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1. Bevezetés

A koolaj alapu miianyagipari termékek vilagszerte novekvd mértékii hasznalata szdmos
kornyezetvédelmi és fenntarthatosdgi problémat vet fel, ezért a megujuld alapanyagokbol
késziild és biodegradalhatd polimerek iranti igény naprol napra fokozodik. Biodegradalhato
polimerek hasznalataval mérsékelhetd a fosszilis er6forrasok haszndlata, csokkenthetd az
iiveghazhatasu gazok kibocsatasa és egyuttal megoldast jelenthetnek az egyre fokozodo
miuilanyaghulladék elhelyezési ¢és kezelési problémakra. Mindezen eldnyok miatt egyes
elorejelzések szerint a Dbiodegradalhatdé milanyagok iranti kereslet 2015-re akar a
haromszorosara is néhet a 2010-es évhez képest'. Ebben a keresletndvekedésben széles
alapanyag valasztékuknak és azok alacsony ardnak koszonhetden jelentds szerepet jatszanak a
keményit6 alapu biopolimerek, pl. a termoplasztikus keményitd (TPS).

Ahhoz, hogy a napjainkban elsdsorban csomagoloanyagként felhasznalt biopolimerek
(pl. termoplasztikus keményitd, politejsav, polihidroxialkanoat, polikaprolakton, stb.) a
kozeljovoben akar olyan miszaki alkalmazési teriileteken is kivalthassdk a hagyomanyos
petrolkémiai bazisti termékeket, mint a gépjarmli- vagy az épitdipar, mechanikai
tulajdonsdgainak javitasa elengedhetetlen. A biopolimerek erdsitését elsésorban a végsd
kompozit kornyezetbarat jellegének megtartasa mellett (pl. ndvényi rostokkal) célszerli
végrehajtani. A természetben nagy mennyiségben hozzaférhetd (azaz megujulo, alacsony art és
biologiailag lebomlo), kis slirliségli, ugyanakkor kivaldé mechanikai tulajdonsdgokkal
jellemezhetd lignocelluldz alap névényi rostok valods, kdrnyezetbarat alternativat jelentenek a
hagyomanyosan alkalmazott, mesterséges erdsitd szalakkal (pl. szénszal, livegszal) szemben. A
téma aktualitisat tiikkrozi, hogy a szakirodalomban évrél-évre novekvd mennyiségli kdzlemény
jelenik meg kiilonbozd tipusu természetes szalakkal erdsitett TPS kompozitok fejlesztésér('ilz.

Az elmult évek szigorodd eurdpai unidés normdinak koszonhetéen a hatékonysagi,
gazdasagossagi €és kornyezetvédelmi megfontolasok mellett a biztonsagtechnika is egyre
hangstlyosabb szerepet kap. Ennek egyik kovetkezménye, hogy egyre boviil azoknak az ipari
alkalmazasoknak a kore, amelyeknél alapvetd kovetelmény a termékek csokkentett éghetdsége,
esetleg teljes égésgatoltsaga. Kémiai szerkezetiikbdl adéddan a TPS kompozitok alapanyagai, a
poliszacharidok azonban a kénnyen gyulladé anyagok kozé tartoznak, és langterjedésiik is
gyors, igy novekvd alkalmazasuk fokozodo veszélyforrast jelent. A keményitd alapt
biokompozitok hatékony égésgatlasanak megvalositasa ezért mindenképp kiemelten fontos és
aktualis feladat.

Dolgozatom célja olyan természetes szal erdsitésii biokompozit kifejlesztése, amely

valos alternativdja lehet egyes, jelenleg széles kortien alkalmazott, fosszilis eredetii €s nehezen
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ujrahasznosithatd jarmi- illetve épitdipari szerkezeti anyagoknak. A cél érdekében
irodalomkutatast végeztem a biodegradalhatd polimerek (elsésorban TPS) illetve kompozitjaik
teriiletén. Az égésgatlo adalékok szakirodalménak részletes attanulmanyozasa utan a felmertilt
lehetséges égésgatlok koziil a halogénmentes, foszfortartalmt vegyiiletek alkalmazasa mellett
koteleztem el magam.

Keményitd lagyitasahoz a legaltaldnosabban hasznalt vegyiiletek a viz és a glicerin, de
szamos egyéb kis molekulatomegii poliolt (pl. glikol, xilitol, mannit, szorbit, stb.) is sikerrel
alkalmaztak mdar a szakirodalomban. Ugyanakkor valamilyen funkciéval rendelkezd
heteroatomot (pl. égésgatld hatasu foszfor atomot) tartalmazd poliol - mint funkcionalizalt
lagyitd adalék - alkalmazdsa termoplasztikus keményitd eldéllitdsdhoz, a szakirodalom
ismeretében alapvetden 1) Otletnek tlint. Kisérleti munkdm sordn laboratériumi koriilmények
kozott  glicerin-foszfatot  allitottam  el6, amelyet kukoricakeményitében alkalmazva
varakozasaim szerint a 1agyit6d funkcid mellett égésgatld hatast is kifejthet. Vizsgaltam, hogy az
eldallitott foszfortartalmii poliol hatdsara hogyan valtoznak meg a lagyitott keményitd
termikus-, reologiai-, degradacios-, mechanikai- és éghetdségi tulajdonsagai egy hagyomanyos,
glicerinnel lagyitott keményit6hoz képest.

Az 1 tipust, égésgatolt TPS matrix anyagot vagott lenszalakkal erdsitettem. A
természetesszal-erdsitéses kompozitok égésgatoltsdgat az erdsitd lenszalak feliiletének szintén
foszfortartalmt vegyiiletekkel torténd kezelésével kivantam fokozni. Az erdsitésre felhasznalt
kezeletlen, ill. felilletkezelt lenszalakat spektroszkopiai és termikus analitikai modszerekkel
vizsgaltam. Az eldallitott biokompozitok mechanikai és €ghetdségi tulajdonsagait szabvanyos
modszerekkel széleskoriien jellemeztem. Dolgozatom végén a kifejlesztett teljes mértékben
biodegradalhato, égésgatolt kompozitok alkalmazasi illetve tovabbfejlesztési lehetdségeit

vetitem elore.
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2. Szakirodalmi attekintés

2.1. Termoplasztikus keményité6 kompozitok

2.1.1. Biodegradalhat6o kompozitok és jelentéségiik

A kompozit olyan anyagtarsitds, amelynek alkotéi eltérd kémiai, és fizikai
tulajdonsagokkal rendelkeznek, és a tarsitds eredményeként a keletkezett anyag merevebb ¢és
mechanikailag ellenallobb lesz. Polimer kompozitokat, elsdsorban iiveg- vagy szénszallal
erdsitett epoxi vagy poliuretan anyagtarsitasokat, mar az 1900-as évek elejétdl eldallitottak,
amelyeket az autodipartdl kezdve, a jatékipar és az orvostechnika teriiletén is széleskoriien
alkalmaztak®.

A szalerdsitéses polimer kompozitok legnagyobb hatranya, hogy a jé mechanikai
tulajdonsagokhoz elengedhetetlen, hogy a kompozitot alkotd szal €s matrixanyag kdzott szoros
kapcsolat (altalaban adhézio) alakuljon ki, amelynek kovetkeztében tjrahasznositasuk
kiilonosen nehéz és gazdasdgtalan. Mara ezen kompozitok tobbsége nem tud eleget tenni a
szigorodd kornyezetvédelmi szabalyoknak, illetve lathatova valt, hogy a nagy mennyiségii
milanyag hulladék kezelése, beleértve a biztonsagos elhelyezést, a fenntarthatod fejlodés szem
elott tartdsa mellett nehezen megoldhato.

Szamos kutatas kezdett foglalkozni természetes szalakkal erdsitett tomegpolimer (PP,
PE, PA, PET, stb.) kompozitokkal, de mivel ezek sem teljes mértékben lebomloak, igy szintén
nem egyeztethetdek Ossze minden tekintetben az egyre szigoroddo kornyezetvédelmi
elvarasokkal. Emellett nagy szerepet jatszik, hogy novekszik a kdolajar, igy 1) alapanyag utan
kellett néznie a mlianyagkutatdsnak: 1980-as években megjelentek az elsé biokompozitok.

A biokompozitok olyan anyagtarsitasok, amelyek matrixanyaga valamely bioldgiailag
lebomlé polimer, erdsitd anyaga altalaban valamilyen természetes szal. Mivel mindkét
komponens bioldgiailag lebomlo, igy varhatdan a kompozit is az lesz.

A biodegradacid egy enzimatikus és/vagy kémiai bomlas, amely €16 szervezetek vagy
azok kivalasztasi termékeinek segitségével zajlik le. Figyelembe kell venni a folyamat sordn
haté abiotikus tényezéket is, mint példaul a fotodegradacio, hidrolizis és oxidacio®. Ahhoz,
hogy egy polimert biodegradalhatonak nyilvanitsanak a kovetkezd szempontrendszernek kell
megfelelnie: a biologiai lebomlds sebessége, hasonld kell, hogy legyen a mar ismert
biodegradalhat6 anyagokéhoz, szemmel észlelhetetlen részekre kell, hogy bomoljon, és
ekdzben nem keletkezhet toxikus vagy perzisztens anyag™®’.

A biologiailag lebomlé mlianyagokat a kovetkezd osztalyokba sorolhatjuks:

7
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e abiomasszabdl szarmazo polimerek: pl.: keményitd
e mikroorganizmusok altal termelt polimerek pl.: polihidroxibutirat
e biotechnoldgiai uton eldallitott polimerek pl.: politejsav

e petrolkémiai alapanyagokbdl eléallitott polimerek pl.: polikaprolaktam

Biopolimereket ma mar egyre nagyobb mennyiségben alkalmaznak az
orvostudomanyban pl.: sebészeti varrocérna, borpotlo, implantaitumok, de nagy szazalékban
hasznaljdk még a mezdgazdasagban, csomagoldiparban, illetve elektronikai eszkdzoket
allitanak el6 bel6liik. Bar ezen biodegradalhato polimerek alapanyaga altalaban a természetben
nagy mennyiségben hozzaférhetd, s egyuttal megoldast jelenthetnek a hulladékproblémara,
feldolgozasuk ma még sokszor koriilményes, illetve a késztermékek tulajdonsagai
(szakitoszilardsaguk,  allékonysaguk, hoallosaguk  stb.)  gyakran  elmaradnak a

tomegmiianyagokétol.

2.1.2. Termoplasztikus keményité

A keményitd a novényekben keletkezik, a fotoszintézis eredménye. Kémiai dsszetételét
tekintve a-D-gliilkéz molekulakbol all, de Osszetétele nem egységes. Kétféle szerkezetli
poliszacharidbdl épiil fel, az amilozbdl és az amilopektinbdl.

Az amiléz (1. abra) 100-2500 - -

CH,0OH CH,0OH CH,0H
gliikozbol allhat 1. 4. dsszekapcsolddassal, 0 0 0
relativ molekulatomege elérheti a 400.000- OH OH OH
et 1s. Az igy képz6d6 makromolekula nem OH O © OH
elagazd, a glikéoz molekuldk térbeli OH L OH ] OH

helyzete miatt felcsavarodik. 1. abra Amildz szerkezet

Az amilopektin (2. abra) 20-25 molekulegységbdl all,

o igy relativ molekulatomege kisebb, mint az amiloz relativ

0 ) . . S

Ol molekulatomegének a tizede. A makromolekula eldgazd

: OH HO C nee e 11 . -
6,\15::% o lancu, mert 1d6kozonként a cukormolekula 6. szénatomjan

HO
HO/, H/&)é:% OH 1évé —OH csoport is reagdl egy masik szbélocukor 1.
HO i,o szénatomjan 1évo hidroxilcsoporttal. Ez az sszetevo felelds a
OM

keményit6 kristalyos tulajdonsagaiért.
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Az egyes ndvényekben az amiloz/amilopektin arany valtozo®. A keményitd elsédleges
forrasa a kukorica ¢és a burgonya mellett a rizs és a bliza. Ma a keményitd a vilagpiacon
eléforduld egyik legalacsonyabb aru, bioldgiailag lebomlo miianyagipari alapanyag.

A keményité olvadéspontjandl ¢és {iivegesedési hoémérsékleténél alacsonyabb
hémérsékleten bomlik, de megfeleld lagyitoszer alkalmazasaval az olvadasi hémérséklet a
degradacios homérséklet ald csokkenthetd. Erre alkalmas lehet néhany az egy- és tobbértékli
hidroxi vegyiiletek koziil példaul a viz és az alkoholok. Fontos szempont a lagyitdszer
valasztasanal, hogy a feldolgozasi hdmérsékleten annak géznyomadsa ne haladja meg az 1 bar-t,
mert akkor a keverék felhabosodhat és a kapott anyag mechanikai tulajdonsagai jelentdsen
leromlanak. A legelterjedtebben hasznalt lagyitdszer a glicerin. Kutatasok azt mutatjdk, hogy a
keményitd glicerinnel torténd megfeleld lagyitdsahoz az optimalis glicerin/keményitd arany
3:71%M A lagyité hatas ezen kiviil befolyasolhatd az alkalmazott hémérséklet és a fellépd
nyiréerdk valtoztatasaval®2.

A keményitd lagyitasat szadmos kutatocsoport vizsgalja, és allnak eld Gjabb és ujabb, a
TPS tulajdonsagait javitd eljarasokkal.

Krogars és tarsai'® TPS filmeket vizsgaltak, kutatasuk arra iranyult, hogy csokkentsék a
TPS gyors oregedését. A TPS oOregedésének nevezziik azt a folyamatot, amikor a lagyitas
hatasara kialakult amorf szerkezet elkezd visszaalakulni kristalyossd, a szomszédos
amilozlancok kozott hidrogén-kotések alakulnak ki, amelynek kovetkeztében az anyag
jelentdsen veszit mechanikai teherbirdsabol, szintén korlatozva ezaltal a hasznalhatosagat. Azt
talaltak, hogy a glicerin/szorbit 1:1 aranyu elegyét lagyitoként alkalmazva megakadalyozhato
az ujrakristalyosodas.

Zhang, és Han' bors6 keményitdn vizsgaltak, hogy kiilonboz6 lagyitoszerek
alkalmazasa mellett: monoszacharidok (fruktoz, gliikoz, mannodz, galaktoz; poliolok: glicerin,
szorbit, etilénglikol ¢és mannit) hogyan valtozik a TPS film nedvességtartalma,
szakitoszilardsaga, rugalmassagi modulusa, hajlitoszilardsaga, huzoszilardsaga, vizgéz
ateresztOképessége ¢és atlatszosaga. Kutatdsaik azt mutattdk, hogy bar az elterjedt flitési
beallitasok mellett (10 percig 120°-150°C-on) a monoszacharidok altal lagyitott TPS-ben
keményité szemcsék maradtak, ezek vizallosaga meghaladta mind a glicerin, mind a szorbittal
lagyitott keményité filmét. Mechanikai ellenalloképességiik nagyjabol megegyezett a
poliolokkal lagyitott keményité filmekével, amelyet a szerkezeti Osszeférhetéséggel
magyaraztak.

Jelenleg a termoplasztikus keményit6 a legtobb ipari teriileten még nem tudja kivaltani a
hagyomanyos milanyagokat Leginkabb élelmiszeripari csomagoléanyagként vagy foliaként

alkalmazzak, amelyre mar Magyarorszagon is talilunk példat (Greenpackaging)®®. Bar a
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termoplasztikus keményitét a tomegmilanyagokhoz hasonldéan lehet feldolgozni, de
érzékenysége a partartalomra, valamint gyenge mechanikai tulajdonsagai még szamos
felhasznalasra alkalmatlanna teszik. Ezt athidaland6 a kutatasi trendek kiilonb6z6 TPS alapu

kompozitok fel¢ mutatnak.

2.1.3. Természetes szalerositéses termoplasztikus keményité kompozitok

A polimerek mechanikai tulajdonsdgainak javitdsa érdekében szalerdsitést szoktak
alkalmazni, erre alkalmas anyag az iivegszal, a szénszal vagy akar az azbeszt. A napjainkban
egyre fontosabba valo fenntarthatd termelés miatt az erdsité anyagok esetében azonban mar
nem elég, hogy megfelel6 mechanikai tulajdonsagokat biztositanak, kornyezetbaratnak is kell
lenniiik. A természetben nagy mennyiségben hozzaférhetd, lignocelluloz alapt szalas anyagok
kivald szilardsaguk mellett kis stiriségilik €s alacsony aruk miatt a hagyomanyos mesterséges
szalak ,,z61d”, ugyanakkor gazdasagos alternativajat jelentik'®. Ennek megfelelden egyre tobb
kutatdcsoport foglalkozik természetes szalakkal erdsitett kompozitokkal.

A természetes szalakat harom csoportra osztjuk: ndvényi, allati és asvanyi eredetii
szalak. A milanyagiparban legelterjedtebb a ndvényi eredetli természetes szalak alkalmazésa.
Talalunk példat len, kender, juta, szizal, kenaf, kokuszrost és bananrost alkalmazasara is.

A len az egyik legrégebb 6ta termesztett rostndvény, régota hasznaljak a textiliparban,
de a miiszaki kompozitok eldallitasaban is egyre nagyobb szerepet kap. A technoldgiai
felhasznalasu lenszalakat a szarbol nyerik. A len mas természetes szalakkal Osszehasonlitva
kiemelkedé tulajdonsagokkal rendelkezik. Magas a pektin-, de alacsony a lignin tartalma,
ennek kdszonhetden hajlékony. JOl fonhato, nagy szakitdszilardsagu és kiemelkedd a nyﬁlésa”.

A lenrost kivalo tulajdonsdgait ma mar nem csak a kutatok ismerik el, az iparban is
talalunk példat az alkalmazasara: A Cannon Tecnos cég (Miland, Olaszorszag) lenrosttal
erdsitett PP lemezeket allit eld, amelyeket {ivegpaplannal erdsitett PP helyettesitésére ajanl
gépkocsik belsd terének kialakitasahoz. Elso ipari alkalmazasa egy hatrészes csomagtartobélés.
Maga a lemez szendvicsszerkezetii, a PP magot két oldalan lenrosttal erdsitett réteg fedi®®.

Devi és tarsai™® poliészter és anandsz levélrost tarsitasaval allitottak el kompozitokat,
amelyeknek vizsgaltdk a mechanikai tulajdonsagait. Azt talaltak, hogy a 30 m/m%-ban a
matrixhoz adott 30 mm hosszi szal biztositja a legjobb mechanikai tulajdonsagokat:
rugalmassagi modulusa 2290 MPa, szakit6 szilardsaga pedig 52,9 MPa-nak adodott.

Nishino ¢és munkatarsai® kenafbol és politejsavbol hoztak létre biokompozitot.
Vizsgalataik azt mutatjak, hogy a kivald mechanikai tulajdonsagok biztositasa mellett az

alkalmazott szalak nem csokkentették a kompozit biodegradalhatosagat.
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Lu és kutatotarsai’® szizal-kenderbél allitottak el Gnerésitéses kompozitot. A
novénybol benzilezési eljarassal termoplasztikus anyagot hoztak létre, ez lett a matrixanyag,
mig szalakat is képeztek a novény rostjaibol, amelyet erdsitGanyagként hasznaltak fel. Ezek
tarsitasaval hoztdk létre a biokompozitot. A kiilonbdz0 mennyiségben benzilezett szélat
tartalmaz6 kompozitok mechanikai tulajdonsagai novekedtek, szorpcids képességiik csokkent,
de enzimatikus lebomlds hatdsara torténd tomegcsOkkenése jelentésen romlott a szal
mennyiségének novekedésével. A talajban biodegradalodod probatestek tomegcsokkenése is
forditottan aranyos volt a benzilezett szaltartalommal (15.5 m/m%; 26.5 m/m%; 43.2 m/m%).

A természetes szalakkal torténd erdsités egyik legnagyobb hatranya, hogy a szal és a
matrix kozott gyakran csak gyenge kapcsolat jon 1étre, illetve, hogy a keletkezé kompozit

paratartalomra érzékeny. Ezen tulajdonsdgaikat kiilonb6z6 kémiai kezelésekkel javitani lehet?,
23

Az egyik legtdbbet vizsgalt biokompozit a természetes szalerdsitésii TPS kompozit® 2,

Ennek oka, hogy a keményité egy konnyen elérhetd, alacsony arti biopolimer alapanyag, de
mechanikai tulajdonsagai és nagy vizmegkotd képessége miatt nem hasznalhato szerkezeti
anyagként erdsités nélkiil.

Shi és tarsai®® citromsav és glicerin elegyével lagyitottak keményitot, (keményitd
glicerin tomegének aranyat allando 10:3 értéken tartottdk) eredményeik azt mutattak, hogy a
citromsav mennyiségének a novelésével (7,15 m/m%-23,5 m/m%) a keletkezé6 anyag
kompatibilitasdt mas polimerekkel szintén novelni tudtdk, megteremtve ezaltal a lehetdséget 1)
tarsitott rendszerek megalkotésara.

Vizsgélatok kimutattak, hogy a termoplasztikus keményité viz szorpcids képességét
csokkenteni lehet lenszal hozzaadasaval. Spanyol kutatok vizsgaltak a termoplasztikus
keményitd €s lenszallal erdsitett kompozitjainak maximalis vizfelvételét: mig a szalmentes TPS
500 ora alatt a tomegének 1,32-szeresét vette fel vizbdl, addig a 30 m/m%-ban lent tartalmazé
kompozit ugyanennyi id6 alatt tomegének csupan 0,97-szeresét. Ugyanebben a tanulmanyban
szamolnak be arrdl, hogy a szélerdsités hatdsdra a TPS szakitdszilardsdga tobb mint a

duplajara, mig {itészilardsaga 30 %-kal névekedett®’.

Az er6sitett TPS kompozitok miiszaki elterjedését rossz nedvességéallosaguk mellett
konnyti éghetdségiik €s korlatozhatja. A biodegraddlhatd anyagokra ugyanis ugyanazok a
tizvédelmi elbirasok érvényesek, mint szintetikus tarsaikra, igy a biopolimerek, ill.

kompozitjaik égésgatlasi lehetdségeinek vizsgalata elengedhetetlen.
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2.2. Egésgatolt termoplasztikus keményité kompozitok
2.2.1. Miianyagok égésgatlasi lehetoségei

Az égésgatld adalékok egyre fontosabb szerepet kapnak, hogy ezéltal még sokrétiibbé
valhasson azon teriiletek listdja, ahol mianyagokat hasznalhatunk. Az égésgatlokat azért
alkalmazzuk, hogy csokkentsék az emberi sériilés, halal vagy vagyoni tiizkar keletkezésének
veszélyét. Ennek érdekében egyre szigorubb tlizvédelmi szabalyokat hoznak, amelyeknek a
milanyagok égésgatlas nélkiil nem tudnak megfelelni.

A vilag fejlodésével egyre tobbet tudunk meg az egyes vegyi anyagok hatasarodl.
Szamos halogénezett vegyi anyagrol kideriilt, hogy perzisztens, bioakkumulativ és mérgezd a
kornyezet és az ember szdmdara. Ennek kovetkeztében az égésgatlok piacan a halogenidek
hasznalata mara nagymértékben visszaszorult.

A polimerekben ho hatisara a kotések felbomlanak, igy monomerjeikre vagy mas
kisebb molekuldju termékekre bomlanak, amelyek mérgezd fiistgazt is eredményezhetnek,
tovabba éghetdek, igy taplaljak a langot. A miianyagok égésgatlasi tulajdonsagait kiilonbozo
adalékokkal javithatjuk. Alapvetd elvarasaink az égésgatlokkal szemben, hogy csokkentsék a
mianyag gyulékonysagat, a kialakult lang terjedési sebességét, az égés soran kibocsatott
hémennyiséget, valamint a fiist képzddésének mértékeét.

Az égésgatld adalékokat csoportosi‘[ha‘[juk28 aszerint, hogy a milanyag feldolgozés mely
fazisaban adjuk a polimerhez; ez alapjan megkiilonboztetiink additiv €s reaktiv égésgatlokat. A
reaktiv égésgatlot a polimer eldallitisa soran adagoljdk a monomerhez, igy anyagéban
égésgatolt polimert kapnak. Az égésgatlo hatasi molekula beépiil a polimer kémiai
szerkezetébe, igy hatdsa tartdos és kis mennyiségben is hatékony lehet, de hatranya, hogy
megvaltoztathatja a polimer kémiai szerkezetét, ezzel esetlegesen rontva annak
felhasznalhatosagat. Az additiv tipusu égésgatlokat ezzel szemben a mar kész polimerhez adjak
a feldolgozas soran, ilyenkor nem alakul ki kémiai kotés. Eldnye, hogy gyors és egyszeri
modszer, de igy is romolhatnak a mechanikai tulajdonsagok, illetve figyelni kell az égésgatlo és
az anyag megfeleld kompatibilitasara.

Egy masik csoportositas az alapjan osztdlyozza az égésgatld adalékokat, hogy az €gés
mely fazisdban hatnak. Ez alapjan megkiilonbdztetliink gazfazisban és szilard fazisban hato
égésgatlokat. A gazfazisban hatd adalékok a keletkezd reaktiv gyokokhoz kapcsolodnak, ezzel
leéllitva, vagy lassitva a lancreakciokat, igy az égést is. Emellett higitjak az éghetd gazelegyet.
A szilard fazisban hato égésgatlok tobbnyire a polimer szenesedését segitik eld, ezaltal elzarva

azt az égést taplalo oxigéntodl.
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Az égésgatlok vegyiilettipus szerinti csoportositasa:
e Halogénezett vegyiiletek:

Ezen vegyiiletek a gazfazisban hatnak, a keletkez6 gyokoket kotik le. Hatékony
égésgatlok, de alkalmazasuk kozben mind a természetre, mind az emberre veszélyes gazok
keletkeznek. Napjainkban a bromozott égésgatlok gyartasat és felhasznalasat egyre szigoriibban
korlatozzak az Eurdpai Unidban. 2003 6ta tilos az Eurdpai Unidban pentaBDE (1,2,4-tribromo-
5-(2,4-dibromophenoxy)benzol) termelése, illetve 2009-6ta tilos dekaBDE (2,3,4,5,6-
Pentabromo-1-(2,3,4,5,6-pentabromophenoxy)benzol) alkalmazasa. 2009-ban az Egyesiilt
Nemzetek Kornyezetvédelmi Programja kapcsan Osszehivott Stockholmi Konferencian, hogy
az oktaBDE (1,2,3,4,5-pentabromo-6-(2,4,5-tribromophenoxy)benzol) és pentaBDE anyagokat
hivatalosan is a perzisztens szennyez0 anyagok (POP) ko6zé soroljak. Ezeknek az
eseményeknek koszonhetdéen a bromtartalmi égésgatlok termelése fokozatosan csdkkent az

elmult években (3. 4bra).
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3. abra Bromtartalmu égésgatlé adalékok termelésének alakulisa®

e Fémhidroxid égésgatlok:

Hatasukat ugy fejtik ki, hogy az égés soran endoterm bomlasuk kozben viz szabadul fel,
amely egyszerre hiiti az égésteret, illetve higitja az égésben résztvevd komponenseket
(pirolitikus degradacios termékeket). Felhasznalhatosagat rontja, hogy a tobbi adalékhoz képest
nagyobb szazalékban (50-70%-ban) kell alkalmazni ahhoz, hogy a megkivant ¢gésgatld hatast
biztositsa.

e Nitrogén tartalmu égésgatlok:
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A nitrogéntartalmt égésgatlok mind gaz, mind szilard fazisban kifejtik hatasukat. A
polimer szenesedését segitik eld, illetve a bomlasuk soran fejlodd nitrogéntartalmu gazok a
gazteret higitjak. Hatékonysdga nem veszi fel a versenyt halogén, illetve a foszfortartalmu
égésgatlokkal, ezért altalaban mas adalékokkal egyiitt alkalmazzak.

e Felhabosodo égésgatlo rendszerek:

Harom f6 0Osszetevobdl allnak ezek az égésgatlok: szervetlen sav vagy savforras,
szenesed6 poliol komponens és egy gazképzO (pl.: szerves nitrogénvegyiilet). Az
adalékrendszer miikkddése soran eldszor a savforras 1ép reakcioba a poliol komponenssel, és
vizkilépés mellett beindul a szenesedési folyamat. Ezutdn a keletkezd hd hatdsara a szerves
nitrogénforrasb6l ammonia és/vagy nitrogén képzodik, amely hatdsdra a szenes réteg
felhabosodik. A kialakult elszenesedett rétegnek tobb szerepe is van: csokkenti a hdoatadast,
illetve elzarja az égheté komponenseket a levegd oxigénjétol.

e Foszfortartalmu ¢gésgatlo adalékok:

A foszfortartalmu égésgatlok csaladja a legvaltozatosabb. Ide tartozik szamos szervetlen
¢és szerves foszforvegylilet, s6t néhany esetben az elemi foszfort (vordsfoszfort) 6nmagéban is
alkalmazzak polimerek égésgatlasara. A foszfortartalmti égésgatlok tobbféle hatdsmechanizmus
szerint hathatnak, képesek a szenesedést eldsegiteni a szilard fazisban, illetve a gyokoket
megkoti a gazfazisban. Ennek az adaléktipusnak nagy elénye, hogy nem képzddik beldle sem
az emberre, sem a kornyezetre karos jelentds mennyiségii anyag, a hatékony égésgatlashoz kis
mennyiség is elegendd beldle, illetve nem rontja le az alappolimer tulajdonsdgait. Szamos
kutatas iranyult a brémtartalmu égésgatld adalékok kivaltdsara és ezek tobbsége valamely
foszforvegyliletben taldlta meg a megoldést?’o,al', A foszfortartalmt égésgatld adalékok
kornyezeti €s egészségkarosito hatdsanak meghatarozasakor nem tudunk altalanositani, a
jelenleg gyakran alkalmazott vordsfoszfor vagy ammonium-polifoszfat karos kornyezeti hatasa

elhanyagolhat6. Mindezek tiikrében a foszfortartalmi égésgatlok felhasznalasa folyamatosan

novekszik.

2.2.2. Egésgatolt termoplasztikus keményito

Kutatasok bizonyitjak, hogy a moddositatlan biopolimerek sem felelnek meg a szigort
tlizvédelmi  el6irasoknak. Wittek és  Tanimoto®  termoplasztikus keményitébél — és
polikaprolaktonbdl eldallitott probateste az UL-94-es vizsgalaton NR (€gésgatolt osztalyba nem
besorolhatd), azaz konnyen égheté mindsitést kapott. Ugyanezt a besorolast kapta a Budapesti

Miiszaki és Gazdasagtudomanyi Egyetem Szerves Kémiai Technologiak Tanszék egyik
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kutatocsoportja® ltal elallitott glicerinnel lagyitott TPS probatestje. igy belathato, hogy ezen
anyagok ¢égehetdsége szintén korlatozhatja a felhaszndlhatosagukat, égésgatlasukrol
gondoskodni kell.

A termoplasztikus keményitd égésgatlasarol egyeldre csak kevés szakirodalom all
rendelkezésiinkre. Ezt a biopolimert kizarolag halogénmentes, kornyezetbarat, pl.
foszfortartalmu égésgatlokkal célszert tarsitani. Az adalék megvalasztasanal fontos szempont
még, hogy a keményitd savas kozegben hidrolizal, igy a valasztott adalék pH-ja is korlatozo
tényezd lehet.

Kinai kutatok polivinil-alkohollal kevert termoplasztikus keményitét mikro-
kapszulazott ammonium-polifoszfattal égésgatoltak. Az adalékot 2 m/m%-ban adagolva a
keverékhez, a mintalap az UL-94-es vizsgalaton VO-s értékelést kapott34.

Az egyetemi kutatocsoportban mar eldttem is vizsgaltdk a termoplasztikus keményitd
égésgatlasi lehetdségeit. Bizonyitottak, hogy ammonium-polifoszfat (APP) égésgatlo
alkalmazasa glierinnel lagyitott keményiténél az éghetGségi tulajdonsagok jelentGs javulasat
eredményezi. UL-94-es vizsgalaton a 10 m/m%-ban APP-t tartalmazé minta mar V-0-S
besorolast kapott, mig 30 m/m%-ban alkalmazva az égésgatlét az LOI 60-ra ndvekedett™.

A témat tovabb vizsgaltak, és a kovetkezd eredményeket kaptak: a keményitdhoz 26%-
ban adott OP560 markajt foszfortartalmu poliollal lagyitott TPS UL94-es vizsgalatban V-2-es
besorolast kapott, mig LOI értéke 33-as lett*®. A munka ramutatott arra is, hogy a keményitd

alapu biokompozitok égésgatlasdhoz nélkiilozhetetlen az erdsitd szalak égésgatlo kezelése.

2.2.3. Egésgatolt természetes szilak

A természetes szalak éghetd anyagok, égésgatlas nélkiil rovidithetik a kompozit
begyulladasi idejét, gyorsithatjadk a langterjedést, sth.3 33 A természetes szalak
égésgatlasanal ugyanazok a szempontok €rvényesek, mint a polimerek égésgatldsanal, csak a
kezelési modszer kivalasztasanal figyelembe kell venni a természetes szalak kémiai felépitését,
hoallosagat, pH-érzékenységét.

Nbakan és kutatotarsai diammonium-foszfatot (DAP) alkalmaztak természetes szalak
kezelésére. A kezelt szélakat polipropilén, illetve politejsav matrixszal tarsitottak. Azt talaltak,
hogy a DAP alkalmazasa valdban csokkentette a gyulékonysagot, illetve az égés alatti
stilyveszteséget, ugyanakkor a kompozit hajlito- és szakitoszilardsagat rontotta™.

A kutatdcsoportunkban égésgatolt termoplasztikus keményitd polimerbdl (keményitd +

OP560 markaja foszfortartalma poliol/glicerin) és 27 m/m% foszforsavval kezelt len-kender
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szalbol sikeriilt mar olyan biokompozitot eléallitani, amelynek UL-94-es besorolasa V-0, LOI
értéke 32-s és szakitoszilardsaga 4,2 MPa értékii lett*.

2.3. Szakirodalmi el6zmények értékelése

Az altalam attanulmanyozott szakirodalmi kézlemények alapjan arra a kovetkeztetésre
jutottam, hogy a lagyitott keményité egyre szélesebb korti felhasznalasa nagyban hozzajarulna
a Fenntarthatd Fejlodés kovetelményeinek teljesitéséhez. A biopolimerek koziil kitlinik
alacsony ara miatt, amely alapjan felveheti a versenyt a tomegpolimerekkel. Mechanikai
tulajdonsagai tekintetében onmagaban nem tudna minden teriileten helyt allni (pl. szerkezeti
anyagként), igy ezen jellemzdinek javitdsa indokolt. Ennek egyik modja lehet, ha erdsitett
kompozitokat hozunk létre, amelyhez a legalkalmasabbnak a természetes szalak tlinnek,
amelyek erésitbanyagként torténd hasznalata nem korlatozna a végsé kompozit
biodegradalhatosagat.

A szakirodalomban csupan kevés kozlemény iranyul a lagyitott keményito égésgatlasi
lehetdségeinek vizsgalatara. Munkamban ezért egy alternativat mutatok arra, hogy hogyan lehet
ezt a biopolimert anyagaban égésgatolni és megvizsgalom a természetes szallal erdsitett
termoplasztikus keményitd kompozit égésgatlasi lehetOségeit is. Az égésgatldo adalék
megvalasztdsanal figyelembe kell venni, hogy egy biodegradalhatdé anyag nem lehet toxikus a
kornyezetre, igy halogén tartalmt égésgatlok nem hasznalhatéak. Mivel az anyag kémiai
felépitése miatt képes a szenesedésre, ezért olyan égésgatld adalék alkalmazédsa ajanlott,
amelynek hatdsmechanizmusai kozott a szenesités is szerepel. Kutatdsom alapjan a
termoplasztikus  keményitd ¢égésgatlasaira a foszfortartalmu égésgatldo adalékok a
legalkalmasabbak.

A lagyitott keménytd  tulajdonsagait ¢€s  feldolgozasi  technologidjanak
figyelembevételével egy 1) megkozelitést is kiprobalok az égésgatlasara, az eddigiektdl eltérd
modszerrel viszem be a sziikséges foszfortartalmat az égésgatolandé matrixba. A keményitd
lagyitasdhoz nem csak glicerint, hanem glicerin €s glicerin-foszfat keverékét hasznalom. Ezzel
az Ujitassal lehetdvé valik, hogy a matrix égésgatlasa plusz technologiai 1épés nélkiil
megvalosulhasson, igy a modszer alkalmas lehet ipari megvalositasra is. Emellett elmondhato,
hogy a glicerin-foszfat eléallitasa tobb szempontbodl is megfelel a z6ldkémia elvarasainak, mert
atomhatékonysaga 100%-os.

Az irodalomkutatdsom soran arra a kovetkeztetésre jutottam, hogy a termoplasztikus
keményit6 tovabbfejlesztett valtozatai (erdsitett, égésgatolt) alkalmasak lehetnek a fosszilis

alapt tomegpolimerek kivaltasara.
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3. Kisérletek soran felhasznalt anyagok és vizsgalati modszerek

3.1. Felhasznalt anyagok

Természetes szalerOsitéses biokompozitjaimhoz kétféle (referencia ¢és égésgatolt)
termoplasztikus keményitd (TPS) méatrixanyagot allitottam eld. Kisérleteimhez mindkét esetben
a Natura Reformélelmiszer (Pécs) altal forgalmazott kukoricakeményitot alkalmaztam. A
referencia TPS (TPS-Ref) esetében a keményité lagyitasara kereskedelmi forgalomban kaphat6
glicerint (Azir Vegyszerbolt) alkalmaztam, mig az égésgatolt TPS (TPS-GF) matrixanyag
eldallitasakor glicerin és altalam eldallitott glicerin-foszfat 1:1 ardnyu elegye szolgalt
lagyitoszerként.

A TPS matrixanyagok erdsitésére len szalakat hasznaltam. Az erdsitdanyagként alkalmazott
2 mm-es, vagott len szalat az Institute of Natural Fibres and Medicinal Plants (Poznan) lengyel
kutatdintézet biztositotta szamomra. A szdlak éghetdségének csokkentése érdekében ammoum-

dihidrogén-foszfatos feliiletkezelést alkalmaztam.

3.2. Mintakészités
3.2.1. Bekeverés

Els6 1épésként a keményitét dorzsmozsarban Osszekevertem a megfeleldé mennyiségii
(30 m/m%) glicerinnel és 1 napig allni hagytam, mert kisérletek bizonyitotték42, hogy a
keményité és a lagyitd eldkeverése és szobahOmérsékleten tartdsa legaldbb egy napig,
megkonnyitik a késObbi lagyitast. Ezt kovetéen 250 g anyagmennyiséget kétcsigas
gyurékamraban (4. abra) (Brabender Plastograph PL 2000), 60 1/perc-es fordulatszammal,
150°C-on, 6 percig homogenizaltattam, s kozben szamitogép segitségével folyamatosan

regisztraltam a keveré nyomatékfelvételét.
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o (M o

4. abra Kétcsigas gyturokamra

A kompaundalas soran a keményitd és a lagyitoszer keveréke a homérséklet és a nyirderd
hatdsdra megomlott. A szalerdsitéses kompozitok készitésénél a nyomatékgdrbe allandosult
értekre torténd visszaallasa utdn adagoltam a széalakat (25 m/m%) az immar lagyitott

keményitéhdz, majd tovabbi 3 percig homogenizaltattam az agyagot.

3.2.2. Préselés

A kétcsigas gyurOkamrabdl kinyert anyagmennyiségbdl
Collin P200E tipusu temperalhaté prés (5. abra) segitségével
mintanként egy 100 x 100 x 4 mm-es lapot és egy 160 x 160 x 4

mm-es lapot préseltem. A préseléseket minden esetben 150 °C-on

végeztem, kezdetben minimalis nyomdson (1-5 bar), 5. abra Collin P200E tipusii temperilhaté prés
majd fokozatosan (mintegy 10 perc alatt) 150 bar-ra

novelve a présnyomast. Nyomas alatt hagytam a mintalapokat szobahdmérsékletiire hiilni.

3.2.3. Kompozitok gyartasa

Munkédm sordn a kiilonb6z6 mddon (szalkezeléssel vagy lagyitoval) bevitt égésgatlok
hatasanak vizsgalata érdekében tobbféle Gsszetételti kompozitot allitottam el6. A keményitd és
a lagyito (glicerin) ardnyat szakirodalmi analégiak alapjan®® 7:3-nak hataroztam meg, El6szor
egyszerli glicerinnel lagyitott termoplasztikus keményitdt allitottam eld (TPS Ref), majd a
mechanikai tulajdonsag javitasa érdekében ezt az Gsszetételt matrixként alkalmazva lenszallal
(TPS-Flax), illetve az éghetdség egyidejii csokkentésének érdekében pedig ADHF-tal kezelt
lenszallal erdsitett kompozitokat gyartottam (TPS-Flax-ADHF). A hatékonyabb ¢égésgatlas
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eléréséért €gésgatolt lagyitott keményitd matrixi mintalapokat is készitettem. Ezen mintdk
esetében a keményit6 lagyitasara glicerin és glicerin-foszfat elegyét alkalmaztam (TPS-GF). A
glicerin-foszfatot tartalmaz6 matrixanyagot szintén kezeletlen lenszallal (TPS-GF-Flax) vagy
kezelt lenszallal (TPS-GF-Flax-ADHF) erésitettem. A készitett mintalapok pontos Osszetételét

az 1. tablazat foglalja 6ssze.

1. tablazat Mintak osszetétele

Keményité | Glicerin | Glicerin-foszfat Kezeletlen | Kezelt szal
Minta neve (GF) szil (ADHF)
(m/m%b)
TPS Ref 70,00 30,00 - - )
TPS-Flax 52,50 22,50 - 25,00
TPS-FlaxADHF | 5250 | 22,50 - - 25,00
TPS-GF 70,00 15,00 15,00 - -
TPS-GF-Flax 52,50 11,25 11,25 25,00
TPS-GF-Flax- 52,50 11,25 11,25 - 25,00
ADHF

3.3. Vizsgalati médszerek

3.3.1. Fourier transzformacios infravoros spektroszkdpiai vizsgalat (FTIR)

Az infravoros spektrometriai vizsgalatokat Bruker Tensor 37 tipust FTIR késziilékkel
végeztem, 750-4000 cm™ hulldmhossz-tartomanyban 4 cm™-es felbontéssal, DTGS detektorral.
Mivel a miiszer egysugaras kialakitast, a méréseket megel6z6en minden esetben
hattérspektrumot (KBr pasztilla, NaCl ablakok) kellett felvennem. A kapott spektrumokat
OPUS 5.5-6s program segitségével értékeltem ki.

3.3.2. React™ FTIR vizsgalat

React™ FTIR vizsgalatokat Mettler Toledo tipust késziilék segitségével végeztem,
amely lehet6séget biztosit kémiai reakciok nyomon kovetésére az infravords tartomany egy
részében (800 cm™-1600cm™). A vizsgalat soran ATR elven miikodé gyémant szenzort
hasznaltam, amely alkalmas arra, hogy széles hdmérsékleti tartomanyban (-80 °C - 250 °C) és
magas (100 bar) nyomdson is vizsgalni tudjunk egy reakciot. A vizsgalat segitségével a

glicerin-foszfat szintézis elérehaladtat tudtam in-situ kovetni.
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3.3.3. Tomegspektroszképia (MS)

A tomegspektroszkopiai vizsgalatokat Perkin Elmer Sciex API 365 LC/MS/MS tipust
berendezéssel végezték (Renkecz Tibor). A mintdkat 10 pL/min-esS injektalasi sebességgel
jutattdk a tomegspektrométerbe. Az ESI ionforrast pozitiv és negativ lizemmodban is
mikodtették. A tomegspektrumokat Q1 pasztazé6 moédban m/z 50 — 500 tartomanyban vették
fel.

3.3.4. MAagneses magrezonancia vizsgalat (*'P NMR)

Az égésgatlo hatdsu lagyitordl késziilt 3'p NMR spektrumot 25 MHz-en miikddtetett
Bruker-300 NMR berendezés segitségével vették fel a Szervetlen és Analitikai Kémia

Tanszéken. A vizsgalathoz mintegy 40 mg glicerin-foszfat elegyet D,O-ban oldottuk fel.

3.3.5. Biodegradalhatésagi vizsgalatok

A penészgomba ndvekedésével mért biodegradacios vizsgalatot az EN 1SO 846:1997
szabvany szerint végezte a poznani Institute of Natural Fibres and Medicinal Plants
Kutatdintézet. A vizsgélatok elsd lépéseként a nem fertdtlenitett mintdkat penészgomba
szuszpenzioval (Aspergillus niger, Chaetomium globosum, Gliocladium virens, Paecilomyces
variotii, Penicillium funiculosum) oltottak be, majd a beoltott mintatesteket inkubaltak. Egyes
probatestek esetén etanol: viz 70:30 tomegaranyu keverékével feliileti fertGtlenitést is végeztek,
majd szintén inkubaltak a mintakat. Kontroll mintaként olyan probatestet alkalmaztak, amelyet
a vizsgalatok kezdetekor sterilizalas nélkiil helyeztek be az inkubatorba. A vizsgalat kezdetekor
rogzitették a probatestek tomegét. Az inkubalas 4 héten at, 29 = 1 °C hdmérsékleten, 90 + 5 % a

paratartalom mellett tortént.

3.3.6. Lézerpirolizis (LP)-FTIR termikus degradacié vizsgalat (LP-FTIR)

Lézerpirolizissel kapcsolt in-situ FTIR spektrometrias vizsgalat® segitségével
vizsgéaltam a készitett biokompozitok termikus degradacioja soran keletkezd gézfazisu
bomlastermékeket. A miszer egy CO; 1ézerbdl és egy infravords spektrométer (Bruker Tensor
37 FTIR) 6sszekapcsolasaval alakithato ki. A vizsgalat soran egy specialisan kialakitott, NaCl

ablakkal lezart gazcelldba helyezziik a probatestet, amelynek bomlasat a 1ézerrel
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pillanatszeriien idézziik el6. A fejlodé gazokat IR spektroszkdpiai uton detektaljuk; a kapott 3D
spektrum a fejlodé gazok mind mindségi azonositasara, mind pedig mennyiségi elemzésére
alkalmas. A mérécella, illetve a sugarak utjat a 6. abra mutatja. A vizsgalatot 650-4000 cm™
hullamhossz tartomanyban 1 scan/sec-es pasztazassal végeztem. A kiértékelést szintén az

OPUS (verzidszam 5.5) programmal készitettem.

(] . _ Minta
| |*—Mintatarté
NaCl ablak NaCl ablak

‘= —Minta
) .
i u«—Lesmmo
‘ ) kupak

ék'l'ﬁmilﬁ gylir
NaCl Pirolizis\‘}f_)I Lézer bevezetiest

Leszorito  Tomitogyiirii
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ablak  tér &/ —X |/\“.‘ .
’ N V' A — Pirolizald Aberendezés
ﬁf”*u/ Meérdter . lézernyalab mérd fénysugara
N
\ | b o
W \J,, - | Elszivd csonk
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Zarotomités _ J N
Zard kupak~” _N
O
Q

6. abra A lézerpirolizis mérocellaja, a sugarak ttja
3.3.7. Pasztazé elektronmikroszkopos vizsgalat (SEM)

A pasztazd elektronmikroszkop (SEM, Scanning Electron Microscope) az egyik
leghatékonyabb, legnagyobb nagyitasi tartomanyt (~10x - néhany 100.000x) atfogod
(folyamatosan megjelenitd) eszk6z a szabad szemmel lathatatlan targyaknak, ill.
targyrészleteknek nagy meélységélességgel €s sztereo jelleggel valé megjelenitésére.

Vizsgalataimat JEOL JSM-5500 LV tipusii berendezéssel végeztem, amely pasztazo
elektronmikroszkopbdl és hozzad csatolt IXRF tipust energiadiszperziv rontgenanalizatorbol
(EDX) all. A mintakat kétoldalu vezetd ragasztészalaggal rogzitettem. A vizsgalat soran
alkalmazott gyorsitofesziiltség 15-20 keV, a munkatav 10 mm volt. A mintakat a vizsgalat elott

aranyréteggel vontam be 45 s-os kezelési 1ddt €s katodporlasztasos technikat alkalmazva.

3.3.8. Termogravimetrias vizsgalat (TG)

A termogravimetrias vizsgalatok SETARAM Labsys TG DTA/DSC tipusu
késziilékkel torténtek. A mintegy 10-20 mg tomegii mintakat egy 400 pl-es keramia tégelybe
mértem be, majd a mérés sordn inert atmoszféraban vizsgaltam a tomegiik valtozasat az ido,
illetve a hémérséklet fiiggvényében. A vizsgalatok soran a nitrogén gaz térfogatarama 30

ml/perc, az alkalmazott felfiitési sebesség 10 °C/min volt.
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3.3.9. Mass Loss kaloriméteres vizsgalat (MLC)

A Mass Loss tipusu cone kaloriméter (7. abra) a flistgaz hdmérséklet mérésén alapuld
kaloriméter. A vizsgélat sordn a vizszintesen elhelyezett, 100 mm x 100 mm-es és 4 mm
vastag, sima feliiletli probatestet egy szabvanyositott mintatartoban a mérlegre helyezziik,
amellyel az €gés soran a minta tomegének valtozasa kisérhetd figyelemmel. A vizsgalando
mintakat, -a szabvanyban (ASTM E 906) el6irt médon - a mérleg felett elhelyezkedd konikus
h8sugarzd segitségével 50 kW/m?-es héfluxusnak tettem ki, és szamitogép segitségével
rogzitettem az ¢égés soran bekovetkezd valtozasokat. A vizsgéilat sordn a probatestek

begyujtasara a minta felett elhelyezett szikragyujtot alkalmaztam.

Elektromos
g sy
\ melgitd

7. abra Mass Loss tipust cone kaloriméter felépitése

A mérés kiértékelésekor figyelembe vettem a begyulladasi id6t, a hdokibocsatasi
maximumot, a hokibocsatasi maximum iddbeli megjelenését, az €gés soran kibocsatott teljes

hémennyiséget, illetve az égés utdni maradék mennyiségét és jellegét.

3.3.10.UL-94 szabvanyos éghetoségi vizsgalat

Az UL-94 ¢éghetOségi vizsgalat egy szabvanyos éghetdségi teszt, elsdsorban a mintak
gyulékonysaganak jellemzésére, illetve langterjedési sebességének meghatarozéasara alkalmas.
Az eljards ,,A” (ASTM 1356-90) és ,.B” (ANSI/ASTM D-635/77) vizsgalatbol all. A

vizsgélatokat 5 db probatesten végeztem el, amelyeknek mérete 10 x 120 x kb.4 mm.
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»A” vizsgalat:

Az ,,A” vizsgalathoz a probatestekre egyik végétdl 25, ill. 105 mm-re alkalmas mddon
jelet tesziink. A probatestet a 8. abra alapjan fogjuk be a jelhez kodzelebb es6é végénél ugy,
hogy a hosszanti tengelye vizszintes legyen, lapja pedig 45°-o0s szdget zarjon be a vizszintessel.
Alatta drothalét helyeziink el ugy, hogy a probatest 10 mm-el talnyaljon azon. A 25 mm
magasra allitott Bunsen-langgal a 8. abra szerint 30 masodpercig gyujtjuk a probatest végét.
Ha a lang 30 masodperc alatt eléri az alsé ¢l mentén az elso jelet, a langot azonnal eltavolitjuk.
Stopperoraval mérjiik azt az id6t, amely alatt a lang az elsd jeltdl eljut a masodik jelig. Ha mind
az 5 probatesten eljutott a lang a masodik jelig, akkor a vizsgalatot befejezettnek tekintjiik.
Kiszamitjuk a langterjedési sebességet. Ha legalabb egy probatesten a lang kialudt a masodik

jel elétt, ujabb probatestekkel elvégezziik a ,,B” szerinti vizsgalatot.

DROTHALO

~ \ EGO -
~ p
l r ‘\.
\

8. abra UL94 A-tipusiu éghetdségi vizsgalat kisérleti elrendezése

B’ vizsgalat:

A probatestet fiiggéleges helyzetben fogjuk be (9. abra), 25 mm magas Bunsen langgal
10 s-ig gyujtjuk. Ha a probatest égése megsziinik mieldtt a lang elérné a befogas helyét, ujabb
10 s-ig gyujtjuk.

10 mm

e |

20 mm

12

9. abra UL94 B-tipusu éghetdségi vizsgalat kisérleti elrendezése
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Fel kell jegyezni:

- aprobatest égésének iddtartamat az elsd gyujtas utan

- aprobatest égésének idOtartamat az masodik gyujtas utan

- a probatest égésének és esetleges utdizzasanak egyiittes idotartamat a masodik gyujtas
utan

- azt, hogy a probatestek kozott volt-e olyan, amely a befogas helyéig égett

- azt, hogy a probatest égése kozben esetleg keletkezd, langold olvadékeseppek
meggyujtottak-e a vattat

Ertékelés: éghetdségi fokozatokba sorolas:

HB: ha az ,,A” szerinti vizsgélatban a vizszintes probatesten a lang a masodik jelig eljutott,

akkor kiszamitjuk a langterjedési sebességet a kovetkez6 képlet szerint:

v= 80/t [mm/perc] - ,v”’ a langterjedési sebesség,
- »t” az 1d6 percben, amely alatt a lang az elsd jeltdl
eljut a masodikig

Szintén HB a prébatest mindsitése, ha vizszintesen nem ég végig, de nem felel meg a V-

2, V-1, vagy V-0 kdvetelményeinek.
V-2: ha a,,B” szerinti vizsgalatban a probatest megfelel a kovetkezd 5 feltételnek:

- egyetlen probatesten, egyetlen gyujtas utdn sem mériink 30 s-nél hosszabb €gési 1dot,

- aprobatesten végzett gyujtasok utani égési idok dsszege nem tobb, mint 250 s,

- egyetlen probatestnél sem tapasztalunk a befogasig terjedd langolast, vagy 1zzast,

- legalabb egy probatest égése kozben keletkezd langold cseppek meggyujtottak a
probatest alatt elhelyezett vattat,

- egyetlen probatest langolds utani izzésa sem tart 60 s-nal tovabb.

V-1: ha a,,B” szerinti vizsgalatban a probatest megfelel a kovetkezd 5 feltételnek:

- egyetlen probatesten, egyetlen gyujtas utdn sem mériink 30 s-nél hosszabb €¢gési idot,

- aprobatesteken végzett gyljtasok utani égési idok 0sszege nem tobb mint 250 s,

- egyetlen probatestnél sem tapasztalunk a befogasig terjedd langolast, vagy izzést,

- egyetlen probatest égése kozben sem keletkeztek langold cseppek, amelyek
meggyujtottak volna a prébatest alatt elhelyezett vattat,

- egyetlen probatest langolas utani izzasa sem tart 60 s-nal tovabb.

V-0: ha a,,B” szerinti vizsgalatban a probatest megfelel a kovetkezo 5 feltételnek:

- egyetlen probatesten, egyetlen gyljtas utan sem mériink 30 s-nal hosszabb égési idot,
- aprobatesten végzett gyujtasok utani égési idok dsszege nem tobb mint 50 s,
- egyetlen probatestnél sem tapasztalunk a befogasig terjedd langolast, vagy izzast,
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- egyetlen probatest égése kozben sem keletkeztek langold cseppek, amelyek
meggyujtottak volna a probatest alatt elhelyezett vattat,
- egyetlen probatest langolds utani izzésa sem tart 30 s-nal tovabb.

Az UL94 szabvanyos vizsgalati moédszer elénye, hogy igen egyszeri és gyors, tovabba
hogy nem igényel kiilon vizsgaloberendezést, vagyis barmelyik ilizemi laboratoriumban

elvégezhetd, ugyanakkor jo tdjékoztatast ad az anyagok éghetdségérol.

3.3.11.0xigén index mérés (LOI)

Az oxigénindex (LOI): A meghatarozott sebességgel 4aramld oxigén-nitrogén
gazelegynek az a minimalis oxigéntartalma térfogatszazalékban kifejezve, amelyben
meghatarozott vizsgalati koriilmények kozott (10. abra) a meggyulladt anyag égése fennmarad.
¢s mérjiikk a meggyujtas utdn az égési idot, és az elégett mintarész hosszat. Az az alkalmazott
oxigénarany lesz a vizsgalt minta oxigénindexe, amely mellett legalabb 180 s-ig és/vagy 5 cm
hosszan ég a probatest. A mérés eredményeként az anyag éghetOségére egy mérdszamot
kapunk, amely alapjan egy éghetdségi “rangsor” allithato fel a legkiilonboz6ébb miianyagok
kozott. Minél nagyobb ez az érték, annal nagyobb a vizsgalt anyag stabilitasa az égéssel

szemben.

——specimen

S

mixture of gased (N»/O7)

10. abra Oxigénindex-méré berendezés

3.3.12.Szakité vizsgalat

A szakitdo probatestek névleges mérete: 10 x 120 x 4 mm. A megfeleldé méretii
probatesteket a préselt lapokbol asztali korflirésszel munkaltam ki. A szakitd vizsgalatot
ZWICK Z020 tipusu, szamitogéppel vezérelt, univerzalis szakitogépen végeztem el.

Szakitaskor a vizsgdlati sebesség 1 mm/perc volt, a vizsgalati hémérséklet pedig
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szobahOmérséklet. A szakitovizsgalat sordn a szabvanyban leirt geometriaju probatestet két
végénél befogva, egytengelyi huzo igénybevétel mellett szakitjuk el, ekdzben mérjiik és
regisztraljuk a hosszvaltozas fiiggvényében fellépd huzoerdt.

A huzo6 rugalmassagi modulusz, azaz Young-féle modulusz egy, az anyagra jellemzo
allando, amely az anyag merevségével aranyos. A Young-féle modulusz mérését az teszi
lehetové, hogy a legtobb anyag, ha huzo eréhatasnak van kitéve, akkor egy ideig rugalmas
anyagként viselkedik, azaz, ha ez erOhatdst megsziintetjiik, az anyag visszaall eredeti
allapotaba. Ebben a tartomanyban az anyagok rugalmassadg modulusza fiiggetlen a terheléstol,
¢s ezt nevezziik Young-féle modulusnak.

A vizsgalat sordn a mért értékeket Zwick TestXpert 11.0 program segitségével dolgoztam
fel.

Kiértékelési alaposszefiiggések a szakitdszilardsag meghatarozasahoz:

A szakitészilardsag (o) meghatarozasahoz:

F e - Fmaxa maximalis szakadasi er6 [N]
TH = A, [MPa] - Ao a kezdeti keresztmetszet [mm?]
- b a probatest szélessége [mm]

- h a probatest vastagsaga [mm]

A megnyulas (¢) meghatarozasahoz:

e - ALg 100 (%] - ALg  aszakadasinyllas  [mm]
Lo - AL, a kiindulasi hossz [mm]

A huz6 rugalmassagi modulus (E) meghatarozasahoz:

Ao
== (Agh /100} /L 000 [GPa] - o a fesziiltség [MPa]

- &n a relativ nyualas [%
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3.3.13.Hajlité vizsgalat

A hajlitd vizsgdlatokat szintén a ZWICK Z020 tipust, szamitogéppel vezérelt,
univerzalis szakitégépen végeztem el, de ekkor a harom pontos hajlitdo pofaval. A mérést 1
mm/perc-es sebességgel végeztem. A hajlitdis soran a szabvanyban leirt geometriaja
probatestet két végénél aladtdmasztva, kozepét nyomd igénybevétellel terheljiik, ekdzben
mérjiik és regisztraljuk a deformécio (lehajlas) fliggvényében fellépd erét mindaddig, amig a
probatest el nem torik, vagy amig a lehajlas értéke el nem éri az alatamasztasi tavolsag
tizedét. Erre a kitételre azért van sziikség, mert a kiértékelés soran felhasznalt egyenletek
alkalmazhatdsagi feltételei csak ebben a tartomanyban teljesiilnek, amelyek a kovetkezok:
elhanyagolhato nyiroerdk, fliggdlegesnek tekinthetd reakciderdk, illetve a probatest alakjanak
deformacidja még elhanyagolhatd mértékii. A harompontos hajlité vizsgalat kiértékelése
soran meg kell hataroznunk a jellemz0 szildrdsagot (ami a maximalis teherviseld képességgel

aranyos) €s a hajlité rugalmassagi modulust (ami pedig az anyag merevségét jellemzi).

Hajlito szilardsag meghatarozasa (obh): (Hatarhajlito fesziiltséget (oh)- L*0,1-hez tartozo
hajlité fesziiltség)

3-F-L - F atoréshez tartozo erd [N]
Oppn =" [MPa] - s —
2.-b-h (L*0,1-es lehajlashoz tartozo erd)
- L az alatamasztasi tavolsag [mm]
- b a probatest szélessége [mm]
- haprobatest vastagsaga [mm]

Kezdeti hajlito rugalmassagi modulus meghatarozasa (En):

1 L® AF - L az alatamasztasi tavolsag [mm]
" 4b-h? AF [MPa] - b a probatest szélessége [mm]
- haprobatest vastagsaga [mm]

- AF/Afazerd

(er6-lehajlas diagram kezdeti linearis
szakaszahoz huzott érintd meredeksége
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4. Vizsgalati eredmények és értékelésiik

Munkam célja olyan biodegradéalhato, €gésgatolt kompozit eldallitasa volt, amely
alternativat jelenthet a kodolajalapt tomegpolimerek helyett. Matrixként termoplasztikus
keményit6t  hasznaltam, amelyet - mivel mechanikai tulajdonsagai  nem
kielégitoek - lenszalakkal erdsitettem. A szalerdsitéses biokompozitok mechanikai
teljesitoképességét szakito és hajlitd vizsgalatok segitségével értékeltem.

A biokompozitok éghetdségének csokkentése érdekében égésgatld adalékként foszfor
vegytileteket alkalmaztam, amelyeket tobbféleképpen is bevittem a kompozitokba. Egyes
mintak esetében a keményit6t glicerin és glicerin-foszfat 1:1 aranyt elegyével lagyitottam,
illetve a lenszalakat ammonium-dihidrogén-foszfat oldattal kezeltem. Az égésgatolt TPS
matrixot, valamint a szalkezelés hatékonysagat spektroszkopiai (FTIR, LP-FTIR, React™
MS, NMR), termikus analitikai (TG) és morfologiai (SEM) moddszerekkel vizsgaltam, a
késziilt biokompozitok tulajdonsagait pedig. éghetdségi- (UL94, LOI, Cone kaloriméter) és

mechanikai (szakito- és hajlito-) vizsgalatok segitségével széleskoriien jellemeztem.

4.1. KEgésgatlé hatasu adalékok eldallitasa
4.1.1. Glicerin-foszfat eléallitasa

Ahhoz, hogy a lagyitoként alkalmazott poliol (jelen esetben glicerin) egyuttal égésgatlo
funkciot is betdltson, foszforpentoxidos észteresitési reakcidoban szenesitd és gyokfogd hatasu

foszfort kapcsoltam ra. Az elméleti reakcidegyenlet:

OH

HO.
OH
+ >
HO\)\/OH 7208 \)\/O | OH B \)\/

o)

\

NH,
OH

HO
OH
ONH
HO\)\/ _ONH, T OH
P

f HO o_1_ONH,

O=T1—0
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A reakcidhoz a glicerint, mint kiindulasi anyagot, haromnyaku gémblombikba mértem
be (Mgicerin=243,10 g). Ezt jeges-vizes hiitéssel lattam el és elinditottam a keverést (80
I/perc). Amikor a glicerin 10 °C ala hiilt, elkezdtem hozzaadagolni a foszforpentoxidot
(Mfoszforpentoxia=01,9 g) ugy, hogy a keletkezett elegy homérséklete 10 °C alatt maradjon. A
foszforpentoxid beadagoldsa kb. 2 oOrdan keresztiil tartott. A beadagolds végeztével
megsziintettem a hiitést, majd szobahdmérsékleten tovabbi 24 6ran keresztiil kevertettem az
elegyet.

Az igy eldallitott glicerin-foszfat elegy pH-ja azonban igen alacsony, a keményitot
hidrolizalna, ezért lagyitasra kdzvetleniil nem alkalmas. Felhasznaléas el6tt ezért a savassagot
okoz6 szabad protonokat ammoniaval kotottem meg; az elegyen folyamatos kevertetés (200
1/perc) mellett ammoniagézt buborékoltattam at. Az eljards kézben folyamatosan mértem az
elegy pH-jat, amelyet sikeriilt a kiindulasi 0,5-r61 4,5-re emelni. Az igy keletkezett glicerin-

foszfat mar alkalmas lehet keményit6 lagyitasara.

4.1.2. Egésgatlo szalkezelés

A vagott lenszalak kezelését Nbakan és kutatotarsai altal vizsgalt DAP-os szalkezelési
eljaras alapjan végeztem®™. Els6 lépésként meleg vizzel tobbszor atmostam a lenszalakat,
majd pedig desztillalt vizzel oblitettem Oket. Az atmosott szalakat mintegy 7-8 orara 80°C-ra
melegitett szaritoszekrénybe tettem. Kovetkezd 1épésként elkészitettem a kezeldfolyadékot,
amely 5 m/m% ammonium-dihidrogén-foszfatot (ADHF) és 95 m/m%-ban desztillalt vizet
tartalmazott. A szal és kezel6folyadék aranyat 1:10-hez hataroztam meg. A lenszalakat a
szaritoszekrénybdl torténd kivétel utdn kozvetleniil (még forron) a kezeldéfolyadékba
meritettem. Erre azért volt sziikkség, hogy a hdmérsékletkiilonbség hatdsara a szal
mikrokapillarisaiban vakuum keletkezzen és ezaltal a kezelGszert fizikai modszerekkel
megkésse45.

A kapott szal-kezel6szer elegyet centrifugdval vélasztottam szét. A centrifuga
fordulatszamat 4000 fordulat/perc eléréséig fokozatosan emeltem, majd azon 20 percen
keresztiil centrifugéltattam. Ezt kovetéen a kezeldfolyadékot egyszeriien ledntottem, a

széalakat pedig 1-2 6ran at 80°C-os szaritészekrényben szaritottam.
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4.2. KEgésgatolt termoplasztikus keményité vizsgalata

4.2.1. Glicerin foszfat szintézis React'” FTIR vizsgalata

Egésgatolt termoplasztikus keményité eléallitasahoz foszfortartalmu lagyitészerként
glicerint-foszfatot alkalmaztam. A foszfortartalmi poliolt a keményitd modositasahoz
sziikséges mennyiségben kontrollalt koriilmények kozott allitottam eld - a 4.1.1. fejezetben
ismertetett reakcidegyenlet szerint -glicerin és foszforpentoxid addicids reakcidjaval. A
glicerin-foszfat el8allitas soran lejatszodd észteresitési reakcié folyamatat React'™ In Line
FTIR modszerrel vizsgaltam. A szintézis soran felvett infravords spektrumok a 11. abran

lathatoak.

Abszorbancia
Id6 (6ra)

Hulimszim (cm™)

11. abra Glicerin-foszfat eléallitasakor felvett Reakt FTIR spektruma

A reakcioid6 novekedésével a glicerin-foszfatok keletkezése jol nyomon kovetheté a
foszforsav-észterekre jellemz6 csucsok (P=0 (1220 cm™), P-O (1030 cm™) és a P-O-C (810
cm™)) intenzitasanak folyamatos novekedése alapjan.

2 ora elteltével a termék mar kimutathato volt a reakcidelegyb6l, de annak érdekében,
hogy a foszforpentoxid €s a glicerin teljes mértékben elreagéljanak, tovabbi egy éjszakan

keresztiil intenziven kevertettem az elegyet.
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4.2.2. Eléallitott glicerin-foszfat *P NMR és tomegspektroszkopiai
analizise

A reakciotermék mindségét a keményitoben torténd felhasznalds eltt 31P NMR és
tomegspektrometriai vizsgalatok segitségével ellendriztem. Az altalam eldallitott glicerin-

foszfat elegy tomegspektruma a 12. abran lathato.

557 a2
2472
5067
4567
4067

2.5e7 1732

20e7

25e74

Intenzitis

2.0e7

1.5eT

1.0e7

508515

Témeg/Tioltés

12. abra Glicerin-foszfat tomegspektruma pozitiv ionizacié alkalmazasaval

A vizsgalatok alapjan a reakcido soran legnagyobb mennyiségben diglicerin-foszfat
képzédott (MS pozitiv ionizacio: 247 m/z; o: -0,09 ppm, relativ mennyiség: 1), de
monoglicerin-foszfat (MS pozitiv ionizacio: 173 m/z; &: 0,189 ppm) és foszforsav (MS
pozitiv ionizacio: 99 m/z; o: 0,143 ppm) is keletkezett mintegy 0,5-0,5 relativ mennyiségben.
0,2-es relativ mennyiségben triglicerin-foszfat (MS pozitiv ionizacio: 321 m/z; o: -0.54 ppm)
szintén kimutathaté volt a reakcidelegybdl, tovabba egyéb melléktermékek (pl. mono- és
diglicerin foszfatok kondenzacios termékei (MS: 401 m/z), és pirofoszforsav (MS: 179 m/z))

Osszesen mintegy 0,3-as relativ mennyiségben.

4.2.3. Glicerin-foszfat lagyité hatasanak vizsgalata

Munkam egyik f6 célja az volt, hogy a keményitében olyan lagyitoszert alkalmazzak,
amely egyben égésgatld hatdsu is. A laboratériumi koriilmények kozott eldallitott
foszfortartalmu poliol, a glicerin-foszfat alkalmazhatosagat (azaz lagyitd képességét)

Brabender plasztograf segitségével vizsgaltam (13. abra).
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13. abra Keveré nyomaték gorbéje a mintadsszetétel fiiggvényében

A felfiitott kétcsigds gylurokamraba beadagoltam a mozsarban el6homogenizalt
glicerint, ill. glicerint és glicerin-foszfatot tartalmazé kukoricakeményitét, majd
szamitogéppel vezérelt adatgylijtd segitségével regisztraltam a keverd nyomatékfelvételét,
amelyet a 13. abra mutat. Keverés kozben a h6 és a nyirder6k hatasara a polimerlancok
kozott csokken a hidrogénkotések szama, s igy a tavolsag egyre né a molekulak kozott.
Amikor megkezddédik a lagyulas, a keményité molekula kotott szerkezete megbomlik, és az
anyag elkezd termoplasztikus anyagként viselkedni®.

Amikor a TPS-Ref mintakészitése kozben regisztraltam a nyomatékfelvételt - vagyis
csak glicerint alkalmaztam lagyitészerként - a maximalis nyomatékfelvétel 44 s értéknél
jelentkezett. A glicerin és glicerin-foszfat elegyével lagyitott keményité (TPS-GF)
nyomatékfelvétel gorbéjén az latszik, hogy a glicerines referenciahoz viszonyitva késbb
kezdddik a hidrogén-hidak felbomlasa, illetve hosszabb ideig is tart. A gérbe maximuma 240
s-nal jelentkezik. A nagyobb nyomatékfelvétel és az elnyujtottabb lagyulas a glicerin-foszfat
viszonylag nagy méretével magyarazhato, ami miatt csak nehezebben férkézik be a
keményitSlancok kozé*** | hogy lagyitsa azt.

Az energiasziikséglet a TPS-GF minta esetében kozel 20%-al nagyobb, mint a TPS-Ref
mintanal. Viszont a lagyitas utan a foszfortartalmu keményitdé allandosult nyomatékfelvétele
20%-a glicerinnel lagyitotténak. Ennek oka, hogy a keményitélancok mobilitdsa

megnovekedett, S az anyag viszkozitasa lecsokkent, amikor a foszfortartalmu lagyitot
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alkalmaztuk. Szintén ezzel magyarazhato, hogy a kész mintalap (TPS-GF) felillete némileg
ragados.

A lenszalat tartalmazé mintak nyomatékfelvételét vizsgalva, lathatod, hogy a vizsgalat
soran kettés csucs alakult ki. A minta bekeverése soran eldszor csak a matrixanyagot
adagoltam a keverdbe, ennek lagyuldsi folyamata alakitotta ki az els@ csticsot. A csticsok
megjelenése, illetve allandosult nyomatékfelvétele osszhangban van a szal nélkiili mintak
nyomatékfelvételi gorbéjével. A maximalis nyomatékfelvételben az okozza a kiilonbséget,
hogy ekkor a tomeg 25%-kal kevesebb volt, melyet késébb szalakkal potoltam. A masodik
csucs a szal hozzaaddsa miatt alakult ki. A nyomatékfelvétel novekedése a viszkozitas
novekedésével magyarézhat(')48’49, ahogy folyamatosan egyre tobb szal agyazodik a TPS
matrixba. Amikor az Osszes szal egyenletesen eloszlott a keverékben, akkor a keverést
folytatva az anyag nyomatékfelvétele csokken, majd allandosul®®.

Osszességében elmondhat6, hogy az altalam alkalmazott 1:1 ardnyu glicerin/glicerin-
foszfat elegy keményit6 lagyitasara alkalmasnak bizonyult, de ehhez mind az energia, mind
az id6 sziikséglete nagyobb volt, mint egyszerii glicerin alkalmazasa esetében. A glicerin-
foszfatot tartalmaz6d mintak némileg tullagyultak, a kutatomunka folytatisa esetén ezért a

glicerin-foszfat, mint lagyité mennyiségének optimalizalasa sziikséges.

4.2.4. Glicerin-foszfattal lagyitott keményito termogravimetriai vizsgalata

Az eldallitott TPS matrixok TG gorbéit a 14. abra mutatja be. Lathato, hogy mig a
TPS-Ref minta tomegének 70%-at, addig a TPS-GF minta tomegének csupan 53%-at
veszitette el termikus bomlas koézben. Ez az alkalmazott foszfat vegyliletek égésgatld
hatasanak tulajdonithaté. A keményitd szenesedésre képes, a foszfortartalmu lagyitd
hozzaadasaval ezt a folyamatot katalizaljuk. Az igy kialakult szenes réteg megvédi a minta
belsejét a termikus bomlés hatdsara lejatszodd tomegvesztéstdl. A 14. abrarol leolvashato,
hogy a TPS-GF minta kozel 80°C-kal el6bb kezd el bomlani, mint a glicerinnel lagyitott TPS.
Ennek oka, hogy a foszfor tartalmu égésgatlobol hé hatasara foszforsav és egyéb illékony
vegytiletek keletkezhetnek, amelyek keletkezési folyamata alacsonyabb homérsékleten
megindul, mint a TPS termikus bomlasa. A felszabaduldé bomlastermékek a keményitében
dehidrataciot okozhatnak, amely szintén magyarazhatja az égésgatolt matrix esetében a

termikus bomlas alacsonyabb kezdeti hdémérsékletét.
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14. abra Matrixok TG gorbéje
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4.2.5. Glicerin-foszfattal lagyitott keményito termikus degradacios

vizsgalata

A vizsgalat sordn az eldallitott TPS matrixok termikus bomléasa kdzben keletkezd gazok

mennyiségét hasonlitottam ossze. A mérés kiértékeléséhez elészor 2D spektrumok (15. abra)

segitségével meghataroztam az integraldsi tartomanyokat.
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15. abra Termoplasztikus keményité gazfazisa LP-FTIR spektruma 90s 1ézer pirolizis utan (0,75W)
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A 3D spektrumok kiértékelése soran dsszehasonlitottam az 6sszes keletkezd gaz (Gram

Schmidt) (16. 4bra), a keletkezd metanol (655cm™>-707cm™) (17. abra), a fejlédd széndioxid
(2352cm™-2392cm™) (18. 4bra), illetve a keletkezd alifas szénhidrogének (2905cm™-2985

cm™) (19. abra).

A vizsgalt kétféle TPS esetében az teljes kibocsatott gazmennyiségre jellemz6é Gram

Schmidt intenzitas a pirolizis kezdeti szakaszaban (50 s-ig) nem mutat kiilonbséget, de mig

ezutan az égésgatolt mintabodl torténd gazfejlodés mértéke szinte teljesen lecsokken, addig a

referencia minta degradéacidja soran tovabbra is intenziven, nagy mennyiségben fejlddnek a

pirolizisgazok.
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16. abra TPS matrixanyagok lézerpirolizise
soran detektalt Gram Schmidt intenzitas

CH;OH kibocsatas

intenzitas (egység)
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17. abra TPS matrixanyagok lézerpirolizise
soran fejlod6 metanolra jellemzé csucsok

intenzitasa
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18. abra TPS matrixanyagok lézerpirolizise
soran fejlodo széndioxidra jellemzo6 IR csiicsok

30

20

10

Szénhidrogén kibocsatasi
intenzitas (egység)

intenzitasa

——TPS-GF
TPS-Ref

A

A

0 100 200
1d6 (s)

19. abra TPS matrixanyagok lézerpirolizise
soran fejlodo alifas szénhidrogénekre jellemzo

csucsok intenzitasa

A vizsgalatok azt mutatjdk, hogy bar a foszfortartalmu lagyitét tartalmazé matrix

1ézerpirolizisének kezdetén nagyobb mennyiségli pirolizisgaz fejlodik, a CH30 és a CO;

esetében 50 s kornyékén, a szénhidrogének esetében pedig 110 s kornyékén, amikor a
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foszfortartalom miatt bekovetkezé fokozott szenesedés elér egy megfeleld szintet, a glicerin-
foszfatos mintabol fejlddd gazokra jellemzd IR rezgési csucsok intenzitdsa telitésbe megy at,
mig a glicerinnel lagyitott minta flistgdzkibocsatasa tovabb nd az idében.

A vizsgalat alapjan a foszfortartalmu 1agyit6 alkalmazasa esetén a keményitd termikus
bomlasa soran kevesebb gazfazisi degradacios termék fejlodik, mint a glicerinnel lagyitott
minta esetében. A TGA és LP-FTIR vizsgalati eredmények tiikrében az alkalmazott glicerin-

foszfatok égésgatld hatésra is lehetett szamitani.

4.2.6. Foszfortartalmi termoplasztikus keményité biodegradalhatdésagi
vizsgalata

A biodegradacios vizsgalatok soran a beoltott probatestek (20. abra) esetében nagyon
intenziv telepndvekedés volt kimutathatd, amely a taptalaj teljes feliiletére kiterjedt. A
sterilizalt minta (21. abra) esetében szintén észlelhetd telepnovekedés, amely a taptalaj kozel
felére terjedt ki. A mintdk tdomegvaltozasanak kiértékelése lehetetlenné valt, mert a 4 hetes

vizsgalat utdn a mintatestek tdmege mérhetetlen volt.

20. abra Gomba-szuszpenzioval beoltott 21. abra Sterilizalt prébatest 4 hét inkubalas
probatest 4 hét inkubalas utan utan

A biodegradacios vizsgalatok kimutattak, hogy a foszfortartalma lagyitott keményitd

nem all ellen a penészgombanak, a probatestek a vizsgalat soran teljesen lebomlottak.
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4.3. Szalvizsgalatok

4.3.1. Egésgatolt szalak IR spektroszkopias vizsgalata

mor

Az er6sitésre hasznalt lenszalak gyulékonysaganak csokkentése érdekében ammonium-
dihidrogén-foszfatos feliiletkezelést alkalmaztam. Feltételezhetd, hogy az ammonium-
dihidrogén-foszfat nagyrészt fizikailag adszorbealdédott a szalak felszinén ¢és a
kapillarisokban. FTIR spektroszkopia segitségével is ki lehet mutatni a kezel6szert a kezelt
lenszalak felilletén (22. abra). 3133 cm™ és 1402 cm™ hullamszamnal jelentkezik a primer
aminokban talalhato N-H kotés rezgési savija, illetve 906 cm™-nél talalhaté egy atlapult csiics

a kezelt lenszal IR spektruman, amelyet a foszfatészterek (P-OH) okoznak.

3TIE-D 3E-IEI a EKZIE-D BDID a ETIE-D ZE-IEI a ZEIE-D ZDIEI 0 1TIE-EI 1E-IEI 0 12|E-EI IDIEI 0 750

Kezeletlen len szal

i 3133 Kezelt len szal

Abszorbancia (egvség)

Kezeliszer (ammonium-dihidrogén-foszfat)

T T T T T
3750 3500 3250 2000 2750 2500 2250 2000 1750 1500 1250 1000 TE0

Hullimszim (cm1)

22. abra Kezelt és kezeletlen len szal, illetve kezelgszer FTRI spektruma
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4.3.2. Egésgatolt szalak vizsgalata elektronmikroszképpal

Munkéam soran fontos volt tudnom, hogy az ADHF-0s, savas szalkezelés roncsolta-e, és
ha igen, milyen mértékben a lenszalakat, rontotta-e azok mechanikai tulajdonsagait. Ennek
meghatarozasara elektronmikroszkopos képeket készitettem mind a kezelt (24. abra), mind a

kezeletlen (23. abra) szalak feliiletérdl.

24. abra Kezelt lenszal

A vizsgalat soran megallapitottam, hogy sikeres volt az 4ltalam alkalmazott eldmosas; a
kezeletlen szalak feliiletén nem lathato jelent6s mennyiségii szennyezddés (viaszok, zsirok).
Ez nagy jelentdséggel birhat a kompozit kialakitdsa soran, ndvelheti a matrix €s a szal kozott
kialakulé kotédés erésségét® . Az ADHF-0s szalkezelés sem roncsolta lathatéan a lenszalakat,

ezért feltehetden a mechanikai tulajdonsagok romlasara sem kell szamitanom.
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4.3.3. Egésgitolt szalak termogravimetrias vizsgalata

A TGA gorbék (25. abra) elemzésébdl kideriil, hogy az ammoénium-dihidrogén-
foszfattal kezelt szalak termikus bomlasa kozel 100°C-kal alacsonyabb hdémérsékleten
elkezdédik, mint a csupan atoblitett szalaké. Ezt a jelenséget mar kordbban leirtak®>>%>
természetes szalak foszforos kezelésénél. Magyarazata azzal azonos folyamat, mint amelyet a
glicerin-foszfattal lagyitott TPS TGA vizsgalatanal is megfigyeltem. A foszfortartalmu
kezeldszerek bomlasa alacsonyabb hémérsékleten elkezdddik, mint a szalé. A bomlas soran
keletkez6 foszforsav hatasara a szalakban talalhatdo celluléz dehidratalodik. Ezt a
tomegcsOkkenést is bomlasként detektaljuk. Ennek ellenére a széalkezelés sikerességét
mutatja, hogy mig az 500°C-ig mért tomegcsokkenés a kezeletlen szal esetében 87%, addig a
kezelt szal esetében csupan 48% volt. Ennek oka a feliileten alkalmazott foszfor tartalmu

¢gésgatld szenesedést segitd hatésa.

0 m—

ﬁ keZeletlen sza’l
20 - kezelt szal )

o3
3
=
Q
g
g 60
=
H=
=
80
100 T T T T

0 100 200 300 400 500
Homérséklet( C)

25. abra Lenszalak TG gorbéje

4.3.4. Egésgatolt szalak Cone kaloriméteres vizsgalata
A természetes lenszalak (kezeletlen és ADHF-tal kezelt) éghetdségét Mass Loss tipusu

Cone Kaloriméterrel is vizsgaltam. A kapott dsszehasonlitdé hokibocsatasi diagramot az 26.

abran mutatom be. Az dbran jol latszik az égésgatlo feliiletkezelés hatdsa. A kezeletlen szal
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hékibocsatasi maximuma tobb mint 129 kW/m?-rel nagyobb, mint az ADHF-tal kezelt
lenszalé. Ennek a jelentds kiilonbségnek az az oka, hogy a beallitott paramétereken a kezelt
szal be sem gyulladt.

A vizsgalat soran bekovetkezd tomegcsokkenést abrazold diagram (27. abra) azt
mutatja, hogy az égésgatld hatasara a lenszal csak lassabban veszit a tomegébdl, mint a

kezeletlen len.

150 kezelt szal 150 kezelt szal
“‘g kezeletlen sz4| g kezeletlen szal
Z 100 | g 100 1
bt £
- 38
&8 <
5] % 50
g 50 7] £ \
= =
2 <
s =
m ‘//——-\JM 0 T - = 1
0 T T ) 0 100 200 300
0 100 i 200 300 1d6 (s)
1dé (s)
26. abra Lenszalak hékibacsatasi diagramja 27. abra Lenszalak tomegcsokkenés diagramja

Az égési maradékok a 28. abran lathatok. A szalkezeléssel alkalmazott foszfortartalmu
égésgatld hatasara a celluloz alapu szal elszenesedett, mig a kezeletlen szalak sziirkésfehér

hamuva égtek a vizsgalat soran.

Kezelt len szal

Kezeletlen len szl

28. abra Kezelt és kezeletlen lenszal égési maradéka
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4.4, Kompozit vizsgalatok
Eghetéségi vizsgalatok
4.4.1. Kompozitok UL-94-es vizsgalata

A lenszallal erdsitett TPS kompozitokat szabvanyos UL-94 éghetdségi vizsgalatnak

vetettem ala, amelynek eredményeit a 2. tablazat tartalmazza.

2. tablazat UL-94-es vizsgalat eredményei

Langterjedési
Minta neve UL-94 sebesség
(mm/perc)
TPS Ref HB 22,5
TPS-Flax HB 24,3
TPS-Flax-ADHF HB -
TPS-GF V-1 -
TPS-GF-Flax HB -

TPS-GF-Flax-ADHF V-0 -

A referencia TPS és a glicerinnel lagyitott szalerdsitéses minta kozott (TPS Ref és a
TPS-Flax) az UL-94-es teszt alapjan nem tehet6 kiilonbség. JelentOs eltérést a langterjedési
sebesség sem mutatott. A kezelt szallal erdsitett glicerines minta (TPS-Flax-ADHF) bar
szintén HB mindsitést kapott, de javulast mutatott; a vizszintes vizsgalatnal nem jutott el a
lang az els6, 2,5 cm-nél berajzolt jelig, és az égési idok atlaga sem haladta meg az 1 percet. A
fliggdleges vizsgalatnal azonban a 10 masodpercig tartd gydjtas utan probatestenként akar 40-

%5 amelynek

50 s-0s égési idoket is mértem. Ennek oka az ugynevezett ,kandc effektus
értelmében a szalerdsitéses kompozit gy mikodik, mint egy kiforditott gyertya. A lenszal
égésgatlas nélkiil jol éghetd anyag. A vizsgalat soran begyullad, majd a szalon végigfut a
lang, hosszasan izzik, vagyis folyamatos gyujtoéforrasként miikddik. A vizsgalatban a
szabvany szerint elérhetd legjobb mindsitést (V-0) csak a TPS-GF-Flax-ADHF kompozit érte
el, amely mind anyagaban, mind a hozzaadott szal tekintetében égésgatolt volt. Az
eredmények azt bizonyitjak, hogy nem elég a természetes szal égésgatlasa ahhoz, hogy a

kivant eldirasoknak megfeleljen a kompozit, ehhez a matrixot is égésgatolni kell, amelyre

TPS esetén alkalmas lehet a lagyitasra is alkalmazott glicerin-foszfat.
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4.4.2. Kompozitok Oxigénindexének mérése

A oxigénindex (LOI) mérések eredményeit a 3. tablazat tartalmazza. A referencia
minta (TPS-Ref), illetve a glicerinnel lagyitott matrixu, kezeletlen szallal erésitett kompozit
(TPS-Flax) oxigénindexe egyarant 22-nek adodott; ez 6sszhangban van azzal, hogy a szal és a
matrix kémiai felépitése hasonld és €ghetdség szempontjabdl is ugyanugy viselkednek. A
glicerinnel lagyitott matrixu, kezelt szallal erdsitett kompozitnak (TPS-Flax-ADHF) ehhez
képest mar 29-es lett a LOI-e, vagyis a lenszalak ADHF-os kezelésének hatasara hatékonyan
mérséklddott a teljes kompozit gytalékonysaga.

Az oxigénindex mérések alapjan is jol latszik a polimer matrixban alkalmazott 1j,
foszfortartalma lagyitd kivaldo égésgatld hatékonysaga. Jol lathatdo, hogy a legjobb
eredményeket az anyagukban égésgatolt kompozitok (TPS-GF) mutatjak. Legjobb 34-es LOI
értéket a TPS-GF minta érte el. Az, hogy a kezelt szalas kompozit nem ért el jobb eredményt
az erdsitetlennél, szintén a kanochatdsnak tulajdonithat6. Ha a szalkezelést és a matrix
¢gésgatld hatasat hasonlitjuk Ossze, arra kovetkeztethetiink, hogy a glicerin-foszfat, mint
lagyitdo alkalmazésa hatékonyabb. Ennek oka, hogy a matrixszal bevitt foszforatom

mennyisége a kompozit tdmegére vetitve nagyobb, mint a szallal bevitt esetben.

3. tablazat Limitalt oxigénindex vizsgalat eredményei

Minta neve LOI
TPS Ref 22
TPS-Flax 22
TPS-Flax-ADHF 29
TPS-GF 34
TPS-GF-Flax 30
TPS-GF-Flax-ADHF 32

4.4.3. Kompozitok Cone kaloriméteres vizsgalata

Mass Loss tipusti cone kaloriméteres vizsgalat eredményei alapjan 6sszehasonlithattam
a készitett TPS alapu komopzitok égése soran kibocsatott hémennyiségeket. A Kapott
hékibocsatasi diagramot a 29. abra mutatja. Jol lathato, hogy a legmagasabb hoékibacsatasi
maximuma a TPS Ref mintanak van, 396 kW/m® Az abrardl leolvashato, hogy a TPS-GF

minta hékibocsatasi maximuma csupan 22 kW/m?-rel marad el a csak glicerinnel lagyitott
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parjatdl, vagyis a hokibocsatdas maximumara nincs jelentds hatassal a glicerin-foszfat
alkalmazasa. Ezzel ellentétben a hozzdadott lenszal, akar kezeletleniil is, jelentdsen

csokkentette (tobb mint 150 kW/mz-el) a hokibocsatasi maximumot.

TPS-Flax

400 TPS-Flax-ADHF

150 ——TPS-GF
o oo TPS-GF-Flax
§ 300 — =TPS-GF-Flax-ADHF
=
< 250
:cs
% 200
z
£ 150
=

100

‘dun o - oo
50 DALY FY ¥ DO L I
0
0 100 200 300 400 500 600 700
1d6 (s)

29. abra Hokibocsatas diagram

Az égés alatti kibocsatott 6sszes hdmennyiségeket (THR) a 30. abra mutatja. Lathato,
hogy a glicerin-foszfatot tartalmazé mintak THR-je alacsonyabb volt, mint a megfeleld
glicerines parjuké. A TPS-Ref és a TPS-Flax THR-je kozel a felére csokkent, amikor
foszfortartalma lagyitoszert alkalmaztunk. Osszességében elmondhato, hogy a legkisebb
hokibocsatasa az anyagaban égésgatolt és kezelt szallal erdsitett kompozitnak volt, kevesebb,
mint feleannyi h6 szabadult fel az égése soran, mint az égésgatlot egyaltalan nem tartalmazo
TPS esetében. A THR értékek alapjan az is szembetiind, hogy a cone kaloriméterben torténd
égetéskor az ADHF-0s szalkezelés milyen eredményesen csokkentette a TPS kompozitok
hokibocsatasat. A csupan a szalak altal égésgatolt minta (TPS-Flax-ADHF) THR-je kevesebb,
mint fele a TPS-Ref mintanak. Ez azzal magyarazhato, hogy a szalkezeléssel bevitt égésgatlo

a befoglalo keményit6é matrixot iS szenesiteni tudta.
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30. abra Osszes kibocsatott hdmennyiségek (THR)

A cone kaloriméteres vizsgalatok soran azt tapasztaltam, hogy a barmilyen forméaban
(lagyitoként, vagy szal kezel6szerként) foszfort tartalmazo mintak égés kozben mintegy 10-20
masodperccel korabban kezdenek vesziteni tomegiikbdl, mint az égésgatlot nem tartalmazéd
mintdk. Ennek oka, hogy a szédlkezelés csokkenti a szl hdstabilitasat, a glicerin-foszfat
enyhén savas pH-ja is arthat a keményitd szerkezetének, illetve itt is megjelenik, hogy a
foszfortartalmt égésgatlok elobb kezdenek bomlani, mint maga az égésgatolt anyag. Azonban
az égés befejeztével az égési maradék tekintetében megjelenik az égésgatlok kedvezo,
szenesitd hatdsa. Az égési maradék mennyisége a TPS GF Flax ADHF mintdnal a
legnagyobb, ez a minta tomegének 26%-at tartotta meg az égés végére, és az egyes mintaknal
égésgatld tartalmukkal kozel aranyosan csokkent ez az érték (4. tablazat). Az elszenesedett

maradék mennyiségének novekedése szabad szemel is 1athato volt. (31. abra)

4. tablazat Egési maradékok (%)

Egési
Minta neve maradék

(%0)
TPS Ref 4
TPS-Flax 8
TPS-Flax-ADHF 22
TPS-GF 20
TPS-GF-Flax 22
TPS-GF-Flax-ADHF | 26
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TPS Ref TPS Flax TPS Flax ADHF

31. abra A szalkezeléssel elért szenesedés

Erdemes megfigyelni az egyes égési vizsgalatok kozotti kiilonbségeket. Mig az UL-94
¢s LOI méréseken a matrixanyag égésgatlasa hozott jobb eredményeket, a Mass Lo0SS
kaloriméteres vizsgalatban a széalkezelés bizonyul hatasosabbnak. A kiilonb6z6 vizsgalatok
soran eltérd modszerekkel mérjiik fel az anyag éghetdségét, igy az anyagok is masképpen
reagalnak. A kisérleti eredményeket egyiitt értékelve a lehetd legtlizbiztonsagosabb kompozit

14 "o

eléallitasa érdekében mind a TPS matrix, mind az erdsit6 szalak égésgatolt kezelése javasolt.
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Mechanikai vizsgalatok

4.4.4. Kompozitok szakito vizsgalata

A kompozitok szakito vizsgalata soran kapott mérési adatsorbdl a huzoészilardsagot (32.

abra) ¢és rugalmassagi moduluszt (33. abra) szamoltam és abrazoltam minden egyes mintara.

030% glicerinnel plasztifikalt
10 +
@ 15%glicerin és 15% glicerin-foszfat elegyével plasztifikalt

N
w

w

Huzoszilardsag (MPa)
N
wu

REF 25%Flax 25%Flax-ADHF

32. abra Kompozitok huzészilardsaga

A referencia mintdk esetében kozel 6tszor nagyobb a glicerines minta huzoszilardsaga,
mint a glicerin-foszfatot tartalmazoé, amelynek oka, hogy a glicerin-foszfat adagolasaval a
keményitd némileg tullagyult. A tullagyitds a mérés alatti nyalasbol is lathato, amely a
glicerin tartalmt minta esetében 68 mm, mig a glicerin-foszfatos minta esetében 89 mm volt,
ami 30%-kal nagyobb nyulast jelent. A huzoszilardsag a glicerines mintak esetében a szal
hozzaadasaval 155%-kal, a glicerin-foszfatos mintak esetében 942%-kal nétt. A kompozitok
esetében a nyulas maximalisan 1-2 % volt, amely a szalerdsités merevité hatasanak a
kovetkezménye.

Valoszinlisithetd, hogy a kezelt lenszal és a glicerinnel 1agyitott matrix kozott kisebb
erdsségli kolcsonhatas tudott kialakulni, mint a glicerin-foszfattal lagyitott matrix esetében.
Ez hatassal volt a huzoszilardsagra is. Mig a glicerines minta esetében kozel felére esett vissza
a huzoszilardsag a kezelt lenszal hozzaadasaval, addig a glicerin-foszfattal lagyitott minta

esetében a huzoszilardsag a lenszal kezeltségétol fiiggetlen volt.
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33. abra Kompozitok rugalmassagi modulusza

A kompozitok Young-féle moduluszat a 33. abra mutatja. Az égésgatolt matrixa
mintak minden tipusban nagyobb moduluszt produkaltak, mint a megfeleld glicerines parjuk.
Legnagyobb eltérést a kezelt szalat tartalmazo mintak esetében mértem, itt mintegy 87%-kal
volt nagyobb a glicerin-foszfattal lagyitott matrixii minta rugalmassagi modulusza. A
referencia mintahoz képest a szallal erésitett kompozitok rugalmassagi modulusza a glicerines
mintak esetében 21-szeresére, mig a glicerin-foszfatos minta esetében 19-szeresére nétt. A
glicerinnel lagyitott keményité matrix ADHF-tal kezelt lenszalakkal torténd tarsitasa a Young
modulusz tekintetében is a mechanikai tulajdonsdgok romldsdhoz vezetett, mig a mindkét

fazisban (matrix és erdsitd) foszfatokat tartalmazd minta, tovabbra is kiemelkedd

tulajdonsagokat mutatott.

4.4.5. Kompozitok hajlito vizsgalata

A hajlito vizsgalati eredmények kiértékelése alapjan a hajlitoszilardsagot (34. abra),
illetve a hajlitd rugalmassagi moduluszokat abrazoltam (35. abra). A vizsgalatot Ggy
végeztem, hogy a befogasi tdvolsag 10%-anal nagyobb lehajlas esetén a mérést befejezettnek
tekintettem, ennek oka, hogy eddig a pontig igazak az daltalam hasznalt Osszefliggések

(érvényesiilnek a Navier-feltételek).
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34. abra Kompozitok hajlitészilardsaga

A hajlito szilardsag tekintetében a glicerinnel lagyitott keményiténél kdzel 25-szo6r0s, a
glicerin-foszfattal lagyitottnal kozel 27-szeres javulast értem el a kezeletlen szal
hozzaadasaval. A hajlitoszilardsagi eredmények Osszhangban vannak a szakitoszilardsagi
értékek esetében megfigyelt trendekkel. ADHF-tal kezelt szal alkalmazasa esetén a glicerin-
fosztatos minta tovabbi mindségjavulast mutatott, mig a glicerinnel lagyitott keményito alapu
kompozit mechanikai teljesitoképessége jelentdsen leromlott.

030% glicerinnel plasztifikalt

2000 @ 15% glicerinés 15% glicerin-foszfat elegyével plasztifikalt

1500

1000

500

Halit6é rugalmassagi modulusz (MPa)
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35. abra Kompozitok hajlité rugalmassagi modulusza (MPa)
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A hajlité rugalmassagi modulusz esetén szintén nagy javulast, kozel 65%-0s (glicerinnel
lagyitott)- 80 %-0s (glicerin és glicerin-foszfat elegyével lagyitott) javulast értem el a lenszal
erdsitéssel. A glicerin-foszfattal 1agyitott minta esetében a kezelt szal hozzaadasa e jellemzé
tekintetében is tovabbi javulast eredményezett. A glicerinnel lagyitott minta esetében a kezelt
szal hozzaadasaval a hajlito rugalmassagi modulusz harmadara esett vissza, ami szintén a

matrix és a kezelt szal 6sszeférhetetlenségére utal.

A mechanikai vizsgalatok Osszesitett értékelésekor elmondhatd, hogy a lenszalas
erdsités sikeresen javitotta a kompozitok mechanikai tulajdonsagait, illetve, hogy ha foszfat
tartalmu matrixba foszfattal kezelt szalat adtam, akkor az tovabbi javuldst eredményezett a
mechanikai tulajdonsagokban. Felételezem, hogy ilyen esetekben a szal és a matrix kozott

erdsebb kotés, kapcsolat tudott 1étrejonni.
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5. Osszefoglalas

Munkdm soran termoplasztikus keményité alapu, természetes szallal erdsitett
biokompozit égésgatlasi lehetdségeit vizsgaltam. A kompozitok éghetdségének hatékony
csokkentése érdekében kétféle modszert alkalmaztam; egyik esetben a keményitd lagyitasara
széleskortien alkalmazott glicerint olyan vegyiilettel helyettesitettem, amely egyuttal
égésgatld hatast is kifejt; mig a masik esetben az erdsitdanyagként alkalmazott lenszalak
feliletét kezeltem ¢égésgatld vegyiilettel. Dolgozatomban az alkalmazott égésgatlasi
modszerek hatdsat vizsgaltam az eldallitott kompozitok feldolgozhatosagi, éghetdségi ¢€s
mechanikai tulajdonsagaira.

Glicerin foszforpentoxiddal torténd észteresitési reakcidjaval keményitd lagyitasara
alkalmas glicerin-foszfatot allitottam el6. A reakcido lejatszodasat IR spektroszkopia
segitségével (React™ IR berendezésben) in situ kovettem. A keletkezd terméket analitikai
modszerekkel (NMR, MS) azonositottam. Termikus analitikai vizsgalatokkal bizonyitottam
(TG, LP-FTIR) az elballitott glicerin-foszfat elegy a szilard fazisban kifejtett kedvezo,
szenesesité hatasat, amelynek kovetkeztében a glicerin-foszfattal lagyitott keményitd mintak
az UL-94 éghetdségi teszt szerinti V-1 besorolasba tartoznak, oxigénindexiik a referencia 22-
r6l 34-re nd, tovabba égésiik soran csupan feleannyi hét bocsatanak ki, mint a hagyomanyos,
glicerinnel lagyitott versenytarsaik.

Az elballitott égésgatolt lagyitott keményitd mechanikai tulajdonsigainak javitasa
érdekében természetes szalerdsitést alkalmaztam; a matrixanyagot 25 m/m% vagott lenszallal
erdsitettem. Az ugynevezett ,kandc effektus” kovetkeztében a lenszalas kompozitok
éghetdsége azonban fokozodott, a probatesteket az ¢gésgatolt matrix ellenére az UL-94 teszt
soran Ujra gyors langterjedés jellemezte, tovabba az oxigénindexiik 30-ra csokkent. A jelenség
kompenzalasara az erdsité lenszalak felilletét ammonium-dihidrogén-foszfattal, thermotex
elven kezelve, sikeresen égésgatoltam.

A foszfortartalmt 1agyitét tartalmazo, égésgatolt lenszalakkal erdsitett keményitd
kompozitok megfelelnek az UL-94 szabvanyos €ghet6ségi vizsgalat szerinti legszigorubb, V-
0 éghetdségi besorolas kovetelményeinek, tovabba mass loss tipust cone kaloriméterrel mért
hoékibocsatasuk a kiindulasi biopolimerhez képest kevesebb, mint a felére csokkent, égési
maradékuk pedig meghaladja a 25 m/m%-ot.

A matrixanyagban ¢és az erOsitd szalak feliiletén alkalmazott foszfatok kivalo
kompatibilitast biztositottak a két fazis kozott, amelynek kovetkeztében a kombinalt

modszerrel égésgatolt termoplasztikus keményitd kompozitok mechanikai teljesitoképessége
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a keményitéhoz viszonyitva jelentds mértékben javult. Az erdsitetlen lagyitott keményit6hoz
képest 2,5-szeres szakitdszilardsagot, 25-szords hajlitoszilardsagot, valamint tobb mint
szazszoros huzo- ¢és hajlitd rugalmassagi moduluszt értem el az ujonnan kifejlesztett,
hatékonyan égésgatolt biokompozitok esetében.

Reményeim szerint kisérleteim hozzajarulhatnak olyan kizardélag megajulod
alapanyagokbodl gyarthatd, és teljes mértékben biodegradalhatd, megndvelt mechanikai
teljesitoképességli, ugyanakkor égésgatolt biokompozitok eléallitasdhoz, amelyek a kozeli
jovOoben szamos alkalmazasi teriileten kivalthatjadk a kevésbé kdrnyezetbarat, kdolaj alapu

versenytarsaikat.
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