ~200 °C ~200 °C ~185-220 °C
hémérseklete
Ajanlott
adagolasi 1,0-5,0% 0,5-3,0% 0,5-1,5% 1,0-2,5%
mennyiség

2. tablazat Kiilonbozdé habképzdszerek adatai [34, 35, 36, 37]

3.2. Alkalmazott berendezések €s vizsgalati modszerek

A kutatasom soran kiilonb6z6 berendezéseket és vizsgalati modszereket alkalmaztam,

amelyeknek a fobb jellemzdit a kdvetkezd fejezetben foglaltam Ossze.

3.2.1. Fourier-transzformacios infravords spektroszkopia (FTIR)

Az FTIR mérés soran infravords fény segitségével kiilonbozd kémiai anyagok azonositasa
lehetséges. Mivel két habképzdszer esetében sem volt megadva a hordozéanyag, igy ezzel a
méréssel meghatdrozhatoak voltak azok. A modszer alapja, hogy kiilonbozd anyagok eltérd
hossziisagl infravords fényt nyelnek el, igy a spektrum alapjan kovetkeztetni lehet az adott
anyagra [38].

A mérésekhez Bruker Tensor II tipusu FTIR berendezést alkalmaztam, amelynek spektralis
tartomanya 400-4000 cm™. A spektrumot 16 mérés atlaga alapjan rdgzitettem, 4cm™
felbontassal, 400-4000 cm™ kozotti hulldmhossz-tartomanyban. A mérést Attenuated Total
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Reflectance (ATR) modban végeztem. Az ATR mérési mod 1ényege, hogy a mintat egy nagy
torésmutatoju kristdlyhoz (mérésem soran gyémantkristalyhoz) nyomjak. Az infravords fény
athalad a kristalyon, és ezutan a fény mintaval valo kolcsonhatasa alapjan meghatarozhat6 a

minta spektruma [39].

3.2.2. Termogravimetrikus analizis (TGA)

Mivel a feldolgozas soran kritikus pont a habképzdszerek bomlasanak kezdeti hdmeérséklete,
igy fontosnak tartottam ezt megvizsgalni, és nem az adatlapon szerepld értékekre hagyatkozni.
A mérés soran az anyag tomegének a valtozasat vizsgaltam a homérseklet fiiggvényében, igy
meghatarozhato volt az adott anyag hébomlasa [40].

A vizsgalatokhoz egy TA Instruments Q500 tipusu berendezést hasznaltam, amelynek
homérséklet tartomanya 23-1000 °C. A mérés sebessége 10 °C/perc volt, ¢&s
szobahémérsékletrdl (23 °C) 600 °C-ig tartott, nitrogén atmoszféraban. A mérési eredményeket
a TA Universal Analysis kiértékel6 szofver [41] segitségével dolgoztam fel, és hataroztam meg
az egyes habképzoszerek kezdeti bomlasi homérsékletét, illetve a legnagyobb

tomegcsokkenéshez tartozo hdmérsékletet.

3.2.3. Kompaundalas

A habképzdszerek alkalmazhatosaganak vizsgalata céljabol elsé 1épésben ikercsigés
extruderen kompaundokat készitettem. A kiilonb6zé habképzOszereket a gyartdi adatlapon
szerepl6 ajanlasnak megfeleléen mas-mas mennyiségben alkalmaztam, amelyet a 3. tablazatban

foglaltam Gssze.

Habképzdszer
Adagolt mennyiség [m%]
tipusa
G 6903 MS 2 4 6 8 - -
IM 4201 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 -
IM 4201 PBS 0,5 0,75 1,0 1,25 1,5 1,75
IM 4215 PBS 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0

3. tablazat Kiilonbozé habképzdszerek adagolt mennyiségei [34, 35, 36, 37]
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A gyartas elétt a PLA40403D alapanyagot Faithful WGLL-125 BE tipusu
szaritoszekrényben szaritottam 4 6ran at 80 °C-on. A kompaundalast Labtech LTE 26-44 tipusu
ikercsigas extruderrel végeztem, amelynek L/D aranya 44 mm, a csigaatméréje 26 mm (11.
abra).

Annak érdekében, hogy ne torténjen nem kivanatos eldhabosodas, a kompaundalas soran
torekedtem a minimalis hémérsékletre. Ennek értékét mutatja be a 4. tablazat.

Zo6nahomérsékletek [°C]
Szerszam | 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1

165 165 | 165 | 160 | 160 | 155 | 155 | 150 | 150 | 145 | 145

4. tablazat Kompaundalas hémérsékletprofilja

A habképziszereket és a matrixanyagot szarazkeverék formajaban kevertem Ossze, és gépi
adagolassal juttattam az extruderbe. A kompaundalas soran az adagolas értéke 8,0 rpm, a motor
fordulatszdma 40 rpm volt. A legyartott szalakat Labtech LZ-120/V tipusu granulald

berendezéssel vagtam 6ssze (11. abra).

11. dbra lkercsigds extruder () és granuldlé berendezés (b)

3.2.4. Filamentgyartas

A gyartas kovetkezd 1épéseként az eldallitott kompaundokbol 1,75 £ 0,1 mm-es atmérdvel
rendelkezd filamentet éllitottam eld, amelyhez egy 3Devo Precision 450 nyomtatoszalgyarto

berendezést hasznaltam (12. 4bra).
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12. abra Filamentgyarto berendezés

Ennél a folyamatnal is torekedni kellett a minimalis hdmérsékletre, szintén az eléhabosodas
elkertiilésének céljabol. A filamentgyartas soran alkalmazott hdmérsékletprofilt foglaltam 6ssze

a 5. tablazatban. A csiga fordulatszama 4 rpm volt.

Zonahdmeérsekletek [°C]
4 3 2 1
170 180 180 170

5. tabldzat Filamentgyartas homérsékletprofilja

3.2.5. Strliségmérés

Annak érdekében, hogy pontosabb képek kapjak a habosodas mértékérdl az egyes gyartasi
folyamatoknal, a kompaundalt szalaknak és a filamenteknek is megvizsgaltam a stirtiségét. A
méréshez Sartorius Quintix 125D tipust analitikai mérleget hasznaltam. Az eléallitott in-Situ
habosod6 filamentek nyomtatdsi tesztjei soran gyartott lapkdk esetében a stirliség- ¢€s

tomegméréseket szintén ezzel a berendezéssel végeztem (13. abra).
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13. abra Analitikai mérileg

A striiségmérés hidrosztatikai elven tortént, a probatest tomegét a levegdn, valamint a

méréfolyadékban mért tomegbdl hataroztam meg az (1) képlet alapjan

p= mipy [L] (l)

—(mmmy) Lem3
ahol:
—  p = minta siirtisége [g/cm?]
— m;= minta levegében mért tomege [g]
— m,, = minta desztillalt vizben mért tomege [g]
—  p, = desztillalt viz siirtisége a mérési hémérsékleten [g/cm?]
A méréseket szobahOmérsékleten (23 °C) végeztem, ¢€s mérdfolyadékként desztillalt vizet

hasznaltam.

3.2.6. Pasztazd elektronmikroszkopos (SEM) vizsgalat

A pésztazo elektronmikroszkopos vizsgalathoz Jeol JSM 6380LA tipusi berendezést
alkalmaztam 10 kV gyorsitofesziiltséggel. A mintakat torés el6tt folyékony nitrogénben
hiitéttem le annak érdekében, hogy biztositani tudjam a kriogénes toretfeliiletet. Azért, hogy
vezetdvé tegyem a polimert, a vizsgélat eldtt aranyozo berendezéssel vékony aranyréteggel
vontam be a mintakat. A SEM felvételek vizsgalatanak célja az volt, hogy mind a kompaundalt
szalak, mind a filamentek esetében kovetkeztetni tudjak a gyartds kdzbeni el6habosodas
mértékére. Emellett az optimalisnak itélt paraméterekkel habosodott probatestet nyomtattam,

amelynél szintén SEM méréssel megvizsgaltam a habosodas mindségét.
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3.2.7. In-situ haboso filamentek 3D nyomtatasa

A 3D termékek nyomtatasahoz Original Prusa Mini+ tipusu 3D nyomtat6t hasznaltam,
amelynek épitési teriilete 180x180x180 mm, és 0,05-0,25 mm-es rétegmagassagra képes. A
favoka maximalis hémérséklete 280 °C (14. abra) [42].

14. abra 3D nyomtato

A 3D-s modelleket a PuraSlicer [43] programmal szeleteltem fel. A nyomtataskor minden
esetben 0,4 mm-es atmérével rendelkez6 réz fivokat alkalmaztam. A kutatas soran a nyomtatasi
paraméterek koziil kettét optimalizdltam a habosodas szempontjabdl; egyik a nyomtatasi
homeérséklet, masik a nyomtatasi sebesség volt. Célom feltarni a paraméterek és a habosodas
mérteke kozotti Osszefiiggéseket, €és megtalalni egy olyan hdmérséklet és nyomtatasi sebesség
érteket, ahol a legnagyobb mértékii habosodast tudom elérni. Ezt kovetden kiilonbdzo
rétegrendil szendvicsszerkezetet, illetve egy azonos rétegrendii habszerkezetet nyomtattam ki,

majd vizsgaltam meg a rétegrend-valtoztatas hatasat.
Nyomtatasi paraméterek hatasanak vizsgalata

A nyomtatasi paraméterek hatdsanak vizsgalatdhoz egy réteg magassagl, 20x20 mm-es

kockat nyomtattam, 0,2mm QUALITY beallitasokkal (15. abra).
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15. abra Lapka modellje

Elsé esetben a hémérsékletvaltoztatas hatasat vizsgaltam meg 180 — 280 °C kozott, 20 °C-0s

1épéskozokkel. A nyomtatasi beallitdsokat foglalja 6ssze a 6. tablazat.

Rétegmagassag 0,4 mm
Elso réteg magassaga 0,4 mm
Kitoltés egyenesvonalu, 0°-0S
Nyomtatasi sebesség az elso rétegnél 20 mm/s
Targyasztal hdmérséklete 60 °C
180 °C
200 °C
Alkalmazott 220 °C
nyomtatasi hdmérsékletek [°C] 240 °C
260 °C
280 °C

6. tabldzat Nyomtatasi paraméterek a hémérsékletvaltoztatas hatasanak vizsgalatakor

Ezt kovetden szintén egy réteg magassagu, 20x20 mm-es kockakat nyomtattam. A nyomtatasi
sebességet elsdként 20-100 mm/s kozott vizsgaltam, 20 mm/s-os 1éptékkel. A nyomtatd
adottsdgai miatt a maximalis sebesség értéke 112,3 mm/s volt. Annak érdekében, hogy teljes
képet kapjak a nyomtatasi sebesség expanziora gyakorolt hatasarol, az 5, illetve a 10 mm/s-0s
sebességet is megvizsgaltam. Ebben az esetben a 7. tablazatban szereplé beallitasokat

hasznaltam nyomtataskor.
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Rétegmagassag 0,4 mm

Elsé réteg magassaga 0,4 mm
Kitoltés egyenesvonalu, 0°-0S

Targyaszlat hémérséklete 60 °C
Fuvoka hémérséklete 240 °C

5 mm/s

10 mm/s

20 mm/s

Alkalmazott nyomtatasi sebességek 40 mm/s
az els6 rétegnél 60 mm/s

80 mm/s

100 mm/s

112,3 mm/s

7. tabldazat Nyomtatasi paraméterek a nyomtatasi sebesség hatasanak vizsgalatakor

Rétegrend-valtoztatas hatasanak vizsgalata

Az optimalisnak talalt bedllitdsokkal, azaz 240 °C-os nyomtatdsi homérséklettel, és
20 mm/perc-es nyomtatasi sebességgel egy 80x10x2 mm-es habot nyomtattam, amelyrél SEM
vizsgalat segitségével kovetkeztetni tudtam a habosodas mindségére.

Ezutan hajlitd probatesteket gyartottam a rétegrend-valtoztatas hatasdnak vizsgalata
céljabol. Ebbdl kiindulva kétféle rétegrendii szabvanyos hajlitd probatestet nyomtattam ki,
amelyeknek a mérete 80x10x4 mm volt. Ennél a nyomtatdsndl a rétegmagassagot az
alapértelmezett beallitas értékére, azaz 0,2 mm-re csOkkentettem, illetve a kitoltés mintazatat is
alapbeallitas szerint 45°ra allitottam. A kerliletek szama ketté volt. Egyik esetben az igy
legyartott probatest egy szendvicsszerkezet volt, masik esetben a szendvicsszerkezet atlagos

stiriségével megegyez6 siirliségii, habositott probatest volt (16. abra).
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z,=4 mm
(275°C)
b)
z
z,=4,0 mm
(200 )
7= 3,0mm
(240°C)
z=10mm
(200 °C)
c) d)

16. dbra Nyomtatott habszerkezet (a, b) és szendvicsszerkezet (c, d)

A habosodéas hatasara végbemend térfogatbeli novekedést az extruzios szorzo alkalmazasaval
kompenzaltam, igy biztositva, hogy az eltérd homérsékleten nyomtatott probatestek mérete
azonos legyen. Habositatlan alapanyagok esetében ennek a paraméternek az értéke 1,00. Ennek
az értéknek a csokkentésének / novelésének hatdsara a nyomtatd extrudere kevesebb / tobb

anyagot adagol. Ennek a paraméternek a meghatarozasa a kovetkez6 képlettel torténik (2).

extruzios szorz0 = W— [—] (2
l
ahol:
— Wo = nem habosodott filamenttel gyartott probatest falvastagsaga [mm]

— Wi = habosod¢ filamenttel gyartott probatest falvastagsdga [mm]

A nyomtatott termék magassagat a probatest levegében mért tomegének, illetve geometriai

méreteinek ismeretben a (3) képlet alapjan hataroztam meg.

w = ﬁ [cm] 3)

ahol:
— w = atlagos falvastagsag [cm]
— m = probatest levegd kozegben mért tomege [g]
— A =lap teriilete [cm?]
—  p = siirliség [g/cm’]
A sziikséges helyeken linearis interpolacioval hataroztam meg az értékeket, az alabbi

képlettel (4):
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y =y + (22) - (x - x) (4)

X1—Xo

ahol:

(M) = a két pont kozotti meredekség

X1—Xo
—  (x — x,) = vizszintes tavolsag a kiindulasi ponttdl az interpolaland6 pontig

— Yo = kiindulasi pont értéke az y mentén

3.2.8. Hajlitovizsgalat

A kiilonbozo rétegrendek hatdsanak vizsgalatdhoz hajlitd vizsgalatot végeztem. A mérés
soran egy homogén habszerkezet és egy tobbrétegli szerkezet viselkedését vizsgaltam hajlito
igénybevételre. A hajlitovizsgalathoz Zwick Z005 tipusu univerzalis szakitdgépet alkalmaztam
harompontos hajlito feltéttel (17. abra). A berendezés maximalis terheldereje SkN,

sebességtartomanya 0,0005-1000 mm/perc.

17. abra Szakitogép (a) és a harompontos hajlito feltét (b)

A mérési koriilményeket és a mérés soran alkalmazott paramétereket foglalja 9ssze a 8. tdblazat.
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Paraméter Erték
Probatest mérete [mm] 80x10x4

Péaratartalom [%] 43,7

Homérséklet [°C] 23,6
Aléatdmasztasi tavolsag [mm] 64
Terhelés sebessége [mm/perc] 5
El6terhelés értéke [N] 1
Elo6terhelés sebessége [mm/perc] 20

8. tablazat Hajlitovizsgalat paraméterei

A mérés alapja, hogy a probatest két vége meg van tamasztva, és a probatest kdzepét
meghatarozott sebességgel nyomo igénybevétel terheli. A vizsgélat soran az erdt és a lehajlast
mértem. A polimereket kis rugalmassagi modulus jellemzi, igy a mérést az alatdmasztési

tavolsag 10%-1g mértem ((5) képlet).
f*=1L-01[mm] (5)

ahol:
— " = hatarlehajlas [mm]

— L = alatdmasztasi tdvolsag [mm)]

Abban az esetben, ha a mérés soran az anyag eltort, miel6tt elérte volna a hatarlehajlas értékét,

a hajlitészilardsagot hataroztam meg a (6) képlet szerint.

3 FylL
Obn = thhz [MPa] (6)

ahol:
— opp = hajlitészilardsag [MPa]
— Ft¢=toréshez tartozo erd [N]
— L = alatdmasztasi tdvolsag [mm)]
— b =probatest szélessége [mm]

— h = prébatest vastagsaga [mm]
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Abban az esetben, amikor nem tort el a hatarlehajlas el6tt a probatest, ugy a (7) képlet alapjan

meghataroztam a hatarhajlito fesziiltség értékét.

3Fp'L
op = 3 [MPa] (7)

ahol:
— 0y, = hatarhajlito fesziiltség [MPa]
— Fn = hatarlehajlashoz tartozo erd [N]
— L = alatdmasztasi tdvolsag [mm)]
— b = probatest szélessége [mm]

— h =probatest vastagsdga [mm]

A hajlito rugalmassagi modulust a (8) képletet alapjan hataroztam meg.
[MPa] (8)

ahol:
— En = hajlit6 rugalmassagi modulus [MPa]
— L = alatdmasztasi tdvolsag [mm)]
— b = probatest szélessége [mm]
— h =probatest magassdga [mm]

— i—; = az er0-lehajlas gorbe meredeksége [-]

A mérés kiértékelésekor a kezdeti hajlit6é rugalmassagi modulus értékét hataroztam meg, ami a
szabvany szerint a g1= 0,0005 és &1 = 0,0025 nytlashoz tartozé lehajlasértékeknél van, igy e

kettd pont kozott szamoltam ki az eré-lehajlas gorbe meredekségét.

3.3. Eredmeények ¢€s értékelésiik
A kovetkezd fejezetben a kutatdsom soran alkalmazott kisérleti modszereket, és azok

eredményeit fogom bemutatni.
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3.3.1. Hordozb6anyag meghatdrozasa

Mivel két habképzdszernek sem ismertem a hordozoanyagat, igy elsd 1épésként FTIR

méréssel meghataroztam azokat. A mérést kettd habképzdszerre, Tracel G 6903 MS ¢és

Tracel IM 4201 tipustra végeztem el (18. abra).
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18. abra FTIR mérés eredménye G6903MS (a) és IM4201 (b) esetében

Az eredmények alapjan G 6903 MS esetében polietilén a hordozo anyag, mig IM 4201

esetében a mérési adatbazis nem mutatott egyértelmii egyezést. Annak érdekében, hogy

megallapitsam, hogy valoban kiilonbozik-e ez az anyag a PBS hordozoanyagu, azonos tipusu

habképzdszert6l, tjabb mérést végeztem el (19. 4bra).
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19. abra FTIR mérés eredménye IM 4201 és IM4201 PBS dsszehasonlitasakor

Habar sok egyezés tapasztalhatd, mégis tobb pontban eltérnek a gorbék cslcsai, igy

megallapithatd, hogy az IM 4201 és az IM 4201 PBS nem azonos hordoz6anyaggal rendelkezik.
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3.3.2. Habképzdszer bomlasi hdmérsékletének meghatarozasa

A TGA vizsgélatot mind a négy habképzdszer esetében elvégeztem, amelynek eredményeit

mutatja be a 20. abra.
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20. dbra G6903MS (a), IM4215PBS (b), IM4201 (c) és IM4201PBS (d) tipusu habképziszerek TGA mérési

eredménye

A 20. abra alapjan elmondhato, hogy G 6903 MS tipusu habképzdszeren kiviil, a tobbi
habképzOszer esetében a kimért és az adatlapon szereplé bomlasi hdmérséklet kozel azonosak,
viszont minden esetben kissé a megadott érték alatt van. A kiilonb6zé habképzdszerek és a

hozzajuk tartozo jellemzd hdmérsékleteket foglalja 6ssze a 9. tablazat.
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Maximalis

BRI e R g Bomlasi homérséklet tdmegcsokkenéshez
kezdete [°C] tartoz6 hémérséklet

[°C]

G 6903 MS ~135 150

IM 4201 ~188 579

IM 4201 PBS ~192 ~212

IM 4215 PBS ~187 ~208

9. tablazat Habképzoszerek meért bomlasi homeérséklete

3.3.3. Filamentgyartas ¢és el6habosodas elemzése

Kompaund gyartasa

A gyartas mind a négy habképzdszer esetében sikeres volt, és az alacsony hémérsékletprofil
ellenére is stabilan lehetett gyartani. A legyartott szalak konnyen aprithatoak voltak. A
kompaundalas soran jelentds a nyirasbol szdrmazd honek a mennyisége is, ezaltal az 6mledék
tényleges hdmérséklete nem egyezik meg a beallitott értékekkel (4. tdblazat). Jelen kutatasban

a tényleges dmledékhomérsékletet nem vizsgaltam meg.
Filamentgyartas

A gyartas itt is minden Gsszetétel esetében sikeres volt, a szalakat jol lehetett tekercselni, és
stabil volt a gyartasi folyamat annak ellenére, hogy ebben az esetben is a minimalis
zonahdmérsekletre torekedtem. A legyartott nyomtatdszalak 1,75 + 0,1 mm-es atmérdvel

rendelkeztek, igy konnyen felhasznalhatoak 3D nyomtatoval.
Mikroszkopi vizsgalat

Annak érdekében, hogy megvizsgaljam, hogy tortént-e el6habosodas barmelyik gyartasi
folyamat kdzben, a kompaundalt szalrol, és az elkésziilt filamentrdl is elektronmikroszkopi
képeket készitettem. Osszehasonlitasképpen a 3.2.3 és a 3.2.4 fejezetben targyalt
homeérsékleteken egy referanciaként szolgald, habképzdszer nélkiili kompaundalt szalat és
filamentet is gyartottam. A képeknél minden esetben az adott habképzdszert legnagyobb

aranyban tartalmazoé szalakrol késziilt képeket mutatom be (21. abra).
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188 186mm

21. abra SEM képek a kompaundalt szalakrdl (a, ¢, e, g i) és a filamentekrdl (b, d, f, h) 8 m% G6903 MS (a, b),
2,5 m% IM4201 (c, d), 3,0 m% 4215 PBS (g, h) és 1,75 m% IM 4201 PBS (i) habképzészertartalom mellett
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Az eredmények alapjan kijelenthetd, hogy legtobb esetben jelentds eldhabosodas figyelhetd
meg, mind a kompaundalt, mind a nyomtatoszalak esetében. Mivel az IM 4201 PBS tipusu
habképzdszerrél hamar kidertilt, hogy gyors reakcioképessége miatt jelentds eldhabosodason
megy keresztiil, igy ebbdl a filament nem keriilt legyartasra. Az eléhabosodas oka lehet, hogy
habar a beallitott hdmérsékletek a legtobb esetben a bomlasi homérsékletek alatt voltak, a
nyirasbol fejlodott ho értéke jelentds volt, ami altal az extruderben uralkodd homérséklet az
adott habképzoszer bomlasi hdmérséklete felé emelkedett. Erdekesség, hogy annak ellenére,
hogy harom habképzdszer (IM 4201, IM 4201 PBS, IM 4215 PBS) is kozel azonos
homérsékleten kezd el bomlani, szignifikdns eltérés tapasztalhatdo az eléhabosodast illetden.
Ennek egyik oka, hogy ezek a habképzészerek kiilonb6z6 polimer hordozdanyaggal
rendelkeznek. Masfel6l mint ahogyan a 3. tablazatban is lathato, az adagolasi mennyiségek
eltéroek ezeknél az anyagoknal. Ez arra enged kovetkeztetni, hogy nem azonos mennyiségii
habképzdszert tartalmaznak az egyes mesterkeverékek. Azok a habképzdszerek, amelyeket
kisebb mennyiségben ajanlott adagolni, gyorsabban ¢és intenzivebben reagalnak a kornyezeti
homérsékletemelkedésre, igy rovidebb id6 alatt végbemegy a nem kivanatos eldhabosodas.
Amint a 2. tablazatban is lathaté, annak ellenére, hogy a két habképzdszernek is PBS a
hordozdanyaga, jelentds kiilonbség van az ajanlott adagolasi mennyiséget illetden, ami
eléhabosodasbeli kiilonbséget is okozhat. Az eredmények alapjan egyértelmiien kijelenthetd,
hogy a legkisebb eléhabosodast az IM 4215 PBS tipust habképzdszer alkalmazasaval lehetett

elérni.
Kompaundalt szalak és filamentek stiriiségmérése

Mivel a habképzdszer kivalasztasa soran nem csak egy mérés eredményére akartam
hagyatkozni, igy a gyartas kdzbeni el6habosodds mértékét siiriségméréssel is megvizsgaltam

(22. abra).
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22. abra Siiriiséegmérés eredménye kompaundalt szalak (kék vonal) és filamentek (sarga vonal) esetében

GG6903MS (a), IM 4201 (b), IM 4201 PBS (c) és IM 4215 PBS (d) esetében

A striiségmérés soran kapott eredmények Osszhangban vannak a 3.3.3-as fejezetben
szerepldé SEM vizsgalat eredményeivel. Itt is észrevehetd, hogy legtobb esetben mind a
kompaundalt szal, mind a filament jelentésen el6habosodott. A 22. abran megfigyelhetd, hogy
IM 4215 PBS esetében sem a kompaundalt szal, sem a filament stirlisége nem valtozott
jelentésen a habképzdszer mennyiségének fliggvényében. A SEM képek alapjan is ennél a
habképzonél volt a legkisebb az el6habosodas mértéke. Eppen azért a kutatasom tovabbi
részében mar csak ezt az egy habképzdszert vizsgaltam, és erre optimalizaltam a nyomtatasi

paramétereket is.

3.3.4. Nyomtatasi paraméterek optimalizalasa

Tobb korabbi kutatas [26, 27] sordn is bebizonyosodott, hogy a nyomtatasi paramétereknek
jelentds szerepe van a habosodds mértékében. Ebbdl kiindulva a kutatasom sorédn én is
megvizsgaltam a kiilonb6z6 paraméterek hatasat. Els6 1épésként a 3.2.7 fejezetben leirtak
szerint a nyomtatasi hdmérséklet hatasat vizsgaltam meg, amelynek eredményét mutatja be a

23. abra.
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23. abra Nyomtatasi homérseklet hatdasanak vizsgalata

Annak ellenére, hogy ennek a habképzdszernek a kimért bomlasi hdmérséklete ~187 °C volt
(9. tablazat), a 3D nyomtatasi gyartas soran a habképzészer bomlasa 200 °C koriil indult meg,
ami szintén a polimer gyenge hévezetési tényez6jének (0,1-0,5 W/mK) készonhetd [43].

A 23. dbran lathat6, hogy a nyomtatasi hdmérsékletnek van egy optimum értéke, ahol a
stiriség a legkisebb értéket veszi fel, tehat ahol a legnagyobb a habosodas mértéke. Ezt a

tendenciat mar extrazids habositas teriiletén korabbi kutatasok [3] is igazoltak (24. abra).
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24. abra Nyomtatdsi hémérséklet optimuma [3]

vdz elszokik

A jelenség magyardzata, hogy kisebb hdémérséklet esetében nem elegendé a hdmennyiség
ahhoz, hogy a habképzdszer ki tudja fejteni a teljes hatasat, illetve az alacsony hémérséklet
nagyobb omledékszilardsagot eredményez. Nagyobb hémérséklet esetében a cella fala nem

elég merev, ami a celldk O0sszeomlasdhoz vezet. Emellett nagyobb homérséklet esetében
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nagyobb a képzodd gaz diffuzids képessége, igy megnd az esély a gaz matrixanyagbol vald
elszokésére. A 23. abra alapjan a legnagyobb habosodést a 2,0 m% habképzdszer tartalom
mellett értem el, 240 °C-0s fuvoka homérséklet mellett. Az igy nyomtatott termék siirisége
1,048 g/cm?® volt, ami 14,5%-os stiriségcsokkenést jelent.

Mivel korabbi tapasztalatok szerint [27] a sebességnek is van egy optimum értéke, igy
sziikkségesnek tartottam a nyomtatasi sebesség hatasat is vizsgalni, amit a 3.2.7 fejezetben
leirtak szerint 240 °C nyomtatasi homérsékleten végeztem el. Az eredmények a 25. abran

lathatoak.
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25. abra Nyomtatdasi sebesség hatdsa a habosoddsra

Az eredményekbdl jol lathato, hogy a nyomtatasi sebességnek is van a habosodas tekintetében
egy optimum értéke, amely ebben az esetben 20 mm/s-os sebességnél volt. Ezen értéknél kisebb
sebesség esetében a nyomtatdszal tartdozkodasi ideje a fivokaban megnd, ezaltal a tulzott
hofelvétel hatasara a gaz kiszokik a polimerbdl. Amint lathatd, 5 mm/s-os nyomtatasi
sebességnél ennek a hatdsa olyannyira jelentds, hogy a nyomtatott termék stirlisége kozel
azonos a toltetlen PLA4043D-vel. Az optimumndl nagyobb nyomtatasi sebesség esetében az
anyag tartozkodasi ideje nem elegend6 ahhoz, hogy a filament megfelel6 mennyiségii hét
vegyen fel, ezaltal nem képes maximalis mértékii habosodésra az anyag. Ebben szintén jelentds
szerepe van a korabban is emlitett hdvezetési tényezonek, amely polimerek esetében alacsony.
Ezek alapjdn a nyomtatott probatestek 240 °C-0s nyomtatasi hdmérséklet és 20 mm/s-0S
nyomtatasi sebesség mellett habosodtak a legjobban.

Amint a bevezetésben is emlitettem, a nyomtatasi paraméterek hatasanak megértésével

lehetdség nyilik olyan termékek eldallitasara, ahol a gyartasi paraméterek valtoztatasaval egy
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gyartastechnoldgiai 1épcsdben a keresztmetszet mentén valtozd slirliség és szabalyozott
porozitas érheto el.
Annak érdekében, hogy értékelni tudjam a habosodas mindségét, a 3.2.7 fejezetben emlitett

paraméterekkel késziilt probatest SEM képeit mutatja be a 26. abra.

3 J S

18ku X188 1868mm 14 48 SEI

26. abra In-situ habosodott probatest SEM képei

A SEM felvételek alapjan gyenge cellagdocképz6dés, alacsony cellastirliség és szabalytalan
morfologia jellemzi a probatestet. Ezt a jovoben cellagocképzd alkalmazédsaval kivanom

javitani.

3.3.5. Tobbrétegli habszerkezetek vizsgalata

Annak érdekében, hogy a tobbrétegli szerkezetnél is biztositani tudjam a megfeleld
méretpontossagot, fontos volt a habosodas mértékének megfeleléen az extrazids szorzd
beallitasa, amelyet a korabban targyalt (2) (3) (4) képletek alapjan a 3.2.7 fejezetben

bemutatottak szerint szamoltam ki. Az eredményeket mutatja be a 10. tablazat.
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T—— Nyomtatasi | Probatest | Probatest | Mért Atlagos Extrizios
) hémérséklet | tomege | terlilete | striiség | falvastagsag SZorz0
P e | @ | em | emd | fem) [
natar 200 156,2 4 1,240 0,0319 1,00
habositott 200 154,7 4 1,242 0,0311 1,03
natur 240 167,5 4 1,226 0,0342 1,00
habositott 240 158 4 1,048 0,0377 0,91
natur 275 165,125 4 1,234 0,0324 1,00
habositott 275 148,25 4 1,146 0,0360 0,90

10. tablazat Beallitott extruzios szorzo kiilonbézé homérsékleteken valo nyomtatas esetében

A nyomtatds soran habosod6 nyomtatoszalat alkalmaztam. Amint az eredményeken lathato,
200 °C-os nyomtatasi homérséklet esetében nem habosodik a szal, igy ez tomor rétegnek
tekinthetd. Ezek alapjan harom tomor probatestet gyartottam allandd, 275 °C-os nyomtatasi
homérsékleten. A szendvicsszerkezet esetében a nyomtatasi hdmérséklet 1 mm-es magassagig
200 °C, ezt kdvetden 3 mm-es magassagig 240 °C, majd 4 mm-es magassagig 200°C volt (lasd
16. abra). Ebbdl is harom probatestet gyartottam, majd hajlitottam el.

A 3.2.7 fejezetben leirt paraméterekkel gyartott kétféle probatesten, egy
szendvicsszerkezeten és egy habszerkezeten végeztem el hajlitd vizsgalatot, aminek az
eredményeit mutatja be a 27. abra. A vizsgalat célja az volt, hogy megnézzem, hogy az egyszerii
habszerkezethez képest a szendvicsszerkezet hogyan viselkedik hajlitdé igénybevétel

hatasara (27. abra).
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21. abra Lehajlas értéke a terhelderd fiiggvényében (a), a hajlito szilardsag és a hatarhajlito fesziiltség értéke

(b), illetve a kezdeti hajlito rugalmassagi modulus értéke (c)

A lehajlas-terhel6 eré diagramm esetében a 3 mérés atlagat abrazoltam. Amint a 27. abran
is lathatd, a szendvicsszerkezet nagyobb terheld erdt birt elviselni, emellett nagyobb lehajlast
is elviselt. A szendvicsszerkezet atlagos stiriiségével megegyez6 sliriségii sima habszerkezet
még a hatarlehajlas (6,4 mm) értéke elétt, 5,47 mm-es lehajlas esetében eltort. Ebben a pontban
a terhel6 erdé értéke 81,32 N volt. Ezzel szemben ugyanekkor lehajlasi érték mellett a
szendvicsszerkezetet terheld eré nagysaga 139,7 N volt. A habszerkezetnek a hajlito szilardsaga
49,74 MPa volt, mig ugyanekkora lehajlas értéknél a szendvicsszerkezet 73,39 MPa
szilardsagot viselt el. A szendvicsszerkezet hatarhajlito fesziiltsége 77,04 MPa volt. A 27. abran
lathatd, hogy a szendvicsszerkezet diagramja nem csak, hogy nagyobb nyulds és terheld erd
értekeket vett fel, de a vonal platoja is elnytlt, ami kiillonboz0 felhasznalési teriileteken elényt
jelenthet. Emellett megfigyelhetd, hogy a kezdeti hajlitd rugalmassdgi modulus értéke is
megndtt a szendvicsszerkezet esetében. Mig ez az érték habszerkezet esetében 1,79 GPa volt,
addig ez szendvicsszerkezetnél 2,01 GPa-ra nétt. Ez arra enged kovetkeztetni, hogy a
szendvicsszerkezetnek nagyobb erd sziikséges ugyanakkora mértékii lehajlas eléréséhez, mint

az egyszeri habszerkezetnek.
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4. OSSZEFOGLALAS

4.1. Magyar nyelvl 0sszefoglalo

TDK munkam soran kiilonb6z6 hatasmechanizmust habképzészerek alkalmazhatosagat
vizsgaltam biopolimer alapu in-situ habosod6 filamentek fejlesztéséhez. Miutan FTIR és TGA
méréssel meghataroztam a szlikséges habképzdszerek esetében a hordozoanyagot, ¢€s
megvizsgaltam a habképzOszerek bomlasi hOmérsékletének kezdetét, a megfeleld
mennyiségben adagolt habképzdszereket €s a matrixanyagokat kompaundaltam, majd
filamentet készitettem beldliik. Stirliségmérés €s SEM vizsgalat alapjan kovetkeztettem az
el6habosodas mértékére, €és kivalasztottam egy habképzdszert, amelyre a nyomtatési
paramétereket optimalizaltam, hogy a lehetd legnagyobb mértékii expanzidt érhessem el. A
kutatas soran egyértelmuivé valt, hogy a nyomtatasi hdmérsékletnek van egy optimum értéke.
Ennél az értéknél nagyobb hdmérséklet esetében a til kicsi dmledékszilardsag, valamint a
keletkezett gaz nagyobb diffuzidja a keletkezd celldk Osszeomlasahoz vezet. Kisebb
homérsékleti érték esetében pedig a polimer viszkozitdsa tul nagy, ami gatolja az expanziot,
emellett pedig az atadott h6 mennyisége nem elengedé a habképzészer teljes bomlasahoz. A
nyomtatasi sebességnél szintén megfigyelhetd egy optimum érték, ami az anyag tartozkodasi
idejével, ezaltal a felvett honek a mennyiségével van 0Osszefiiggésben. Ezt kovetden
szendvicsszerkezetet, €s egy azzal azonos tomegili egyszeri habszerkezetet hoztam Iétre 3D
nyomtatasi technoldgiaval, amelyeknek hajlitovizsgalattal megvizsgaltam a viselkedését.
Bemutattam, hogy rétegelt szerkezettel ~30%-kal ndvelhetd a hajlitobmerevség, ami példaul a
sporteszkozok €s a csomagoloeszkozok esetében eldnyos lehet, hiszen azonos tomeg mellett

jobb tulajdonsagok érhetdk el.

4.2. Idegen nyelvii 6sszefoglald

In my TDK work, | investigated the applicability of blowing agents with different
mechanisms of action for developing biopolymer-based in-situ foamable filaments. After FTIR
and TGA measurements to determine the carrier material for the required blowing agents and
investigate the blowing agents' decomposition onset temperature, I compounded the desired
amount of blowing agents and matrix materials and then produced filaments. Based on density
measurements and SEM examination, | deduced the degree of pre-foaming and selected a

blowing agent for which the printing parameters were optimized to achieve the highest possible
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expansion. During the research, it became clear that the printing temperature has an optimum
value. For temperatures above this value, a melt strength that is too low and greater diffusion
of the generated gas will lead to the collapse of the cells. At lower temperatures, the viscosity
of the polymer is too high, which inhibits expansion, and the amount of heat transferred is not
sufficient to completely decompose the blowing agent. There is also an optimum value for the
printing speed, which is related to the dwell time of the material and, hence, the amount of heat
absorbed. Subsequently, I produced a sandwich structure and a simple foam structure of the
same mass using 3D printing technology and tested the behavior of these structures by flexural
testing. | have shown that layered structures can increase flexural stiffness by ~30%, which can
be beneficial for applications such as sports equipment and packaging, where superior
properties can be achieved with the same product weight.

4.3. Tovabbfejlesztesi javaslatok
A kutatas végeztével egyértelmiivé valtak a gyartas nehézségei €s az anyag eldnyei, illetve

hatranyai. Ezekbdl a tapasztalatokbol kiindulva a kovetkezo fejlesztési javaslatokat teszem.

A két 1épéses gyartasi folyamatot (kompaundalas és filamentgyartas) érdemes lenne egy
1épésre lecsokkentenem, tehat mar kompaundalas soran a 3D nyomtatashoz megfeleld atmérdja
szalat hazni és feltekercselni. Ezzel csokkenteni lehetne az anyag héterhelését, és az

eldhabosodas mértékét.

Szintén az el6habosodas elkeriilés / csokkentése érdekében terveim kozott szerepel a gyartasi
hémérséklet csokkentése, lagyitd alkalmazasaval. Szeretném tobbféle lagyitoszernek (pl.:
polietilén-glikol (PEG)[44] , oleil-amin (OLA) [45], trietil-citrat (TEC)) [25] a hatasat is
megvizsgalni, hogy a célnak legjobban megfelel6t tudjam majd kivalasztani.

A SEM képekbdl lathato volt, hogy a gyartott habszerkezet cellastirlisége alacsony volt, amit
a jovoben cellagocképzoszer (pl.: talkum [46], kalcium-karbonat [47]) alkalmazasaval tervezek
javitani. Ezzel ndvelni tudndm a habosodéds mértékét, ezaltal nagyobb siirliségcsokkenést
tudnék elérni. Ebben az esetben is érdemes tobbféle cellagocképzdszert kiprobalnom és a
hatasukat megfigyelnem.

Erdemes lehet tovabbi nyomtatasi paramétereket (pl. tirgyasztal hdmérséklet, ventilator
sebessége) IS megvizsgalnom, amelyek befolyasolhatjdk a habosodasi folyamat utolso,

cellastabilizacids szakaszat.
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Emellett a fivoka atméré méretének a hatdsat is célszerli megvizsgalni. Kisebb atmérdji
favokaval nagyobb nyomasesés érhet6 el, emellett pedig egyenletesebb hdmérsékletii polimer

Oomledéket tudnék elérni.
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