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Anotace

Téma prace: Vyzkum technologie pfipravy a zpracovani biokompozita s PLA matrici
a vlakny rostlinného puvodu

DisertaCni prace se zabyva problematikou vyroby a zpracovani biokompozitd,
zcela pfirodniho plvodu. Cilem prace je vyzkum technologie pfipravy a zpracovani
biokompozitu na bazi plné biodegradabilni PLA matrice s vybranymi rostlinnymi
vlakny. Dale provedeni souboru méfeni mechanickych vlastnosti, objemového indexu
toku taveniny a hodnoceni zpracovatelnosti. Na zakladé vysledkd provést vybér
vhodného typu vlakna pro vyrobu biokompozitu bez pouZiti jakykoli chemickych
aditiv, slouzicich k zvySeni mezifazové adheze na rozhrani matrice a vlakna. Dil&im
cilem prace je vyzkum moznosti vyuziti nizkoteplotniho plazmatu — atmosférického
dielektrického barierového vyboje (DBD), jakozto fyzikalni, ekologicky Setrné Upravy
povrchu vidken pro zvySeni mezifazové adheze. Nedilnou soucasti prace je i vyzkum
technologickych komplikaci doprovazejici kompaundaci a vstfikovani biokompozit
na bazi PLA s rostlinnymi vlakny, stanoveni pravdépodobnych pfi€in a navrZzeni
moznosti jejich eliminace s pfimou vazbou na vyslednou kvalitu biokompozitu.

Klicova slova: Biokompozit, PLA, Rostlinné viakno, Kompaundace, Plazma, DBD.



Subject of thesis: Research of the Technologies for Preparation and Processing
Biocomposites with PLA Matrix and Fibers of the Plant Origin

Thesis deals with the phenomenon of production and processing biocomposites
having absolutely plant origin. The aim of this thesis is research of the technologies
for preparation and processing biocomposites which are on the basis of the fully
biodegradable PLA matrix with chosen plant fibers and to carry out measurements of
their mechanical properties, melt mass-flow rate and evaluation of their
processability. Subsequently (on the basis of such results) there is necessity to
perform selection of the proper fiber type for production biocomposites without
necessary to use any chemical additives for improving interphase adhesion on the
matrix-fiber boundary. As a partial aim of this theses there is effort to test possibilities
for utilization low-temperature plasma — atmospheric dielectric barrier discharge
(DBD) as well as fibers surface physical treatments to improve interphase adhesion.
This treatment is maximally environmentally friendly treatment which perfectly
matches with the philosophy of the fully biocomposite materials. As an integral part of
this thesis there is also mapping of the technological complications accompanying
compounding and injection of biocomposites having PLA matrix and plant fibers.
Moreover, there i salso effort to determinate supposed causes and to propose
possibilities for their elimination while keeping maximal quality of the biocomposite.

Keywords: Biocomposite, PLA, Plant fiber, Compounding, Plasma, DBD.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

ROZMER | VYZNAM SYMBOLU / ZKRATKY

Al m> razova houzevnatost CHARPY +23 °C

CO, - oxid uhligity
Da kg Dalton - jednotka molekulové hmotnosti

D mm prdmér Sneku

E¢ MPa Younguv modul pruznosti v ohybu

hm. % % hmotnostni procento

IMC - injection moulding compaunder

ISO - international organization for strandardization

L - izomer kyseliny mlé¢né

L mm délka Sneku

MFI g-10min®  hmotnostni index toku taveniny

My, g-mol*  molekulova hmotnost

OH - hydroxylova skupina

PA12 - polyamid syntetického puvodu

PDLLA | - stereoizomer PLA poly-DL-laktid
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PET - polyetylentereftalat

PHA - polyhydroxyalkanoat

PHBV - polyhydroxybutyrat - valerat

PLLA - stereoizomer PLA poly-L-laktid

ppm = parts per million - miliontina celku
ROP - polymerace otevienim laktidového kruhu

skenovaci elektronova mikroskopie

X % stupen krystalinity

zmeéna entalpie tani 100% krystalického polymeru

(of" napéti na mez pevnosti v ohybu
oy MPa napéti na mezi kluzu
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1 UvoD

Plasty jsou dnes jiZ neodmyslitelnou soucasti nasich kazdodennich Zivotlu a pfitom
v letoSnim roce je to pouhych 108 let, kdy americky chemik, belgického plvodu, Leo
Baekeland vynalezl fenolformaldehydovou pryskyfici (povazovanou za prvni
synteticky plast) a zapocal tak ,éru plast(®. V historii lidstva bychom téZko hledali jiny
material, ktery za takovouto dobu své pomérné kratké existence tak ohromujicim
zpusobem expandoval do tolika oboru lidské Cinnosti. Do téchto oborl Ize zaradit
napf. automobilovy primysl, stavebnictvi, obalovou techniku, elektroniku,
ale i letectvi, zbrojni primysl a v neposledni fadé také zdravotnictvi. Ve vSech téchto
oborech nejen, ze denné vznikaji nové a nové aplikacni moznosti pro polymerni
materialy, ale také jsou polymernimi materialy nahrazovany materialy stavajici,
napfiklad kovové. Dlvodem tohoto rozSifovani je zejména Siroka Skala vlastnosti
polymernich material(. V souc€asnosti jiz mame k dispozici nékolik tisic polymerd,
polymernich kompozitd a polymernich smési, coz znamena, Ze pro kazdou aplikaci
Ize najit i nékolik vhodnych material(. Tato Siroka Skala polymernich materialt se da
rozdélit dle nékolika kritérii, napfiklad dle svého puvodu na syntetické polymery
a biopolymery. | kdyZz biopolymery ziskavaji stale vétSi zastoupeni v roéni
celosvétové spotfebé, stale je to pouhy zlomek oproti syntetickym polymerim, které
vyrazné prevladaji. Vyhoda syntetickych polymeru je zjevna, jejich vyroba a nasledné
zpracovani jsou jiz natolik technologicky zvladnuté procesy, Ze je do jisté miry
muzeme oznacit za tradiéni. Naklady spojené s jejich primyslovou vyrobou
a zpracovanim jsou na relativné nizké urovni. Av8ak stale musime mit na paméti,
ze stézejni vstupni surovinou pro vyrobu syntetickych polymeru je ropa, ktera je
cenové znacné nestabilni a jeji cenovy rast je do budoucna vysoce pravdépodobny.
Dalsi nespornou nevyhodou syntetickych plastl je jejich nerozlozitelnost. Vhledem
k tomu, Ze jsou tyto materialy vtak hojném méfitku vyuzivany v Sirokém spektru
obord, je logické, ze kazdoro€né vznika obrovské mnozstvi plastového odpadu, ktery
pfi nespravném nakladani muze vyrazné zatézovat zivotni prostfedi. Jako idealni
feSeni téchto problémlU se jevi rozsahlejSi pouzivani biopolymernich materiall
¢i biokompozitl. Biokompozitni materialy, které vzesSly z polymernich kompozitd, jsou
velmi zajimavym prumyslovym produktem, ktery se progresivné vyviji v poslednich

dvaceti letech. Polymerni kompozitni materialy jsou atraktivni, protoZze dokazi
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kombinovat vlastnosti materidlQ, které se v této podobé& nevyskytuji v pfirodé. Diky
tomu lze ziskat material se specifickymi vlastnostmi, jako napf. nizka hustota
a zvySena tuhost, které tyto materialy predurcuji pro pouziti zejména na lehké
kostrukce. Vyztuzeni kompozitu se nejCastéji provadi pomoci vyztuzujicich vlaken,
pfiCemz prvnim vyztuzenym kompozitem byla fenolformaldehydova pryskyfice
s pridavkem celul6zového vlakna pfirodniho plvodu. Tento kompozit vznikl v roce
1908. Postupem Casu a vyvoje vyztuzujicich vlaken se vSak zaCala prosazovat
vlakna synteticka, diky kterym polymerni kompozity dosahovaly zcela novych
vlastnosti. V dnesSni dobé jsou stale nejpouzivanéjSim typem vyztuzujich vlaken
skelna vldkna. Tato vlakna se dnes pouZivaji u 90% polymernich kompozita.
Typickym prikladem takového kompozitu je polypropylen vyztuzeny skelnymi viakny.
Tento kompozit ma nékolik vyhod, diky kterym je v tak hojné mife vyuzivan, avSak
napf. z globalniho pohledu se jedna o material vyrazné zatézZujici zivotni prostfedi.
Rozpad tohoto kompozitu v pfirodé by trval pravdépodobné stovky let. V dnesni
dobé, kdy se vyrabéji nékteré typy produktl se zamérné kratSi Zivotnosti, se tato
neodbouratelnost jevi jako zasadni problém, ktery Ize feSit pravé pouzitim
biokompozitd. Biokompozitni materialy mohou byt vyrobeny jako kompozitni material
s prirodnimi viakny a se syntetickou nebiodegradabilni polymerni matrici, jako je
napf. PP, PE, epoxidova priskyfice nebo s biopolymerni matrici jako napf. PLA
a PHA. DalSim typem biokompozitu je kompozit s biopolymerni matrici, vyztuzeny
syntetickymi vlakny jako jsou napfiklad vidkna skelna, uhlikova, aramidova, atd.
AvSak jediné biokompozity vychazejici z biopolymeru vyztuzeného rostlinymi
¢i zivoCisSnymi vlakny se vyznacuji plnou biodegradabilitou a pfirodnim puvodem
vychazejicim s obnovitelnych zdroji. Tyto biokompozity, téZ nazyvané také jako
"zelené kompozity", se nyni ukazuji jako realna alternativa za syntetické plasty
plnéné skelnymi vlakny maijici potencial se stat novymi materialy 21. stoleti, které

Caste€né pomohou vyresit globalni problémy zivotniho prostredi.

1.1 SOUCASNE POZNATKY O BIOKOMPOZITECH

Biokompozitem je oznaCovan biokompatibilni kompozit, ktery je sloZzen ze dvou
nebo vice slozek, které se liSi fyzikalnimi a chemickymi vlastnostmi. Spojenim téchto
slozek vznikne zcela novy material s unikatnimi vlastnostmi, které nemohou byt

dosazeny kteroukoli sloZzkou samostatné. [15] Biokompozitni materialy se jiz pomalu
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rozSifuji do Sirokého spektra obort. Dnes to jiz nejsou jen biologicky rozlozitelné
obaly, félie a jednorazové pfibory, ale i nejriznéjsi technické vyrobky, jako napfiklad
nabytkové komponenty. AvSak v poslednich nékolika malo letech je vyrazna
poptavka po téchto kompozitech zejména v automobilovém primyslu. Automobilovy
primysl ziskava postupné vedouci roli ve vyuziti kompozitl s pfirodnimi vlakny.
Zejména se jedna o nepodhledové dily interiéru, jako jsou drzaky komponentd
dvefnich panell, drzaky odkladacich schranek apod. Navic vyrobci automobil(
zacCinaji pouzivat kompozity s pfirodnimi viakny i pro exteriérové dily karoserie.
Pfikladem muze byt panel karoserie v automobilu MERCEDES A, nebo zapouzdieni
prevodovky v prostfedcich hromadné dopravy. Jako dalSi pfiklad muze slouzit
prototyp mrizky chladi¢e osobniho autobusu nebo kryt kola na automobil TOYOTA
RAUM. Poslednim pfelomovym vyrobkem v automobilovém prumyslu byl kryt
vzduchového filtru vyrobeny z biokompozitu na bazi PLA od firmy Ro6chling
Automotive (viz obr. 1). [1]

Obr. 1 Vzduchovy filtr z biokompozitu na bazi PLA.
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| prfesto, ze vlakové konstrukce jsou velice naroCné z hlediska bezpecCnostnich
pozadavkl a pozadavkl na nehoflavost, existuji prototypy sedadel s kostrou
vyrobenou z kompozitd s pfirodnimi viakny. Tyto prototypy byly realizovany v sériové
vyrobé a jsou uspésné pouzity ve vlacich nadzemni drahy DT4,5 v Hamburgu. [2]
Navic existuji pokusy dokazat, Ze kompozity s pfirodnimi vlakny mohou byt pouzity
ve vysoce namahanych konstrukcich. Jednim ztéchto pokusu je vyroba 3 m
dlouhého listu rotoru vétrné elektrarny s pouzitim kompozitl zaloZzenych na Inénych
vlaknech. [3] DalSi odvétvi, kde v budoucnu zcela jisté biokompozity najdou Siroké
uplatnéni, je vyroba elektroniky. V roce 2006 finska firma Nokia vyrobila jako prvni
nékolik typd mobilnich telefond z biokompozitu na bazy PLA, jako napfiklad model
Nokia Aeon. Stejné tak i néktefi vyrobci pocitacl zacinaji vyuzivat biokompozity na

bazy PLA, jako napfiklad japonska firma Fujitsu.

1.2  CILE DISERTACNI PRACE

Cilem této disertaéni prace je na zakladé reSerSe o prirodnich vlaknech
a biodegradabilnich polymerech, vyzkum nejvhodnéjSiho ekologicky Setrného
technologického postupu pfipravy granulatu biokompozitl a jejich nasledného
zpracovani s ohledem na mechanické a zpracovatelské vilastnosti materialu
vyztuzenych vybrannymi pfirodnimi vlakny rostlinného plvodu. Vyzkumna ¢ast této
prace je vytvofit nejvhodnéjsi technologicky postup zahrnujici veSkeré operace
vedouci k produkci vyrobku z biokompozitl na bazi PLA s dirazem na mechanické
a zpracovatelské vlastnosti finalnich dild z tohoto typu materialu. VySe uvedené
hodnotici parametry jsou rozhoduijici pro potencialni pouziti biokompozitt a rozhoduji
o jejich celkové technologické a konstrukéni vyuzitelnosti.

Vramci této prace je koneCnou zpracovatelskou technologii technologie
vstfikovani termoplastl, ktera jako polotovar vyuziva granulat biokompozitQ
pfipravenych technologii tzv. studené granulace v€etné pfipravné operace suseni
ve vSech zpracovatelskych suburovnich. Technologie pfipravy a zpracovani
biokompozith pfimo souvisi s vyslednymi vlastnostmi vyrobkl z biokompozitl. Proto
jsou pomoci technologie vstfikovani pro ucCely této prace pfipravovany vzorky
pro zkouSky mechanickych vlastnosti dle pfislusnych normativnich pozadavku.
Diléim cilem je tedy stanoveni optimalnich technologickych podminek pfipravy

a zpracovani nejen na zakladé poznatkli o technologii celého procesu

Ing. Jifi Habr -13- 2016



F | Y Technickéa univerzita v Liberci
Katedra strojirenské technologie DisertaCni prace

ale i na zakladé kvantifikace mechanickych vlastnosti takto pfipravenych
biokompozitd a to tak, aby univerzalnost celého procesu napfi¢ rdznymi druhy
rostlinnyh vlaken v kombinaci s PLA matrici byla co nejvyssi.

Z pohledu mechanickych vlastnosti je hlavnim cilem vybér, ovéfeni a pouziti
prirodnich vlaken, ktera budou mit dostateCny vyztuzujici efekt a to bez pouZiti
jakéhokoli chemického aditiva pro zvyseni mezifazové adheze. U vyslednych
kompozitnich materialu je kladen dlraz na pfirodni plvod, a proto by tyto kompozity
nemély obsahovat Zadna chemicka aditiva. Z tohoto divodu je dal$im dil¢im cilem
této prace vyzkum vlivu plazmatické upravy vybraného typu rostlinnych vlaken

na vysledné vlastnosti biokompozitu.
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2 TEORETICKE PREDPOKLADY VYZKUMNE
CINNOSTI

2.1  PRIRODNIi VLAKNA ROSTLINNEHO PUVODU

Rostlinnych vlaken existuje velké mnozstvi a jejich vlastnosti mohou byt velmi
syntetickym, napfiklad skelnym. Tato vlakna jsou de facto bunééné stény, které
se vyskytuji ve stoncich, listech €i jsou soucCasti plodu a jsou tvofeny celul6zou,
hemicelul6zou, ligniny, aromaty, vosky a jinymi lipidy, popelem a dalSimi
slou€eninami viz tab. 1. Schematicky nakres uspofadani vSech hlavnich komponent

typické bunécné stény je znazornén na obr. 2.

G, StTEANI

lamela

primarni
bunééna

sténa

Qe Plasmaticka

membrana

situjici glykan hemiceluléza  celulézové mikrofibrily pektin

Obr. 2 Slozky bunécné stény. [10]

Pomér jednotlivych komponent vlaken ovliviuje jejich mechanické vlastnosti,
nachylnost k biodegradaci, zpracovatelnost, a mnoho dalSich vlastnosti, dilezitych
ve vztahu k biokompozitnim materialim, ve kterych rostlinna vldkna mohou plnit
funkci vyztuzujiciho plniva. Jednou z hlavnich slozek rostlinnych vlaken je celuléza,
ktera ma vysokou pevnost v tahu a na celkové mechanické vlastnosti viaken ma
tak znacny vliv. Celuléza se vyskytuje v rostlinnych burkach ve formé mikrofibril
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o priméru 2 nm — 20 nm a délce 100 nm — 40000 nm. Typicka struktura celulézy je

zobrazena na obr. 3. [4,5,6,7]

atomy vodiku atomy kysliku atomy uhliku

Obr. 3 Struktura celulézy.

DalSi slozkou, ktera je z hlediska pfipravy biokompozitd vyznamna je pektin.
Mnozstvi pektind v pfirodnich rostlinnych viaknech je obvykle malé. Pektin je
material, ktery je umistén tésté pod ochranou voskovou vrstvou. Vosk na povrchu
rostlinnych vlaken pfedstavuje ochrannou vrstvu, ktera zabranuje vysouseni a vstupu
mikroorganisml do vlaken, zaroven vSak také komplikuje jejich zpracovatelnost,
a proto je Casto tato vrstva pfi zpracovani odstrafiovana. NejCastéji se odstranéni
voskové vrstvy provadi chemicky, pomoci NaOH nebo jinych pektinolytickych
enzymdu, které degraduji pektin, jenz vrstvu drzi na celulézovém viaknu a vrstva
se v dusledku toho separuje.

NejvyznamnéjSi slozkou v rostlinnych vlaknech je lignin. Ten je zodpovédny
za pevnost, tvrdost a ochranu proti mikrobialnimu rozpadu. Mnozstvi ligninu
v rostlinach se muze vyznamneé lisit.

Dale je vyznamna pfitomnost anorganickych prvkd Ca, Na, K, Mg, Al a SiO,, které
jsou dulezité pro rast rostliny. Jsou stanovovany jako mnozstvi popela — nejCastéji
se jedna o 2 hm. %. V pfipadé popela se i pfi elementarnim mnoZzstvi obsazeném
ve vlaknech muzZe jednat o faktor, ktery vyznamné ovlivni zpracovani vlaken,
kdy se stoupajicim obsahem popelovych sloZzek dochazi ke zvySovani podilu

nepouzitelné produkce vlaken. [8;9]
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Tab.1 Podily chemickych slozek ve vybranych pfirodnich viaknech. [10]
OBSAH [w.t.% ]

DRUH ROSTLINY tuky a vodou
CAST ROSTLINY hemiceluléza lignin pektin vosyk popel rozpustitelné
NAZEV ROSTLINY y slozky

Ien 60 - 81 14-21 0,9-38 13-17 15-20 4-11

juta 51-84 12-24 -14 0,2-45 04-0,8 0,2-0,7

-------

ramie 68 - 85 0,5-1,0 19-21 0,3-0,5 0,3-0,6

-_----_

drevo 45 -50 21-30 27-30 55-6,4

- .-....-

15-21

vlakna ze stonku

DVOUDELOZNE ROSTLINY

VY ELGER L)
semen

kapok 13-43

S|sal 43 - 88 10-15 -14 0,5-10,0 0,2-2,0 0,14 - 0,55 1,2-6,0

abaca 56 - 68 19-25 0,5-1,0 0,2-3,0 30-35 12-14

henequen 60 - 78 0,4-05

-_----_

ryzova trava 28-70 12 -16 15-20

psSeniéna
trava

cukrova
trtina

2.1.1 VELIKOST A TVAR ROSTLINNYCH VLAKEN

Tvar a velikost viaken je velmi variabilni a zavisi zejména na druhu rostliny

30-35

vlakna z

viakna z

viakna z listt

JEDNODELOZNE ROSTLINY

vlakna ze stonku

38 -45 15-31 12-20

4
(=
<
[
[72]
o

a podminkach rustu. Pomér mezi délkou a primérem rostlinného vlakna hraje
vyznamnou roli s ohledem na jeho pouziti v kompozitech. Pfehled délek a priaméru

bézné technicky pouzivanych viaken je znazornén na obr. 4. Z tohoto obrazku je
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ziejmé, Ze pomér mezi délkou a primérem vlaken je u rdznych druhd viaken velmi
rozdilny. Obdobné rozdily vykazuji i néktera vlakna v rozptylu délek a primeéra,

coz ma za nasledek rozdilny vyztuzujici efekt rostlinnych viaken v kompozitech.

A

50

£
= ~ -
& | ‘ MEKKA
3 a0 — BREVA LEN i
i . | F L
= 5 B KONOP »
B o, | / SISALJUTA - BAVLNA
Fao |
L
—+ ABACA =
KOKOS =
10 TRTINA &
: N
0 1000 2000 3000 4000 5000 10000 30000 50000 70000 90000

DELKAVLAKEN [pm ]

Obr. 4 Prehled pruméra a délek raznych typl viaken. Znacky predstavuji stfedni hodnoty a barevné
Cary predstavuji rozsahy uvedenych hodnot dle dostupné literatury. Linearni kiivka pfedstavuje pomér
pruméru a délky vidkna 100. [10]

2.1.2 ME’CHANICKE VLASTNOSTI RUZNYCH TYPU ROSTLINNYCH
VLAKEN

Mechanické hodnoty rlznych typu viaken z riznych zdroji jasné ukazuji znacné
rozdily v mechanickych vlastnostech rostlinnych vidken. Tyto diference lze vysvétlit
pfirodni povahou, ale i riznymi technickymi faktory. Existuje mnoho védeckych
pramenl zabyvajicich se mechanickymi vlastnostmi pfirodnich viaken. Je velmi
obtizné wuvést jednu tabulku shrnujici vSechny vlastnosti pfirodnich vlaken
nejriiznéjSich typld. Zejména je to zplUsobeno faktem, Ze mnoho faktord ovliviiuje
mechanické vlastnosti pfirodnich vlaken. Mezi faktory, které maji na mechanické

vistnosti viaken nejvétsi vliv patfi:

velikost svazku

e délka vlakna
e povaha vazby mezi vlakny
e orientace vlaken ve svazcich

e mikrofibrilarni uhel v bunéénych sténach
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V tab. 2 je uveden prehled tahovych vlastnosti a orientaci celulézovych mikrofibril
technicky pouzivanych typl( viaken. Jak je uvedeno vySe, rostlinna viakna jsou
v principu individualni jednotky a vykazuji sami o sobé& znacné rozdily i v porovnani

mezi jednotlivymi vlakny stejného druhu.

Tab. 2 Prehled viastnosti vybranych prirodnich viaken. [10]

DRUH ROSTLINY HUstota ia | krvstaiinit ner A | pevnost mf’dmt_ prodlouzeni
GAST ROSTLINY porezita | krystaiinita | stupen vtahu | PrU2nostl | o bretrseni

. a -3 0 0
NAZEV ROSTLINY [g-emT | [%] LI el [MPa] E’;ha“] [%]

1,42-1,52 10-11 2300 - 8000 343 - 1500 8- 100 12-4,0

juta 13-15 14-15 78-82 1900 - 3000 7- 187 - 800 02-31

kenaf 12-14 180 - 1191 22-128 16-6,9

T s - - - - mews se am

l o | | o

vlakna ze stonku

DVOUDELOZNE ROSTLINY

20-30 220 - 840 45-12,6

vlakna ze
semen

vlakna z
plodu

15-50

kokos 1,15-1,50 40 - 45 30-49 95 - 270 25-6,0

>
Z
=
2 | = -------_
(2]
o = ananas 08-16 55- 75 170-1627  6,2-825 08-30
g | ¢
’ abaka --------
S | 2 -
) >
= 1,30-135  35-53 10-12  430-914 7,7-425
o
z
a 5
L ©
- £ bambus
S
>
cukrova  [Rgrap : 40-50 : : 20-290  2,7-175 09-11

trtina

OSTATNI

2.2 BIOPOLYMER PLA

Kyselina polymlééna neboli PLA nelze povazovat za novy polymer, nebot
ji jiz v roce 1845 syntetizoval Theophile — Jules Pelouze kondenzaci kyseliny mlécné.
V roce 1932 byla vyvinuta metoda polymerace PLA, ktera byla pozdéji patentovana
firmou DuPont vroce 1954. | kdyz material PLA existoval jizZ nékolik desitek let,
jeho pouziti bylo vzhledem kjeho vysoké cené znatné omezené, a to zejména

na biomedicinské aplikace (napf. biokompatibilni stehy, implantaty, biologicky aktivni
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prvky s fizenym uvolfiovanim latek, atd.). V této dobé&, bylo mozné vyrabét pouze
PLA s nizkou molekulovou hmotnosti, coz pro tento material znamenalo znacné
omezené aplikacni moznosti. Na pocCatku devadesatych let dvacatého stoleti vSak
pfiSel prilom, kdyz se firmé Cargill Inc. podafilo vyvinout prvni komeréné vyuZitelny
postup polymerace PLA s vysokou molekulovou hmotnosti. V roce 1997, Cargill Dow
LLC, spole€ny podnik zalozeny firmami Cargill Inc. a Dow Chemical Company, zacal
prvni skute¢né komeréné vyznamnou vyrobu materialu PLA pod obchodnim nazvem
NatureWorks®. Tato udalost byla historickym meznikem, nebot z PLA, dosud
povazovaného za specialni material, se tak stava komoditni termoplast.

To znamenalo zacatek rozsahlého pouziti tohoto biopolymeru. Vyrobci PLA dnes

Vv s

Tab. 3 Viyrobci a obchodni znacky PLA. [11]

VYROBCE OBCHODNIiZNACKA| ZEME PUVODU

Cargill Dow NatureWorks® USA

Mitsui Chem. Lecea® Japonsko

Biomer Biomer® L Némecko

Material PLA je termoplast, ktery je mnohymi svymi vlastnostmi v podstaté
srovnatelny s béZznymi termoplasty (napf. PET, PP, PS). Tento termoplast je Casto
oznacovan za polymer budoucnosti, a to zejména diky své zdravotni nazavadnosti,
minimalnim environmentalnim dopadim a dostupnosti vychozi suroviny.

PLA je biodegradabilni, termoplasticky polyester, kterd pochazi z obnovitelnych

zdroju a proto je povazovana za alternativu k polymerim ziskavanych z ropnych
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frakci. [11] Na obrazku 5 je zobrazena obecna struktura PLA, ktera mlze existovat
ve tfech stereoizomerech: poly-L-laktid (PLLA), poly-D-Laktid (PDLA)
a poly-DL-Laktid (PDLLA).

Obr. 5 Strukturni jednotka PLA.

2.2.1 VYROBA PLA

PLA Ize obecné vyrobit tfemi hlavnimi postupy. Pfimou polykondenzaci kyseliny
mlécné, kdy vznika nizkomolekularni polymerni produkt, ktery je kfehky a vétSinou
prakticky nepouzitelny pokud neni upravena délka jeho Ffetézcl za pouziti vhodnych
Cinidel. Druhou cestou je polymerace kyseliny mlééné v roztoku (xylen).
Tento zpUsob pfinasi dostateCné vysoké molekulové hmotnosti bez nutnosti pouziti
specialnich ,extenderd“ molekularniho fetézce. Treti a zaroven nejvice komeréné
vyuzivany zpUsob je zaloZen na otevirani laktidového kruhu — tzv. ROP (ring-opening

polymerization), kdy vznika vysoko molekularni produkt (M,, > 600 000 kg/mol). [12]

2.2.2 VLASTNOSTI PLA

PLA je tuhy termoplasticky polymer, ktery miGze byt jak semikrystalicky tak zcela
amorfni v zavislosti na poméru L, D izomeru, nebo na tepelné historii. Pro bézné
aplikace je zadangjSi L izomer — PLLA, protoze je schopny krystalizace a kyselina
L-mléEna, ze které se vyrabi, je mnohem dostupnéjSi. Oproti tomu PDLLA

a jiné kombinace L a D izomer( jsou zadangjsi v oblasti medicinalnich aplikaci
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a pro vyzkumné ucely, jelikoZ rychleji degraduiji. Cisty D izomer (PDLA) se prakticky

nevyuziva, ackoli jeho vlastnosti jsou totozné s PLLA.

2.2.2.1 MECHANICKE VLASTNOSTI

Mechanické vlastnosti PLA se mohou vyznamné liSit, jelikoz silné zavisi
na molekulové hmotnosti. Tento polymer se vyznacCuje pomérné dobrou tuhosti
a pevnosti. Modul pruznosti v tahu se pohybuje od 3000 do 4000 MPa a pevnost
v tahu maze byt az 70 MPa. [13] Oproti tomu vykazuje pomérné vysokou krfehkost
a nizkou taznost, coz je pro jeho aplikaCni moznosti do urCité miry limitujici.
Vyraznou zavislost mechanickych vlastnosti na My, prokazali ve své studii napfiklad
ENGELBERG A KOHN, ktefi zaznamenali narust 20 % pevnosti v tahu pfi zvySeni
M, z 107 000 g-mol™ na 550 000 g-mol™. [14]

2.2.2.2 TEPELNE VLASTNOSTI

Pfechodové teploty jsou zavislé na stupni krystalinity, molekulové hmotnosti
a obsahu necistot. Z hlediska pouzitelnosti PLA je limitujici pfedevSim relativné nizka
teplota skelného pfechodu, ktera se pohybuje mezi 50 az 60 °C, pfiCemz tato teplota
klesa s rostoucim obsahem D izomeru (snizuje se krystalinita), viz tab. 4. Teplota tani
se dle typu PLA liSi jeSté vyraznéji a pohybuje se od 130 do 230 °C. [15]
Tab. 4 Teploty skelného pfechodu a teploty tani pro PLA. [15]

100/0 63 178

80/20 56 125

2.2.2.3 OSTATNIi VLASTNOSTI
Jak jiz bylo vySe zminéno, PLA se svymi vlastnostmi muze srovnavat
s polymernimi materiadly na bazi ropy. Ma pomérné dobré optické (amorfni PLA),

mechanické a bariérové vlastnosti, které jsou dulezité pro pouziti v potravinaiském
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prumyslu. PLA koeficienty propustnosti jsou nizSi nez stanovené hodnoty
pro krystalicky PS, ale vy3Si nez u PET, pfesto je mozné vyuzit tento material
na vyrobu napfiklad biologicky rozlozitelnych lahvi na vodu.

Hustota amorfni PLA v pevném stavu odpovida 1,25 g.cm™, krystalicka PLA
ma hustotu od 1,37 — 1,49 g.cm™. [15]

Jednou z nejvice cennénych vilastnosti PLA je biokompatibilita, tedy snasenlivost
v lidském téle, proto je to material hojné vyuzivany pro biomedicinské aplikace. PLA
nema na tkané toxické €i karcinogenni ucinky a jeji degradacni produkty nevyvolavaji
v organismu nezadouci reakci. Produkty rozkladu PLA jsou zcela netoxické
hydroxykyseliny, které se bézné nachazi v organismech, v€etné lidského téla.
Tyto produkty se zaclenuji do cyklu trikarboxylovych kyselin a poté dochazi k jejich

vylou&eni z organismu. [16]

2.3 BIOKOMPOZITY S PRIRODNIMI VLAKNY

Polymerni biokompozity lze definovat jako materidly na bazi biologicky
odbouratelné polymerni matrice syntetického €i pfirodniho plvodu s vyztuzujici fazi
ve formé kuliCek, prasku, desti¢ek nebo viaken. V pfipadé biokompozitd na bazi PLA
lze rozliSit dvé dulezité odvétvi, ve kterém vyrobky nachazeji uplatnéni,
a to v medicinskych aplikacich a jako konstrukéni material pro technické vyrobky.
[17] O biopolymery vyztuZeni pfirodnimi vlakny je neustale vétsSi zajem. Existuje
pro to nékolik dvodd. Tim prvnim je vylepSeni mechanickych vlastnosti. ZvySeni
meze pevnosti vtahu &i ohybu, zvySeni modulu pruznosti, atd. je dulezité, nebot
jejich zvySeni sou€asné znamena i vyrazné zvyseni jejich aplikaéniho potencialu.
Druhym dlvodem pfidavani pfirodnich viaken je zvySeni tepelné stability, ktera je
u biokompozitd €asto limitujici. DalSi divod je Cisté environmentalni, nebot veskeré
suroviny pro vyrobu biokompozitu pochazeji z obnovitelnych zdroji a co vice, takto
vznikly material je po pouziti zcela biologicky odbouratelny. Poslednim dlvodem jsou
ekonomické aspekty, jelikoz cena pfirodnich viaken je mnohonasobné nizsi a tudiz
s rostoucim stupném plnéni vysledna cena biokompozitu klesa.[18]

Doposud patentované biokompozity obsahujici pfirodni vlakna a biopolymerni
matrici se prfevazné vyuzivaji jako stavebni material. Tyto materialy nejCastéji
obsahuji pfirodni vidkna Inu, konopi, ramie, sisalu a juty, které jsou v biologicky

odbouratelné matrici na bazi diacetatu celulézy nebo derivatu Skrobu. [19]
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Obecné plati, Zze vyzkum biologicky rozlozitelnych polymerl jako kompozitni
matrice byl doposud ponékud omezeny ve srovnani s vyzkumem komoditnich
termoplastt, a to z davodu relativné Spatné dostupnosti a vysoké cené biologicky
odbouratelnych polymert. Nicméné v soucasné dobé je cena PLA na srovnatelné
arovni s jinymi komoditnimi plasty, proto jiZ nic nebrani tomu, aby se PLA stal
materialem hojné vyuzivanym jako matrice pro biokompozity.

DalSi biodegradabilnim materialem, ktery se jevi jako vyhodny pro biokompozitni
matrice v kombinaci s vyztuzujicimi pfirodnimi viakny je polyhydroxybutyrat (PHB)
a polyhydroxybutyrat - valerat (PHBV). Tento material dosahl vyznamného zlepSeni
pomoci vlaken celuldzy, vliaken z pSenicné slamy, dfeva Ci ananasu. AvSak cena
biopolymeru PHB je zatim velmi vysoka a tudiz jsou jeho aplikacni moznosti

v komer¢ni sféfe stale omezené. [17]

2.3.1 BIOKOMPOZITY NA BAZI PLA

Zajem o PLA jako matrice pro biokompozitni polymery je v souc¢asné dobé znacény
z nékolika davodu. Za prvé, ze vSech biopolymer(, které jsou bézné dostupné,
je PLA jeden znejmodernéjSich. Za druhé, PLA vykazuje dobré mechanické
vlastnosti, které jsou srovnatelné napfiklad s vlastnostmi polystyrénu. Za tfeti, PLA
lze zpracovat standardnimi plastikaiskymi technologiemi za pouziti standardniho
vybaveni. Za ctvrté, PLA je, co se tyCe jejiho zpracovani v kombinaci s pfirodnimi
vlakny, idealnim materialem, protoze jeji zpracovatelské teploty jsou nizsi,

nez teploty, pfi nichz se pfirodni vlakna zacCinaji tepelné rozkladat. [21]

2.3.1.1 ZPRACOVATELNOST PLA KOMPOZITU S PRIRODNIMI VLAKNY

Zpracovatelnost biokompozitu na bazi PLA matrice a vyztuze z pfirodnich viaken
se da zhodnotit v podstaté u dvou technologii, které se pro zpracovani takoveho
biokompozitu pouzivaji. Tou prvni je technologie vstfikovani termoplastu.
Biokompozit je vtomto pfipadé ve formé& granulatu, ktery je vyroben
ze zkompaundované matrice s plnivem (PLA s pfirodnimi vlakny). Pfed samotnym
vstfikovanim je nutné granulat fadné vysusit, vysoky obsah zbytkové vody totiz vede
k hydrolytickému rozkladu polymeru, ktery je provazen sniZzovanim jeho molekulové
hmotnosti, ¢imZ nutné dojde i ke sniZeni vyslednych mechanickych vlastnosti.

Vzhledem ktomu, Ze granulat obsahuje pfirodni rostlinna vlakna, ktera jsou
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hydrofilni, jelikoz jsou na bazi celulézy, mohou nastat komplikace se zbytkovou
vlhkosti. Jako optimalni feSeni se jevi pouziti vakuovych susaren. Po vysusSeni
by mél byt materidl zpracovdan do 20 minut. Tato doba muze byt delSi
za predpokladu, Ze je vstfikovaci stroj vybaven vyhfivanou nasypkou. [22] Samotné
vstfikovani se nikterak zasadné neliSi od klasického vstfikovani termoplasti. Nejvétsi
ovliviuje kvalitu vyrobku, je teplota taveniny. Z hlediska tepelného namahani
polymerni matrice, ale pfedevSim vlaken, je vyhodné mit teploty v blizkosti nizsi
hranice zpracovatelskych teplot doporu¢enych vyrobcem polymeru. Pfi téchto
teplotach nedochazi k tepelné degradaci pfirodnich vlaken, a tudiz jejich mechanické
vlastnosti zlUstanou zachovany. PFi vstfikovani jakéhokoli viaknitého kompozitu
dochazi ke zkracovani vlaken vlivem intenzivniho tfeni ve vstfikovaci jednotce.
Toto zkracovani je velkym problémem u vlaken, ktera vykazuji znacnou kfehkost,
napfiklad sklenéna vlakna, avSak i vlakna pfirodniho pdvodu se pfi zpracovani
zkracuji. Toto zkracovani vSak neni tak drastické jako u vlaken skelnych.

DalSi technologii vyuzivanou na zpracovani biokompozitnich materialu
s prirodnimi vlakny je technologie lisovani. U této technologie dochazi ke slisovani
rouna pfirodnich vlaken mezi dvé tenké predehraté desky z PLA matrice.
Tento kompozit ve tvaru desky je nasledné tvarovan pomoci vakua. Vyhodou
této technologie je minimalni teplotni namahani vlaken i polymeru, moznost pouziti
dlouhovlakenné vyztuze a vysoky podil vidken v kompozitu (az 70%). Vyrobky
této technologie vykazuji vysoky modul pruznosti a vysokou mez pevnosti v tahu.
[22] U obou vySe zminénych technologii se objevuji technologické problémy,
u vstfikovani je to spojeno zejména s degradaci taveniny a pfirodnich vlaken
ve vstfikovaci komofe, navlhavosti a citlivosti na smykové namahani taveniny.
Tyto technologické problémy brzdi rozvoj téchto materiall v primyslové praxi, jelikoz
doposud nejsou podrobné popsany. U technologie lisovani je technologickym
problémem vznik dutin a péru, které ve vysledku vyrazné snizuji pevnost a mohou

byt pfi€¢innou defektd namahanych dilu.
2.3.1.2 MECHANICKE VLASTNOSTI PLA KOMPOZITU S PRIRODNIMI VLAKNY

Mechanické vlastnosti PLA kompozitl vyztuzenych vlakny jsou ovlivnény nékolika
faktory, a to jak z pohledu vlaken, tak z pohledu matrice. Z pohledu vilaken ovliviiuje
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vysledek stupen plnéni, délka vlaken, morfologie viaken, orintace viaken a kvalita
promichani matrice s vlakny. Z pohledu PLA matrice budou vysledné mechanické
vlastnosti zaviset na molekularni hmotnosti nebo také na obsahu zbytkového laktidu.

V minulosti probéhlo nékolik pokusu s difevnymi vidkny, za ucelem ziskani PLA
kompozitu s vylepSenymi mechanickymi vlastnostmi. Bylo zjiSténo, ze pevnost
vtahu se po vstfikovani nezlepSila, a to ani pfi stupni plnéni 20 az 40%.
Tyto vysledky se pfiCitaji Spatnému promichani vlaken s PLA matrici, dale
vyraznému zkraceni a v neposledni fadé Spatnou adhezi na rozhrani vlakno —
matrice. Ke zlepSeni doslo, pouze u modulu pruznosti v tahu, ktery mirné linearné
narustal s rostoucim podilem viaken. [23]

Jednou z moznosti jak zvySit mechanické vlastnosti, v€etné meze pevnosti,
je chemicka modifikace polymerni matrice, ktera vede ke zlepSeni mezifazové
adheze. Napfiklad takto modifikovany polymer PLA v biokompozitu s dfevnymi
vlakny vykazuje zlepSeni meze pevnosti v tahu az o 10%. DalSi moznosti, jak zlepsit
mechanické vlastnosti PLA kompozitl s pfirodnimi vlakny, je Uprava povrchu vlaken,
napfiklad pomoci tzv. esterifikace. Esterifikace povrchu vlaken zpUsobuje zlepSeni
adheze na mezifazovém rozhrani matrice — vlakno. Tato chemicka povrchova uprava
dosahuje rozdilnych vysledkd u rdznych typa vlaken. NejlepSi vysledky byly
dosazeny u vlaken abaca, kde vysledny kompozit vykazoval zvySeni modulu
pruznosti vtahu, modulu pruznosti vohybu a 2zvySeni pevnosti v tahu
a to pfi koncentraci viaken 40%. [24, 25]

DalSim Castym pozadavkem na upravu mechanickych vlastnosti PLA kompozitu,
je zvySeni razové houzevnatosti, nebot PLA kompozity s pfirodnimi vlakny vykazuji
znacnou krehkost. Odstranéni kifehkosti se muze feSit pouzitim zmékd&ovadla —
triacetinu. Triacetin se pfidava do polymerni matrice v mnozstvi 5 az 15% a vede
ke snizeni teploty zeskelnéni, ¢imz dochazi ke zlepSeni razové houzevnatosti, avSak

také ke snizeni modulu pruznosti a pevnosti v tahu. [25]

2.3.1.3 BIODEGRADACE KOMPOZITU PLA S PRIRODNIMI VLAKNY

Biodegradace kompozitll na bazi PLA matrice s pfirodnimi viakny probiha velmi
podobnym zplUsobem jako biodegradace u nepinéné PLA. AvSak biokompozity
s prirodnimi vlakny vykazuji rychlej§i prubéh biodegradace. Tyto materialy jsou
primarné urCeny k degradaci prumyslovou kompostaci, kde jsou idealni podminky
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pro jejich rozpad — teplota vySSi nez teplota zeskelnéni PLA matrice, vysoka vihkost,
UV zafeni, pfistup kysliku a pfitomnost mikroorganismd. Pfi tomto typu kompostace
dochazi k uplnému rozkladu v fadech tydnt az mésicu. Tato doba zavisi pfedevsim
na tlousStce stény biodegradujiciho vyrobku, molekulové hmotnosti PLA matrice
a stupni plnéni pfirodnimi vlakny. Vlakna ve vlhkém prostfedi rychle navlhaji
a importuji vihkost hloubé&ji do kompozitu, coz zpusobuje rozklad kompozitu ,zevniti“
a celkova doba rozkladu se tak zkracuje. Vlhkost u pfirodnich viaken zpusobuje
hnilobné procesy, kterym vlakna podléhaji. Zkraceni doby biodegradace
pfi pramyslové kompostaci Ize také zkratit rozdrcenim vyrobkd na mensi ¢asti, které

poté vykazuji rychlejsi rozpad. [22, 23]

2.3.1.4 OSTATNi CHARAKTERISTIKY PLA KOMPOZITU S PRIRODNIiMI
VLAKNY

Tepelné viastnosti

Tepelné vlastnosti biokompozitd PLA s pfirodnimi vilakny jsou vyhodné&jSi
pro praktické vyuziti nez tepelné vlastnosti Cisté PLA matrice. Biokompozit PLA
s pfirodnimi vlakny vykazuje lepSi mechanické vlastnosti za zvySenych teplot.
Napfiklad pevnost v tahu pfi 50 °C je asi 60 % pevnosti v tahu pfi 23 °C. Tento
pokles mechanickych vlastnosti vlivem zvySené teploty je menSi nez u Cistého
polymeru PLA. AvSak konkrétni zmény mechanickych vlastnosti (pevnost v tahu,
modul pruznosti a razova houzevnatost) pfi zvySenych teplotach zavisi na stupni
pInéni pfirodnimi viakny, délce vlaken, kvalité promichani vidken v PLA matrici
a v neposledni fadé na adhezi mezifazového rozhrani matrice - viakno.[22, 24]

Horlavost

Zkousky hoflavosti biokompoziti PLA s pfirodnimi viakny dle 1ISO 9772 ukazaly
oCekavané zhorSeni odolnosti proti hofeni po pfidani vétsiny typl pfirodnich viaken.
AvSak PLA kompozit s hedvabnymi vlakny naopak vykazuje zvySeni odolnosti proti
hofeni. Snizeni hoflavosti vSak Ize dosahnout pfidanim retardér horeni, napfiklad
polyfosforeCnanu amonného. Tento retardér hofeni Ize pfidat jak do pfirodnich
vlaken, tak do PLA matrice. Pfidavani polyfosforeChanu amonného do vyztuZzujicich
vlaken nezplsobuje zménu mechanickych vlastnosti biokompozitu oproti pfidavani

tohoto retardéru hofeni do PLA matrice, které je vzdy spojeno s jejich poklesem. [25]
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Recyklace/regenerace biokompozitia PLA

Recyklace a regenerace biokompozitu PLA s pfirodnimi vlakny je zaleZitosti
komplikovanou a to zejména ztoho duvodu, Zze samotna PLA matrice neni
pro recyklaci Ci regeneraci pfilis vhodna. PLA kompozit je pfi recyklacnim
Ci regeneracnim cyklu opét vystaven zpracovatelskym teplotam a tudiZz dochazi
ke snizovani molekulové hmotnosti a ke zkracovani pfirodnich vlaken,
coz se ve vysledku projevuje poklesem mechanickych vlastnosti. Napfriklad
biokompozity PLA s dfevnymi viakny po sekundarnim zpracovani vykazuji pokles
pevnosti v tahu 0 23%, pokles razové houzevnatosti 0 8% a pokles modulu pruznosti
0 5%. [24]

2.4  ADHEZE MATRICE - VLAKNO

Ukolem matrice v kompozitnim materidlu je nejen chranit vyztuz pred
mechanickym a chemickym poskozenim, ale pfedevSim umoznit pfenos vnéjSich
napéti do vyztuze. Nositelem pevnosti a tuhosti jsou u dlouhoviaknovych (pomér
délky vidkna k jeho prdméru > 100) polymernich kompozitd zpravidla vyztuzZujici
vlakna a matrice k nim vyraznéji nepfispiva. Vyztuzujici vlakna maiji vétSinou o jeden
az dva rady vysSSi pevnost a tuhost ve srovnani s matrici a tudiz se pfi vnéjSim
namahani deformuji méné nez polymer. Dochazi tak ke vzniku smykovych sil
na rozhrani vlakno-polymer. V pfipadé dokonalé adheze (pfilnavosti) mezi
polymerem a vlaknem nesou vlakna veSkera napéti v kompozitnim materialu, takze
nepevna, ale deformovatelna matrice, je prakticky bez napéti. S narlUstem
objemového podilu viaken v kompozitu a poklesem priméru vlaken vzrista vyznam
mezivrstev (mezifaze). Pfi obvyklém objemovém podilu viaken 30 — 60 % a praméru
vlaken 12 — 25 pm je vliv mezifaze na mechanické vlastnosti kompozitu dominantni.
Spatna adheze vede ke ztratdé vyztuzujiciho efektu vlaken a tedy ke snadnému
poskozeni kompozitniho materialu. [26, 28, 29]

Prvnim pfedpokladem dobré adheze je tésny (na atomarni urovni) kontakt povrchu
dvou materiald a s nim souvisejici smacivost povrchl charakterizovana povrchovou
energii. Povrchové energie vlaken a polymernich (kapalnych) matric jsou obecné
znamé. V systémech, kde je povrchova energie vlaken mnohem vétsi nez povrchova
energie matrice, je velmi pravdépodobné dobré smaceni viaken polymerem.

Naptiklad sklenéna (560 mJ. m™2) a uhlikova (70 mJ. m™2) vlakna jsou dobre
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smadéena polyesterovymi (35 mJ. m™2) a epoxidovymi (43 mJ. m™2) pryskyficemi.
Dalsim faktorem, ktery ovlivni kvalitu adheze, je druh vazby mezi dvéma sty&nymi
plochami.

Pfi tésném kontaktu povrchl dvou materiall se vzdy uplatni slaba vazba
prostfednictvim van der Waalsovych sil. Jestlize povrchy nesou elektricky naboj
opacného znameénka, potom je vazba zpevnéna elektrostatickou pfitazlivou silou.
V pfipadé jisté drsnosti povrchl je adhezni vazba zprostfedkovana navic Cisté
mechanicky. Tento typ vazby se projevi pfedevsim pfi namahani ve smyku. Uvedené
typy vazby patfi mezi slabé interakce a u kompozitd nejsou dominantni. Vyznamné;jsi
typ adhezni vazby vznika na rozhrani dvou polymernich materialt, kdy muze dojit
k vzajemné difuzi (interdifuze) volnych koncu molekularnich fetézcu a vytvoreni
spletencu, které vedou k podstatnému zpevnéni vazby. Tohoto typu je vyuzZivano
u kompozitd s termoplastickou matrici, kde vyztuzujici vlakna jsou povrchové
upravena pomoci vazebnych cCinidel. NejpevnéjSim typem adhezni vazby je vazba
chemicka (kovalentni, iontova). Kdyz dojde k chemické reakci na rozhrani mezi
dvéma materialy, dojde k provazani obou materialt prostfednictvim chemické vazby.
[27, 28, 30, 31]

2.4.1 ADHEZE PLA MATRICE — PRIRODNI VLAKNO

Mira adheze na mezifazovém rozhrani (PLA matrice / pfirodni vlakno) ma zfejmé
rozhodujici vliv na vysledné mechanické a fyzikalni vlastnosti biokompozitu. Pokud je
adheze mezi povrchem vldkna a PLA matrici Spatna, nedochazi k vyuZiti
vyztuzujiciho vykonu pfirodnich vlidaken. Mechanické vlastnosti téchto viaken (zavisi
na konkrétnim typu) jsou obvykle nékolikanasobné vySSi nez mechanické vlastnosti
PLA matrice, proto je dulezité zajistit, aby mezifazova adheze byla co nejsilngjsi.
V pfipadé slabé vazby neni polymerni matrice schopna prenaset napéti
na vyztuzujici vlakna. Ov8em zajistit dobrou mezifazovou adhezi u biokompozitu
s PLA matrici a pfirodnimi vlakny je znacné slozitou zalezitosti, jelikoZz povrchové
vlastnosti mezi vysoce polarnimi pfirodnimi viakny a nepolarni, hydrofobni polymerni
matrici jsou zna¢né odlisné. V dusledku toho neni polymer schopen uplné smocit
vlakna, coz zabrariuje jejich homogenni dispergaci. Aby byl tedy z velké ¢asti vyuzit
vyztuzujici potencial pfirodnich vidken, je nutné dosahnout dobré mezipovrchové

pfilnavosti. Kjejimu dosazeni jsou obecné vyzivany dvé cesty, které jsou
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povazovany za ucinné - fyzikalni (povrchova uprava vilaken) a chemicky
(kompatibiliza¢ni aditiva). [31, 32, 33, 34, 35]

2.5 MODIFIKACE MEZIFAZOVEHO ROZHRANI
2.5.1 FYZIKALNI UPRAVY

Fyzikalni upravy méni strukturni a povrchové vlastnosti vliakna a tim ovliviuji
mechanickou vazbu s polymerni matrici. Pfi téchto povrchovych upravach nedochazi
ke zménam chemického sloZeni vlaken. Ke zlepSeni mezifazové adheze tak dochazi
pomoci ucinn&jSi mechanické vazby mezi vlakny a polymerni matrici. K témto
fyzikalnim upravam patfi napfiklad uprava koronovym vybojem ¢i Uprava plazmatem.
[35]

25.1.1 UPRAVA KORONOVYM VYBOJEM

Povrchova uprava koronovym vybojem je jednou z nejpouzivanéjSich metod
slouzicich k aktivaci povrchu. Koronovy vyboj se vytvari pfivadénim vysokého napéti
na ostré hroty elektrod a slouzi ke zméné povrchové energie u ruznych materialu.
Tento typ povrchové upravy lze pouzit i u pfirodnich vlaken na bazi celuldzy.
Celulézova viakna po tomto oSetfeni vykazuji lepSi kompatibilitu mezi hydrofilnim
povrchem vlakna a hydrofobni matrici. Vlakna oSetfena koronovym vybojem
se vyznacuji vySSi povrchovou energii, avSak celkova polarita oSetfenych viaken
je relativné mala. To je zpusobeno tim, Ze koronovy vyboj je vytvaren mezi linearné
usporadanymi elektrodami, tudiz Uprava trojrozmérnych utvarl koronovym vybojem
je znacné obtizna. | pfesto polymerni kompozity s celulézovymi viakny (upravenymi
koronovym vybojem) vykazuji zlepSeni pevnosti vtahu 0 5 % a modulu pruznosti
v tahu 0 9 % oproti kompozitu s celulézovymi viakny bez koronové Upravy. Dulezitym
parametrem u upravy povrchu pfirodnich viaken koronovym vybojem je doba
pusobeni korony na povrch vlakna. Pfi kratké dobé plsobeni neni povrch viakna
dostatecné aktivovan a adheze na mezifazovém rozhrani matrice - vlakno bude
nizka. Avsak pfili§ dlouhé pasobeni koronového vyboje na povrch pfirodniho vliakna

zpusobuje jeho degradaci, coz se projevi snizenim mechanickych vlastnosti. [35, 36]
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2.5.1.2 PLAZMATICKA UPRAVA POVRCHU

Uprava povrchu pomoci plazmatu je dalsi z fyzikalnich typt Uprav a je podobna
upravé pomoci koronového vyboje. U systému vyuZzivajicich atmosférické plazma je
vSak celkova hustota plazmatu mnohem vysSi, coz zvySuje rychlost a miru zaclenéni
ionizovanych molekul do povrchu materialu. Dochazi ke zvySeni miry ostfelovani
ionty, které maze zvysit pfilnavé vlastnosti materialu v zavislosti na molekulach plynu
vyuzitych béhem procesu. [35] Plazma je obecné stav latky, charakterizovany urcitym
stupném ionizace, tj. plazma je smés neutralnich €astic a kladnych a zapornych
iontd, pficemz soucet naboji téchto iontl je ve vétSich objemech nulovy (plazma je
tedy elektricky neutralni). Existuje nékolik typld plazmovych udprav, avsak
pro povrchovou upravu pfirodnich vlaken se jako nejvhodnéjSi jevi uprava
nizkotlakou plazmou. Tato metoda je variabilni, nebot u ni Ize pouzit nékolik druh(
procesnich plyna ¢&i plynnych smési, dale Ize fidit tlak a délku pasobeni. Pfi upravé
povrchu viaken nizkotlakou plazmou nedochazi k mechanickému pasobeni a tepelné
ovlivnéni povrchu vlaken je minimalni. [36] AvSak nejvétsi vyhoda této metody je
pfedevsSim v tom, Ze oblast kontaktu oSetfovanych viaken s plazmou je maximalni.
Uprava povrchu pfirodnich vlaken nizkotlakou plazmou je technologie, ktera je
pratelska k Zivotnimu prostfedi, coZz se pIné ztotoziuje z filosofii biokompozitnich
materiall. Pfesto vSechno je v sou€asné dobé vyzkum vlivu povrchové plazmatické
upravy pfirodnich vlaken na mezifazovou adhezi s PLA matrici oblasti znacné

neprobadanou.

2.5.2 CHEMICKE UPRAVY

Pfirodni vlidkna na bazi celul6zy maiji silné polarni charakter. Ve své podstaté jsou
tedy neslucitelné s polymery hydrofobni povahy. V mnoha pfipadech je mozné
dosahnout kompatibility mezi dvéma nekompatibinimi materialy zavedenim dalSiho
Clenu (kompatibilizatoru), ktery je kompatibilni s kazdym z nich. NejbézZnéjSimi
kompatibilizatory jsou slou€eniny na bazi maleinanhydridu a silany.
Tyto kompatibilizatory ve veétSiné pfFipadld zlepSuji stupen zesiténi v oblasti
mezifazového rozhrani matrice — vlakno, jehoz vysledkem je vytvoreni vysoké plochy
povrchu, ktera je k dispozici pro pfimou interakci s polymerni matrici, coz zvysuje
vzajemny vazebny ucinek. Samotna vazba je poté realizovana pomoci hydroxylovych

skupin z pfirodnich vlaken. [37]
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U biokompoziti s PLA matrici a pfirodnimi vlakny se chemicka modifikace jevi
jako neucinnéjSi zpusob, jak zajistit dobrou adhezi na mezifazovém rozhrani.
Pfi tomto typu modifikace vznikaji mezi vlakny a matrici kovalentni vazby. Nej¢astéjsi
chemickou uUpravou u PLA biokompozitd s pfirodnimi viakny je alkalicka uprava,
ktera je vhodna pro vSechny typy vlaken na bazi celulézy. K dalS§im mozZnym
upravam patfi napfiklad modifikace maleinanhydridem, silanova uprava, acetylace

a uprava pomoci enzymu. [38, 45]

2.5.2.1 SILANOVA UPRAVA

Bifunkéni molekuly silanu slouzi jako spojovaci Ccinidlo mezi polymerem
a celulozou obsazenou v pfirodnich vlaknech, kdy vytvafi chemickou vazbu
s povrchem celulézy pres siloxan, zatimco organofunk&ni skupina tvofi vazbu
s polymerem. Vlastnosti vysledného kompozitu ovliviiuje fada faktoru, jako napfiklad
silanova struktura, organofunkéni skupiny, kyselost, podminky sus$eni, chemické
sloZeni povrchu vlaken, atd. [43]

Obecny vzorec silanu je R-Si-X3, kde R je skupina, ktera reaguje s polymerem
(vinyl, y aminopropyl, atd.). X je skupina (chloro-, methoxy-, ethoxy-, atd.), ktera
reaguje s hydroxylovymi skupinami na povrchu celulézy. Silan je hydrolyzovan
na odpovidajici silanol a do tohoto vodného roztoku jsou ponofena vlakna. Molekuly
silanolu vytvofi vodikové vazby s hydroxylovymi skupinami vazanymi na povrch
vlakna. P¥i zpracovani vlaken probiha kondenzace mezi silanem a hydroxylovymi
skupinami na povrchu celulézovych viaken, kde se vytvofi polysiloxanova vrstva s R-
skupinami sméfujicimi do viakna. [39,40,55] Pro silanovou upravu pfirodnich viaken
se obvykle pouziva koncentrace silanu 0,25% az 1,5%. Doba maceni viaken je 1
az 2h. Do roztoku s vlakny Ize pfidat kyselina octova kvuli zméné pH. Po uplynuti
doby maceni se vldkna vyjmou a promyji destilovanou vodou, poté nasleduje suseni
pfi bézné pokojoveé teploté po dobu nejméné 2 dnd. [43, 44] Vzhledem k vyslednym
mechanickym vlastnostem biokompozitll s vlakny se silanovou upravou se tato

Uprava jevi jako vysoce vykonna. [45]

2.5.2.2 ALKALICKA UPRAVA

Alkalicka uprava povrchu je nejpouzivanéjsSi chemickou modifikaci pFirodnich

vlaken urCenych jako vyztuz pro polymerni kompozity. Metoda spociva v namaceni
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vlaken v roztoku NaOH (hydroxidu sodného), pfi kterém tato silné zasadita
anorganicka slou€enina odstranuje z vlaken urc€ité mnozstvi ligninu, vosku a oleje,
které bézné pokryvaji povrch bunééné stény vlakna (zavisi na druhu vliakna). [41, 47]
Alkalicka uprava viditelné zdrsfiuje povrch vlaken, coz ma vyrazny Vvliv
jak na mechanickou, tak i na chemickou vazbu. Vlakna nasledné vykazuji vyrazné
vySSi povrchové napéti, které se projevuje zlepSenou smacivosti PLA matrici.
Vzhledem k tomu, Ze pfirodni vlakna maji rozdilné chemické slozeni (obsah ligninu,
pektinu, celulézy, hemicelulézy, atd.), je nutné pfistupovat k alkalické upravé
u konkrétniho typu vlakna individualné. To znamena, Ze ucinky alkalické upravy
na pfirodni vliakna se liSi v zavislosti na koncentraci roztoku NaOH a na dobé jeho
pusobeni. [42, 47, 53] Vysledkem této uUpravy je nejen zména mechanickych
vlastnosti vysledného biokompozitu, ale i zména vlastnosti samotnych vilaken.
Napfiklad vlakna ramie, oSetfena roztokem obsahujicim 15% NaOH vykazuji zvySeni
pevnosti vtahu o 4-18% oproti vlakndm pfed oSetfenim. U jutovych vlaken,
oSetfenych 5% roztokem NaOH po dobu 4, 6 a 8h mize dojit ke zvySeni modulu
pruznosti vtahu o 12%, 68% a 79%. Dobra smacivost vlaken v PLA matrici
nezpusobuje pouze zvySeni mechanickych vlastnosti, ale navic i snizeni pérovitosti,
vy$Si hustotu a vySSi odolnost vac&i navihani. [46]

Alkalické oSetfeni povrchu je nékdy pouzivano také jako preduprava
pro naslednou silanovou upravou. V této kombinaci vykazuji vysledné kompozity

vysokou adhezi.

2.5.2.3 ACETYLACE

Acetylace je chemicka reakce, pfi které dochazi k zaclenéni acetylové funkéni
skupiny do organické slouceniny. Jde o proces zavedeni acetylové skupiny (vedouci
ke vzniku acetoxo skupiny) do slou€eniny, konkrétnéji substituce acetylové skupiny
(CH3CO), misto aktivniho vodikového atomu z hydroxylové skupiny. Tato chemicka
reakce se vyuziva k upravé prirodnich vlaken, jejichz silné hydrofilni charakter
zabranuje smacivosti hydrofobnim polymerem PLA. [45, 49, 48] Hlavnim cilem
acetylace je tedy zména hydrofilniho charakteru vidaken na hydrofobni. Hydrofilni
vlakna na bazi celulézy obsahuji. K témto hydroxylovym skupinam je tedy nutno

zaclenit skupiny acetylové, ¢imz vznikaji molekuly vykazujici hydrofébnéjSi charakter.
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Vysledkem této upravy neni jen zlepSeni smacivoti a tim i vySSi mechanické
vlastnosti biokompozitu, ale i snizeni absorpce vihkosti vlaken. Napfiklad u Inénych
vlaken v prostfedi o teploté 23 °C a relativni vihkosti 95% muze Ccinit snizeni
absorpce vihkosti 0 42% oproti vlaknim bez acetylacni uUpravy. Av8ak konkrétni
snizeni absorpce vihkosti vlaken je dano snizenim jejich hydrofilnosti zavislou
na mife obsahu acetylovych skupin. Vzhledem k tomu, Ze celkova navihavost PLA
kompozitu (z velké Casti ur€ena navlhavosti pfirodnich vlaken) ovliviiuje rychlost
biodegradace, vykazuji biokompozity PLA s pfirodnimi vlakny s acetylacni upravou
vy$Si odolnost vici bidegradabilnimu rozpadu. Ve vysledku to mize znamenat nizsi
ztraty mechanickych vlastnosti kompozitu a delSi Zivotnost v porovnani s kompozity

obsahujici vlakna se silanovou upravou. [45, 50]

2.5.2.4 MALEINANHYDRIDOVA UPRAVA

Pouziti upravy pomoci maleinanhydridu je standartni postup u vyroby vétSiny
polymernich vlaknovych kompozitd. Chemicka modifikace spociva v pfimichani
maleinanhydridu a t-butyl peroxybenzenoatu do taveniny polymeru. Toto aditivum
samo O sobé dokaze zlepSit vlastnosti polymerni matrice, protoze funguje
jako zesitovadlo. [52] Da se fFici, ze v dnesSni dobé je to nejrozSifenéjSi zpusob,
kterym se zaijiStuje adheze nejen vliaken, ale jakychkoli pevnych plniv (na bazi skla,
celulézy, kovu, atd.) v kompozitech s rliznou polymerni matrici. Zasadni rozdil oproti
jinym chemickym modifikacim je, ze anhydrid kyseliny maleinové se nepouziva
pouze k upravé povrchu vlaken, ale také k upravé polymerni matrice. Vysledkem
je dosazeni lepSi mezifazové vazby mezi vliaknem a matrici a zlepSeni mechanickych
vlastnosti kompozitu. NejvétSi vyhoda tohoto typu modifikace, je snadna
aplikovatelnost. Na trhu je nékolik vyrobctu (napf. fy. DuPont) adheznich aditiv,
nabizejici aditivum na bazi maleinanhydridu ve formé granulatu, ktery staci pfimichat
v uréitétm poméru k polymerni matrici a vlaknim, bud pfi samotné kompaundaci
kompozitu, nebo pfi procesu vstfikovani. Doporu¢ené davkovani zavisi na stupni
plnéni, avSak obvykle se pohybuje v rozmezi 4 az 7%. [54] Z pohledu vykonnosti

je ovéem tento konvencni zplsob modifikace v dnedni dobé jiz pfekonany.
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2.5.2.5 UPRAVA POMOCIi ENZYMU

Enzymicka uprava povrchu je dnes pouzivana predevSim v oblasti textilni vyroby.
Pouziti této metody pro pripravu pfirodnich vlaken urCenych do polymernich
kompozitl je dnes sice spi$ okrajovou zalezitosti, avSak jeji vyznam neustale roste.
Hlavnim ddvodem rozSifovani je jeji Setrnost k Zivotnimu prostfedi. Pfi upravé
pfrirodnich vlaken na bazi celulézy pomoci enzymu dochazi ke zméné morfologie
povrchu vlaken. Pomoci enzymu jsou z povrchl vlaken odstranovany néktera slozky,
v€etné voskl bézné se vyskytujicich na povrchu vlaken. Pfirodni vidkna maji obecné
po enzymické upravé nizSi obsah pektinu, ligninu a hemicelulézy. Diky zméné
morfologie povrchu vlaken a zméné obsahu nékterych latek se zvySuje smacivost
vlaken, coz se pfiznivé projevuje zvySenim mechanickych vlastnosti vyslednych
kompozitl. [45, 51] Napfiklad biokompozity s enzymicky upravenymi vliakny abaky,
vykazuji zvySenou pevnost v tahu o0 5 az 45% oproti kompozitu s vlakny bez upravy.
Mira zvySeni mechanickych vlastnosti zavisi pfedevSim na konkrétnim typu
prirodnich vlaken a na technologickém postupu enzymické Upravy. [51]

Uprava pomoci enzym(i se z moznych chemickych modifikaci pfirodnich viaken,
jevi jako velmi perspektivni metoda, protoze kromé jiz zminéné Setrnosti k Zivotnimu
prostiedi, je také efektivni z hlediska nakladl pfi srovnatelnych vysledcich

v porovnani s maleinanhydridovou a silanovou upravou.

2.6  TECHNOLOGIE PRIPRAVY A ZPRACOVANI PLA
BIOKOMPOZITU S PRIRODNIMI VLAKNY

Biokompozitni materidly na bazi PLA matric vyztuzenych pfirodnimi vliakny maji
Siroké aplikaéni moznosti. Vzhledem k mechanickym a fyzikalnim vlastnostem,
kterych Ize za optimalnich podminek u téchto biokompozitl dosahnout, se tyto
materialy mohou fadit mezi vykonné konstrukéni kompozity, srovnatelné napfiklad
s kompozity s polyolefinickou matrici vyztuzenou sklenénymi vlakny. U biokompozitu
PLA s pfirodnimi vlakny je z hlediska jeho vysledné kvality naprosto nezbytné prisné
dodrzovani technologické kazné pfi jeho pfipravé i jeho zpracovani a to na vSech
jeho suburovnich. Pfi nedodrzeni technologickych standardu pfi pfipravé
biokompozitu, ¢i jeho zpracovani, hrozi vyrazna ztrata mechanickych vlastnosti
vysledného produktu. Proto je velmi dllezité sméfovat vyzkumné vyvojové ginnosti

pravé do oblasti vyzkumu stavajicich ¢&i inovativnich technologickych procesu
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a procesnich feSeni souvisejicich s pfipravou a zpracovanim PLA biokompozitl tak,
aby vysledny biokompozit odpovidal pevnostni charakteristikou, cenou

a zpracovatelnosti dnednim pozadavkim primyslu. [45, 52]

2.6.1 KOMPAUNDACE TERMOPLASTICKE MATRICE S VLAKNY
Kompaundace je pro vyrobu polymernich kompozitd s vyztuzujicimi vlakny
stéZejni technologii. Vstupem do procesu je zakladni polymerni matrice, vyztuzujici
vlakna a pfipadna aditiva, pficemz vystupem je granulat kompozitu, ur€eny pro finalni
zpracovani. Samotné kompaundovani polymernich kompozitl je proces miseni
a dispergovani vyztuzujicich vlaken vtermoplastické matrici. Soubézné
s kompaundaci probiha extruze, ktera je realizovana rlznymi zpusoby v zavislosti
na konfiguraci pouzitého extruderu. Hlavnim cilem této technologie je tedy vyroba
granulatu kompozitu optimalizovanych materialovych vlastnosti s nejnizSimi

vyrobnimi naklady. Tohoto cile je mozné dosahnout pouze za téchto predpokladu:

vysoka dispergace vlaken v termoplastické matrici

e granulat s pravidelnym tvarem vhodnym k dalSimu zpracovani
e granulat bez kavit

e minimalni poSkozeni vliaken

e dobra adheze matrice — vlakno

e zabranéni degradace polymeru

e zabranéni degradace vlaken (v pfipadé pfirodnich viaken)

e maximalni mozny vykon extruze [24]

Kompaundacéni proces je u polymernich kompoziti ve vétsiné pfipadu realizovan
pomoci dvousSnekovych extruderld s nejriznéjSimi konfiguracemi jako napf.
s korotacnimi Sneky, samostiracimi Sneky, protibéZnymi paralelnimi Sneky, kdnickymi
Sneky, planetovymi Sneky, atd. AvSak bez ohledu na konfiguraci extruderu,

je kompaundacéni proces slozen z nékolika soucinné probihajicich operaci:

e davkovani jednotlivych komponent (polymeru, vlaken, aditiv,...)
e taveni polymeru (popf. aditiv) v dasledku tfeni a pfivedenym teplem z topnych

pasem
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e miseni materidlu za ucelem dosazeni dobré disperze (rozbiti aglomeratud
vlaken pomoci podélnych a pfi€nych smykovych sil)

e distributivni miseni: prostorova homogenizace vlaken s polymerni matrici
zajiStovana uzkymi michacimi elementy

e devolatilizace: odstranéni vihkosti a pfipadnych tékavych latek

o vytlaCovani [24]

2.6.2 KOMPAUNDACE BIOKOMPOZITU S PRIRODNIMI VLAKNY

Kompaundace biokompozitl vyztuzenych pfirodnimi vlakny ma urcita specifika
oproti kompaundaci kompozitd na bazi syntetickych polymernich matric s béznymi
vyztuzujicimi vlakny (napf. sklenénymi, uhlikovymi, kovovymi, &ediCovymi, atd.).
U kompaundace biopolymernich kompozitd je nutné zohlednit jejich typické
materialové vlastnosti. Dale je nutné pocitat s odliSnosti v davkovani, které se tyka
zejména prirodnich vlaken. Dulezitym aspektem je dispergace pfirodnich vlaken
v biopolymerni matrici, ktera je u nékterych druhl pfirodnich viaken obtizna, nebot
vlivem vysokych tlaki muzZe dochazet k tvorbé aglomeratd. DalSi specifickou Casti
polymernich kompozitl. Tato obtiznost spociva v citlivosti biopolymerni matrice
a prirodnich vlaken k tepelné degradaci. Dale je nutné pocitat s realnou moznosti
hydrolytického odbouravani, ke kterému muze dochazet vlivem absorbované vihkosti
v pfirodnich vlaknech a biopolymeru. Z tohoto didvodu je nutna spravna konstrukce
odplynovacich zén extruderu. Vzhledem k plné biodegradabilité biokompozitd,
urychlené ve vihkém prostiedi, je nutné co nejdfive vystupni granulat vysusit. [56, 57,
58]

Veskeré technologické problémy kompaundace biopolymert s pfirodnimi viakny

zapficinuji nasledujici charakteristické vlastnosti jednotlivych slozek biokompozitu:

nizka teplotni stabilita celulézy (zakladni sloZka vSech rostlinnych vidken)
¢ rychla degradace pfirodnich vliaken a nékterych biopolymeru

e nepravidelny tvar pfirodnich viaken

e nizka ,sypna“ schopnost mletiny pfirodnich viaken (obtizné davkovani)

e vysoky obsah vihkosti pfirodnich viaken (v€etné vysoké rychlosti navlhani)
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2.6.3 DULEZITE VLASTNOSTI BIOPOLYMERNI MATRICE VE
VZTAHU KE KOMPAUNDACNIMU PROCESU

PFi pfipravé biokompozitl jsou z technologického hlediska dulezité nékteré
vlastnosti biopolymerni matrice, které vyrazné ovliviuji kompaundacni proces. Mezi
tyto vlastnosti patfi zejména tekutost taveniny, teplota tani a hustota biopolymeru.

Tekutost taveniny vyrazné ovliviuje procesni parametry kompaundace. V idealnim
pfipadé by se tekutost biopolymeru méla hodnotit na zakladé tokovych kfivek,
ale vzhledem ktomu, Ze v jednotlivych zénach extruderu panuji mnohdy odliSné
teploty, tlaky a smykové pomeéry, je hodnoceni tekutosti pomoci tokovych krivek
znacné slozité. Pro zjednoduSenou predstavu o tekutosti biopolymerni matrice
postacuje hodnota hmotnostniho indexu toku taveniny (MFI) v jednotkach g/10min.
Pfi vybéru biopolymerni matrice hraje tekutost vyznamnou roli, nebot tento parametr
vyrazné ovliviuje maximalni stupenn plnéni, kterého Ize dosahnout. Obecné
se da fici, ze Cim je biopolymer tekutéjsi, tim vétSi mnozZstvi vyztuzujicich plniv
lze do matrice zapracovat. Vlivem pfidani vyztuzujicich plniv (v zavislosti na jejich
tvaru) se totiz tekutost biokompozitu snizuje. Velmi nizka tekutost pak dramaticky
zvySuje tlak a kroutici moment extruderu potfebny k otaeni Sneku, ktery tak maze
byt snadno pfetizen. V pfipadé pretizeni, je nutné zvysit teploty extruderu,
tim se v8ak zvySuje riziko poSkozeni matrice a vlaken, jelikoz biopolymery i pfirodni
vlakna jsou citlivé na tepelnou degradaci. U PLA se tepelna degradace projevuje
vyraznym zvySenim tekutosti vlivem zasadniho sniZzeni molekulové hmotnosti,
tvorbou laktidovych monomerl a dalSich vedlejSich produktld. Z tohoto duvodu
je tfeba se pouziti pfili§ vysokych teplot taveniny vyhnout. Pro biokompozity
s vysokym obsahem pfirodnich viaken je tedy nutné volit biopolymerni matrici s vySSi
tekutosti ( MFI alespon 25 g/10min a vice). [59, 61]

Teplota tani biopolymeru je dulezita nejen k nastaveni teplotniho profilu extruderu,
ale zejména pfi vybéru vysledného materialového sloZeni biokompozitu. Nékteré typy
biokompozitd maji teplotu tani vysSi nez je teplota, pfi které dochazi k tepelnému
rozkladu pfirodnich vlaken. Pfirodni vlakna na bazi celuldézy (vlakna rostlinného
puvodu) se tepelné rozkladaiji jiz pfi prekroCeni 205 °C, proto je nutné volit matrici
které tento poZadavek splfiuji, jako napfiklad PLA, PHB, Rilsan PA 11, Rilsan PA 12,

atd. Jako nejvyhodnégjSi volba se z hlediska teploty jevi matrice PLA, ktera z bézné
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v v,

cca 155 °C. Procesni teploty extruderu jsou pfiblizné 180 — 195 °C, tedy 30 az 40 °C
nad Tn, tim je tak zajisténa optimalni viskozita taveniny pro zapracovani pfirodnich
vlaken do biopolymerni matrice.

DalSi dualezitou materialovou vilastnosti v procesu kompaundace je hustota
polymeru. Hustota polymeru ovliviiuje zejména vykonnost extruze. V pfipadé,
Ze kompaundace biokompozitu na bazi PLA probiha na extruznich linkach ur€enych
primarné pro polyolefiny (coz je béznou praxi), je nutné pamatovat na to, Ze PLA
ma oproti polyolefiniim (0,91 aZ 0,96 g/cm?®) hustotu mnohem vy$si (asi 1,24 g/cm?®).
Pokud je extruder nastaven na hranici maximalniho vytlaCovaciho vykonu, nemusi
jeho vykon dostaCovat pro zpracovani PLA kvuli jeji podstatné vySsi hustoté. Hustota
biopolymerni matrice muze mit také vliv na maximalni stupen plnéni. Tento vliv je tim
vétsi, ¢im vétsi je rozdil hustot matrice a pfirodnich vlaken. Pfi vysokém stupni pInéni
PLA matrice pfirodnimi vilakny o malé hustoté muize v dusledku velké hustoty PLA
dojit k nedostateCnému obaleni vilaken. Proto je nejCastéjSi stupen plnéni
biopolymerni matrice pfirodnimi vidkny 30%, av8ak pfi optimalnich podminkach
Ize dosahnout i 40 %. [58, 60, 61]

2.6.4 SPECIFICKE VLASTNOSTI PRIRODNICH VLAKEN VE
VZTAHU KE KOMPAUNDACNIMU PROCESU

Pouziti pfirodnich viaken v biokompozitnich materialech pfinaseji urcité limity
do jejich pfipravnych a zpracovatelskych procesu. Jak jiz bylo zminéno, jejich
chemické slozeni, obsahujici pfedevSim vysoké mnoZstvi celulézy, hemicelulozy,
ligninu a pektinu omezuje pfedevSim zpracovatelské teploty, nebot’ pfi teplotach
kolem 205 °C se zacinaji viakna tepelné rozkladat. Tepelny rozklad vilaken
pfi kompaundaci se projevuje vyraznym tmavnutim jejich barvy a koufem.
Ve vysledném biokompozitu pak tepelné poskozena vlakna snizuji vyztuzujici efekt.
Teplota taveniny vSak neni dana pouze teplotami nastavenymi na topnych pasmech,
ale je také vyrazné ovliviiovana mirou tfeni materialu v extruderu. Toto tfeni mize
proto je nutné citlivé volit otacky extruderu. [57, 58]

Z chemické podstaty pfirodnich viaken vyplyva i jejich specificka vlastnost —

absorbce vlhkosti. Mira absorbce zavisi na konkrétnim typu vlaken a na relativni
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vlihkosti a teploté prostredi, ve kterém se vlakna pfed kompaundaci skladuji. Bézné
vSak pfirodni vlakna na bazi celul6zy obsahuji 15% vody, tudiz je nutné vidkna pfed
jejich zpracovanim peclivé vysusit. Po vysuSeni by méla byt viakna zkompaundovana
co nejdfive, nebot opétovna absobce vzdusné vihkosti je velmi rychla. Malé mnozstvi
vlhkosti mGze byt z extruderu odvedeno pomoci odplyfovacich zén. Paklize je vSak
vlhkost vysoka, odplyfiovaci zony nestihaji vlhkost odvadét a vysledny granulat
vykazuje vysokou porovitost. DalSim didsledkem vihkosti je hydrolytické odbouravani
biopolymerni matrice, pfi kterém dochazi ke sniZzovani molekulové hmotnosti.
Obecné lze konstatovat, Zze Cim vySSi je obsah vlhkosti ve smési taveniny
s pfirodnimi vlakny, tim vétsi je mira hydrolytického odbouravani matrice. Umé&rné
tomu dochazi ke ztraté mechanickych vlastnosti biopolymerni matrice. VIhkost
ale pfedevSim negativné plusobi na vyslednou adhezi mezifazového rozhrani matrice
— vladkno. Jak uz bylo dfive FeCeno, kvalita adheze zasadnim zplUsobem urcuje
vysledné vlastnosti biokompozitu. Vysoka vihkost obsazena ve vlaknech se vlivem
zahrati na zpracovatelské teploty béhem kompaundace zacné z vlaken uvolfiovat
v podobé pary, ktera nejen ze zplUsobuje mnozstvi pérl v kompozitu, ale predevsim
se kolem vlakna vytvofi parni polstaF, ktery zabrafiuje kontaktu matrice s povrchem
vlakna. [68, 71]

DalSi specifickou vlastnosti nékterych typu pfirodnich viaken je jejich nizka hustota
v rozemletém stavu, jejich konzistence se da pfirovnat k bavinéné vaté. Takova
konzistence je z hlediska zpracovatelnosti nevyhodna a vyrazné komplikuje jejich
davkovani do procesu kompaundace. Hustota mletych vidken navic vyrazné klesa
srostouci délkou vlaken, ktera je vSak pro vyztuzeni kompozitu dulezitym
parametrem. Obecné proto panuje snaha o pfipravu kompozitll obsahujicich dlouha
vlakna.

Rozemleta pfirodni vlakna na bazi celulézy maji tendenci pfi vystaveni vySSim
tlakim a teplotam tvofit shluky neboli aglomeraty. To je dano pfitomnosti ,lepivych
slozek” a absorbované vlhkosti ve vlaknech, které se pfi vy$Sim tlaku a teploté
zacnou z vlaken vylu€ovat. Jednou z téchto slozek je napfiklad lignin, jehoz obsah

zavisi na typu viaken.
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2.6.5 KLICOVE CASTI PROCESU KOMPAUNDACE
BIOKOMPOZITU S PRIRODNIMI VLAKNY

2.6.5.1 DAVKOVANI PRIRODNICH VLAKEN

ZplUsob davkovani pfirodnich viaken je velmi individudlni a plné se odviji
od konzistence mletych vlaken konkrétniho typu. Obecné se da Fici, ze vétSina typl
vlaken vlivem nizké sypné hmotnosti' v rozemletém stavu, ma velmi omezenou
sypnou schopnost. Tato vlastnost v podstaté vyluCuje pouziti standardnich
davkovacich zafizeni pro sypké materialy. Davkovani vilaken tak musi byt
realizovano pomoci specialniho davkovaciho zafizeni, které pracuje bud na principu
vibraci nebo silového podavani s jednim Ci dvéma Sneky. Davkovaci zafizeni
pracujici na principu vibraci (obr. 6) je mozné vyuzit u takovych typa pfirodnich
vlaken, které vykazuji dostateCnou sypnou schopnost. Takovym typem vilaken jsou
napfiklad vlakna topolového dieva, smrkového dfeva, vlakna kokosu, atd., které maji

v rozemletém stavu vyS$Si sypnou hmotnost.

Obr. 6 Vibracni davkovaci zafizeni. [72]

U ostatnich typu vlaken s nizkou sypnou hmotnosti v rozemletém stavu je nutné
pouzit davkovaci zafizeni, které se od standartnich liSi zejména velikosti a tvarem
zasobniku a promichavacem vlaken. Zasobnik vlaken musi byt velkoobjemovy,

nebot vlakna pfi malé hmotnosti zabiraji velky prostor. Nizkohustotnim mletym

! Sypnéa hmotnost je hmotnost objemoveé jednotky mletych viaken véetné mezer mezi nimi [kg/m3]
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vlaknim s nizkou sypnou schopnosti musi byt pfizplsoben i tvar zasobniku, proto se
u velkoobjemovych zasobnik déla jen malé zeSikmeni jeho tvaru (obr. 7). U vlaken
s témeér nulovou sypnou schopnosti je nutné pouziti jen rovnych zasobnikl. Aby byla
zajisténa kontinualni doprava vlaken k podavacimu Sneku, je nutné neustale vliakna
promichavat pomoci promichavaciho elementu (promichavace). Finalni volumetrické

davkovani je realizovano bud pomoci jednoho, nebo dvou podavacich $neku.

Obr. 7 Velkoobjemové davkovaci zafizeni s domichavacem. [64]

DalSim dulezitym aspektem u kompaundace biokompozitu s pfirodnimi viakny
je volba davkovaciho mista vlaken do extruderu. Obecné jsou pouzivany dva
zpusoby. Prvni zplUsob je konvenéni stranové plnéni vlaken (obr. 8). Pfi tomto
konceptu plnéni je hlavni nasypkou na zaCatku extruderu davkovan pouze zakladni
biopolymer, ktery je v dvouSnekovém extruderu postupné taven a teprve do mista,
kde uz je veSkery biopolymer roztaven, jsou pfivadéna vlakna pomoci silového
podavace. Tento typ davkovani je Setrnéjsi vuci pfirodnim viaknim. Z divodu toho,
Ze pfirodni vlakna jsou pfidavana jiz do taveniny, tudiZz neprochazi vSemi Castmi
extruderu, ale pouze michacimi zénami, je menSi hrozba jejich tepelné degradace.
DalSi vyhodou je spolehlivost dosazeni rovhomérného davkovani, jelikoz sméSovaci

pomér je dan predevsim otackami davkovacich Sneku.
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Obr. 8 Konvencéni stranové plnéni.

Druhy koncept davkovani viaken je plnéni pfes hlavni nasypku spolu se zakladnim
biopolymerem (obr. 9). Tento koncept je z hlediska potfebného vybaveni jednodussi,
nicméné u vlaken s témeér nulovou sypnou schopnosti neni tento zpasob pouzitelny
pfi vysSich stupnich plnéni. Vyhodou tohoto zpUsobu je jednodussi strojni zafizeni
a jednodussi fizeni procesu. Avsak pfi tomto zpUsobu davkovani prochazeji prirodni
vlakna celym extruderem, Cili jsou delSi ¢as vystaveny zpracovatelskym teplotam

a smykovému namahani?, tudiz riziko jejich tepelné degradace je vyssi.

2 Technologie kompaundace lezi v oblasti strukturni viskozity Cili v oblasti stfednich smykovych
rychlosti. V jednotlivych &astech dvousnekového extruderu se smykova rychlost méni a proto se méni
i viskozita kompaundu. Poté je dale kompaund protlacovan vysokou rychlosti Stérbinou vytlaCovaci
hlavy, jeho smykova rychlost se tak zvySi a nastane pokles viskozity. Po opusténi vytlaGovaci hlavy je
kompaund ve formé struny a nepUsobi na néj zadny smyk, jevi se proto jako vysoce viskozni [63, 67].
V oblasti stfednich a vy$Sich smykovych rychlosti Ize zavislost smykového napéti na smykové
rychlosti popsat mocninovym vztahem [64, 66]:

y=¢- (2.1)

(l) — koeficient tekutosti — odpovida smykové rychlosti pfi uréité hodnoté smykového napéti
m — exponent mocninového zakona — odchylka tokového chovani od Newtonovského (m > 1)
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Obr. 9 Spole¢né davkovani obou slozek z hlavni nasypky.

Obtizné davkovani mletych viaken s nizkou sypnou hmotnosti je problém, ktery
do jisté miry brzdi aplikacni rozvoj pfirodnich vldken jako vyztuzujiciho plniva
biopolymernich kompozitl. Moznym feSenim téchto problému je davkovani viaken
ve formé pelet (obr. 10).

Obr. 10 Transformace jemné frakce konopnych viaken (A) na pelety (B).

Peletizace je mozna ze vSech druhu rostlinnych viaken. Pelety se vyrabéji
z vlaken rozemletych na jemnou frakci, ktera se lisuje do granuli o priméru 6, 8 a 12
mm a délce 20 — 40 mm. Tyto pelety jsou velmi koncentrovanym materialem
s hustotou 1,4 kg/dm®. Diky svému vyslednému tvaru a hustoté jsou pelety
nejvhodnéjsi formou pro pfesné davkovani konceptem pfes hlavni nasypku,
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Cili bez nutnosti pouziti specialnich davkovacich zafizeni. Diky tomu, Ze pelety jsou
davkovany soucCasné s granulatem polymeru pfimo do dopravni zény extruderu,
pusobi na pelety tfeni od neroztaveného granulatu a tim dochazi k rozpadu pelet
zpét na vlakna. [68, 69, 70]

2.6.5.2 MICHANI BIOPOLYMERU S PRIRODNIMI VLAKNY V EXTRUDERU

Pro samotné michani taveniny biopolymeru s pfirodnimi viakny lze pouzit nékolik
typl extruderl. Mezi zakladni typy patfi extrudery jednoSnekové, dvousSnekové
a viceSnekové. Z hlediska vyuzitelnosti maji v kompaundaci biopolymer( s pfirodnimi
vlakny nejvétsi vyznam pararelni dvou$nekové extrudery (obr. 11). Sneky u tohoto
typu extruderu mohou pracovat bud soubéznou rotaci, nebo protibéznou rotaci
a to se vzajemnym zabiranim. DvousSnekové extrudery bez vzajemného zabirani
se pro kompaundaci nepouzivaji. Mimo paralelnich dvousSnekovych extruderd,

existuji jesté dvoudnekové extrudery kénické. [58, 62]

Obr. 11 Kompaundacni $neky paralelni (A) a konické (B).

Nejlepsich vysledkd v dosazené kvalité kompaundu biopolymerni matrice
s pfirodnimi vlaky, dosahuji dvousnekové pararelni extrudery se soubéznou rotaci
Snekl. Tento typ extruderu se vyznacuje vysokou produktivitou, vysokym stupném
homogenizace a flexibilitou procesu. Zakladnimi parametry extruderu je pomér L/D
a kompresni pomér. Hodnota L je délka Snekl a D jejich primér. Tyto hodnoty jsou
doporu€ované pro jednotlivé typy materialt. Napfiklad doporuc¢ena hodnota poméru
L/D u biopolymeru PLA ¢ini 24 az 30. Parametr kompresniho poméru $neku je velmi

dulezity, tento pomér vychazi z hloubky zavitové drazky v dopravni zoné a hloubky
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zavitové drazky v zoné homogenizaéni. Cim vyssi je kompresni pomér, tim vyssi
je smykové namahani a v dusledku toho je i vétsi vyvin tepla v extruderu. Proto jsou
pro kompaundaci tepelné citlivych materiald pouzivany Sneky s nizkym kompresnim
pomérem. U biopolymeru PLA je doporu¢eny kompresni pomeér v rozmezi 2 az 3.
[68]

Pro kompaundaci biopolymeru s pfirodnimi vlakny je rozhodujici jiz zminéna
flexibilita, nebot jednotlivé typy pfirodnich viaken se svymi vilastnostmi mohou
odliSovat. Tyto odliSnosti vyzaduji nejen zménu nastaveni samotného procesu,
ale i zménu konstrukce Snekl extruderu. Bez nadsazky Ize konstatovat, Ze z pohledu
kompaundace, existuji pro rlizné biokompozitni materialy rizné optimalni konstrukce
Snekd. Navrh konstrukce Sneku je vSak slozitou zalezitosti, pfi které se musi
zohlednit napf. velikost granulatu biopolymerni matrice, tvar a velikost viaken, teplota
taveni a viskozita biopolymerni matrice, tlakovy profil, smykové namahani, rychlost
toku v jednotlivych cCastech Sneku, atd. Obecné se Sneky skladaji z nékolika

zakladnich zon:

e dopravni

e tavici

e davkovaci (davkovani viaken)

e misici

e odvétravaci (atmosférické odvétrani)

e homogenizacni

e odplynovaci (odplynéni pomoci vakua)

o vytlaCovaci

Prvni zéna extruderu — dopravni, je uzpusobena tak, aby bylo zajist€éno maximalni
plnéni zavitd zakladnim materialem (biopolymerni matrici) a tento material byl plynule
a rychle dopravovan do tavici zény. Proto ma Snek v dané zéné hlubokou
a otevienou zavitovou drazku (pro maximalni pfijem materialu) a velké stoupani
zavitu (rychly pohyb granulatu vpfed). Cas, po ktery se material zdrzuje v dopravni
zéné, je tak velmi kratky. Na konci zény je stoupani zavitu vyrazné mensi, ¢imz
dochazi ke stlaCeni materialu pfed vstupem do tavici zény. PFiklad konstrukénich

feSeni segmentu urCenych pro dopravu materialu je uveden na obr. 12.
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Obr. 12 segmenty dopravni zony.

V tavici zoné& dochazi krovnomérnému nataveni matrice a soucCasné jeji
homogenizace. Jeji konstrukce je vzdy plné odvozena od teplotniho chovani zakladni
chovani v zavislosti na teploté (zména viskozity), citlivost materialu na tepelnou
degradaci, atd. Témto vlastnostem podléha nejen samotny tvar segment,
ale i celkova délka zony. Obecné ma tato zona velkou styCnou plochu
s biopolymerem, kvuli rychlému prohfati materialu pfi co nejmensi mozné teploté,
aby nedochazelo k lokalnimu pFehrati. Velka styéna plocha segmentl je feSena
rizné, napfiklad pomoci velmi malého stoupani zavitl nebo vicechodym zavitem,
avSak nejcastéji pomoci hnétacich diskt (obr. 13). V tavici z6né s hnétacimi disky
dochazi k vyraznému zpomaleni pohybu materidlu a intenzivnimu disperznimu
michani. Zdrzeni materialu v tavici zéné je tak vyrazné delSi nez v zoné dopravni
a u tepelné citlivych materialu musi byt délka tavici zoény peclivé volena.
Technologickou komplikaci téchto typu segmentld mulze byt snizeni samodistici

schopnosti extruderu.

A ' \

-

b

Obr. 13 Hnétaci disky.
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DalSim dulezitym Uusekem Sneku je misici zéna, ve které dochazi k intenzivnimu
promichavani jiz roztavené matrice s pfirodnimi vlakny, které jsou v pfipadé bocniho
davkovani pfivadény do extruderu pfed touto zénou. Promichani vlaken v matrici je
realizovano pomoci michacich segmentl, které musi zajistit rozbiti aglomeratd
vlaken, nasledné distributivni promichani a smaceni v biopolymerni matrici. Rozbiti
aglomeratu je zpusobeno zejména pomoci podélnych a pfiénych smykovych sil,
jejichz velikost je ur€ena tvarem segmentu. Negativnim vedlejSim ucinkem je ovéem
lamani vlaken a snizovani jejich délky. Volba vhodné konstrukce michacich
segmentd muzZe zkracovani vlaken snizit, avSak dochazi k nému vzdy. Konstrukce
michacich segmentl muaze byt feSena rlznymi zpusoby, vzdy by se oviem méla
odvijet od typu vlaken a jejich vlastnosti (délka, houzevnatost, nachylnost k tvorbé
aglomeratu, atd.), pfiklady konstrukce michacich segmentd jsou uvedeny na obr. 14.
Obecné se tyto segmenty vyznacuji nizkym az nulovym dopravnim vykonem (pohyb
materialu), vysokym distributivnim michanim vlaken, dlouhym ¢&asem zadrzeni

materialu a snizenim samocistici schopnosti extruderu.

Obr. 14 Michaci segmenty.

Odvétravaci zéna extruderu slouZi k odstranéni vodnich par z kompaundované
smési (tzv. devolatilizaci). Tato zéna se u nékterych typud polymerl (nenavlhavych)
muUze vynechat, avSak pfi kompaundaci biopolymeru s pfidavkem pfirodnich viaken
je nutnosti. Biopolymer PLA muize obsahovat 2% vody a pfirodni vlakna na bazi
celulézy az 15% vody. Voda se po zahfati v extruderu rychle méni v paru, ktera
zpusobuje hydrolytické odbouravani PLA matrice a vyrazné zhor$eni adheze vlaken
k PLA matrici. Proto by biopolymer i vlakna méla projit pfed zpracovanim procesem

suseni, které snizi vihkost na minimalni hodnotu. Zbytkova vlhkost poté odchazi
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odvétravaci zonou v podobé pary. Paklize je ale zbytkova vlhkost pfilis vysoka,
odvétravaci zéna nezvladne vSechnu paru odvétrat a ta nasledné zpUsobi napénéni
vytlaCované struny. Vysledny granulat poté obsahuje velké mnozstvi dutin,
coz snizuje jeho kvalitu. Konstrukce Sneku odvétravaci zény je velmi podobna
segmentiim v dopravni z6né, jedna se o segmenty s vétSim stoupanim zavitu,
coz zpusobi zrychleni pohybu materialu a sniZeni jeho tlaku. Pokles tlaku je nutny,
aby do odvétravaciho otvoru nevnikl material, ale pouze para. V pripadé,
Ze odvétravaci zona nestaci, mize byt extruder vybaven i odplyfovaci zénou,
kde plyny (popf. i tékavé latky), které se tvofi, jsou odstrariovany ze smési pomoci
vakua. Posledni &asti extruderu je homogenizacni zéna, ktera slouzi k finalni
homogenizaci kompaundu. V této ¢asti maji Sneky mensi stoupani zavitu a mélkou
zavitovou drazku. Tato konstrukce zajiStuje zvysSeni tlaku materialu pfed jeho extruzi
pres vytlaCovaci hlavu, toto zvySeni je nutné pro tvorbu stabilni struny. [58, 68, 69,
70]

2.6.5.3 NASTAVENiI TECHNOLOGICKYCH PARAMETRU KOMPAUNDACE
BIOKOMPOZITU

Zakladnimi technologickymi parametry kompaundace je teplota nastavena
na topnych pasmech a otacky extruderu. Teplota pfi kompaundaci biopolymeru
s prirodnimi vlakny by neméla pFekroCit 200 °C. Teplota neni konstantni v celém
extruderu, nastavuje se zvlast na jednotlivych topnych pasmech, ktera jsou
rozmisténa po celé délce extruderu. Tvar teplotniho profilu zavisi na konfiguraci
Sneku. Na zaclatku extruderu, v oblasti dopravni zény, je teplota vzdy nizka (cca 130
°C) aby nedoslo k pfed€asnému nataveni biopolymerni matrice. Pfed€asné nataveni
zpusobuje diskontinualni dopravu materialu do nasledujicich zén a pfi extruzi struny
se projevuje pulzaci taveniny. Teplota se v dopravni zéné postupné zvysuje
az na doporucenou hodnotu, ktera je nastavena na zéné tavici. V misté davkovani
vlaken je teplota snizena a opét postupné vzrasta smérem k michaci zoné. Vyssi
teplota v michaci z6né zplsobuje pokles viskozity taveniny biopolymeru,
coz je vyhodné pro kvalitni zapracovani vilaken a jejich distribucni rozmisténi
v matrici. Teplota v homogenizatni zo6né je obvykle jiz nadale konstantni.

Jeji pfipadna korekce jiz zalezi na vytlaCovacim tlaku a stabilité struny. Pfi kazdém
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rozjezdu kompaundace biokompozitu s pfirodnimi  vlakny je  vyhodné
z technologického hlediska nastavit vysSi teplotni profil a teprve po ustéleni
davkovani vlaken a stabilizaci struny teplotni profil pomalu sniZzovat. SniZovani
teplotniho profilu je vyhodné zejména pro pfirodni viakna, kterym tak hrozi mensi
riziko tepelné degradace. Vzhledem k tomu, Ze v extruderu se pfevazna Cast tepla
tvofi v dusledku tfeni, je doporu€ovana po ustaleni procesu dodate¢na kontrola
teploty vytlaCované taveniny. Tato kontrola by se méla provadét vzdy pfi zvySeni
otaCek extruderu. Otacky extruderu jsou rozhodujicim parametrem z hlediska
vykonnosti celého procesu. Pro kompaundaci biopolymernich materialt s pfirodnimi
vlakny jsou obecné doporuCovany nizsi otacky. Pfi kazdém rozjezdu kompaundace
jsou nastaveny pocatecCni otacky velmi malé a po ustaleni struny se postupné
zvySuji. ZvySovat otacky extruderu Ize do té miry, dokud struna vykazuje vysokou
miru dispergace vlaken. Av8ak otacky extruderu jsou Casto dfive limitovany rychlosti

davkovani viaken. [68]

2.6.5.4 TECHNOLOGICKE KOMPLIKACE KOMPAUNDACE BIOKOMPOZITU
S PRIRODNIMI VLAKNY

Kompaundace biokompozitu na bazi PLA matrice s pfadavkem pfirodnich vliaken

vigwviiwv s

vyztuzenych  napfiklad sklenénymi  vlakny. Technologickych  komplikaci,
které se mohou vyskytnout pfi kompaundaci téchto kompoziti je mnoho a prevazna

Cast vyplyva zvlastnosti prirodnich viaken, ktera jsou na zpracovani mnohem

Vv s

e nestabilni struna (popf. trhani struny)

e Spatna kvalita povrchu struny

e zména barvy struny (tmavsi odstin)

e vyrazné zvétSeni priméru struny za vytlaCovaci hlavou
e vyrazneé kiehka struna

e diskontinualni extruze struny (pulzujici struna)

e vytlaCovani materialu odplynovacim otvorem [60]
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2.6.5.5 STUDENA GRANULACE BIOKOMPOZITU S PRIRODNIMI VLAKNY

Zakladnim strojnim vybavenim pro studenou granulaci je vodni lazen a granulator
(obr. 15), pfiCemz dulezitymi procesnimi parametry studené granulace je rychlost
odtahu extrudované struny, otacky granulatoru a teplota vodni lazné. Rychlost
odtahu struny je nutné optimalizovat s ohledem na rychlost jeji extruze z vytlaCovaci
hlavy. Rychlost odtahu je zajisténa otackami podavaciho valce, ktery pfitlacuje strunu
k valci opérnému. Opérny valec je obvykle pryZovy, aby neposkozoval povrch struny
a aby svym deformovatelnym povrchem kompenzoval mozné zmény priméru struny.
Podavaci valec je ocelovy s vroubkovanym povrchem, coZ sniZuje moznost prokluzu
struny. Detailni obrazek nozové hlavy, podavaciho a opérného valce je znazornén
na obrazku 16. Rychlost odtahu struny k nozové hlavé musi byt kontinualni,
v opaCném pfipadé dochazi ktvorbé zahybl struny, coz granulaci znemoziuje.
Pomér rychlosti odtahu k rychlosti vytlaCovani je ur€ujici pro primér struny,
nebot struna je v useku mezi vytlaovaci hlavou a vodni lazni deformovatelna.
Pfi vySSich otackach podavaciho valce tak vzrista rychlost odtahu a struna
se vtomto useku protahuje, ¢imz dochazi k jejimu zten€eni. Taveniny polymeru
se vSak vyznadluji elasticitou, ktera se projevuje zvétSovanim rozmérl po vystupu
z vytlaCovaci hlavy, pfi¢emz mira zvétSeni je dana tlakem, kterym je tavenina tryskou
protlaCovana. Elastické zvétSovani rozmérl predstavuje urlitou energii, kterou
je nutno pfedat taveniné prostfednictvim vytlacovaciho tlaku. Celkovy pouzity tlakovy
rozdil (spad) P. se pfi toku viskoelastické taveniny kapilarou spotifebuje nejen
na prekonani viskdznich odpord P v kapilafe, ale i na pfekonavani elastického
odporu taveniny P pfi jejim vtlaCovani do kapilary a na jeji vytlaCovani z kapilary [64,
65].

Tlakovou bilanci Ize vyjadfit vztahem:
P. =P+ P, (2.2)

P ... tlakova ztrata pro pfekonani visk6zniho odporu [Pa]

Pe ... tlakova ztrata pro prekonani elastického odporu [Pa]
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Po dosazeni:

P =2t-Z+P, (2.3)
P, ... celkovy tlakovy spad [Pa]
% ... geometrie trysky [1]
T ... smykoveé napéti [MPa]
Pfi konstantni hodnoté smykového napéti T a tlakové ztraté P. je celkovy tlakovy
rozdil P. linearni funkci geometrie kapilary %. Tlakovy spad P. na délce kapilary
nezavisi, avSak hodnota P s jeji délkou roste. Pro vypocet tlakového spadu je
zavedena tzv. Bagleyho korekce, ktera odpovida podilu % prodlouzené trysky.
Po zavedeni korekce tedy plati:

Po=2t-=+k (2.4)
Symbol ,k“ predstavuje Bagleyho korekci, ktera je stanovena experimentalné

méfenim zavislosti objemového pritoku taveniny na tlakovém spadu P. za pouziti
oz o . v L . v P ’
kapilar ruzného poméru = Experimentalné stanovené hodnoty ,k“s rostouci

smykovou rychlosti vzrustaji a dle typu polymeru nabyvaji hodnot od 1 az cca 15. Jev
narUstani struny je tedy v podstaté zpusoben elastickym zotavenim po ukonéeni toku
a uvolnénim elastické deformacni energie obsazené v taveniné pfed vystupem
z kapilary [64, 65, 66]. Tento jev se pIné projevuje zejména pfi pomalém odtahu
struny do granulatoru. Konkrétni mira narlstu priméru struny pak zavisi
na vytlaCovaném materialu (pfi€emz s rostoucim podilem vlaken se snizZuje),
vytlaGovacim tlaku, teploté taveniny a konstrukci vytlaCovaci hlavy (primér a délka
vytlaCovaci Stérbiny). S ohledem na viskoelastické jevy tak Ize vhodnou volbou
otaCek odtahovaciho valce nastavit primér struny a tudiz i prumér vysledného
granulatu. Otacky granulatoru jsou procesni veliCinou, ktera také ovliviiuje rozmér
finalniho granulatu. Pfi zvySovani otaCek granulatoru se délka valeCkd zkracuje
a vysledkem je pak jemny granulat. Naopak pfi otackach nizkych je vysledny
granulat v podobé dlouhych valeckld. Pro kvalitu biokompozitu s pfirodnimi viakny
(zvldsté dlouhymi) je vyhodny granulat v podobé dlouhych vale€kd, protoze
u néj nedochazi k tak vyraznému zkracovani délek vlaken. AvSak vzhledem k tomu,
ze srostouci velikosti (délkou) granulatu, klesa jeho sypna schopnost,

je doporuovana maximalni délka granuli 12 mm.
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Obr. 15 Strojni zafizeni pro studenou granulaci — vodni lazeri, granulator.
Teplota vody v chladici lazni je doporu€ena mezi 15 az 25 °C. Pfi vySSich
nez doporucenych teplotach mize dochazet k nedokonalému sekani struny na
granule. Zejména se toto déje v pfipadé houzevnatych materiall s ohybovym

modulem pruznosti do 1300 MPa.

Obr. 16 Detail granulatoru (podavaci a opérny valec, noZova hlava).

Ing. Jifi Habr -53 - 2016



F | Y Technickéa univerzita v Liberci
Katedra strojirenské technologie DisertaCni prace

Dulezita je také rychlost struny, protozZe ovliviiuje dobu, po kterou struna setrvava
ve vodni lazni. Pfi vysoké rychlosti struny je doba chlazeni v lazni pfilis kratka
a snizuje se tak kvalita sekani struny na granule. V takovém pfipadé je nutné snizit
otacky extruderu nebo pouzit delSi vodni lazen. Po optimalizaci chlazeni (teplota
vody, rychlost struny, délka lazné) by struna pfed vstupem do granulatoru, méfena

napf. pomoci bezdotykového teploméru, neméla prekrocit cca 60 °C. [10, 57, 61, 68]

2.6.5.6 NOVE TRENDY V KOMPAUNDACI BIOKOMPOZITU S PRIRODNIMI
VLAKNY

Jelikoz kompaundace biokompozitnich materialll s pfidavkem pfirodnich viaken
je technologicky naroCnou operaci, probiha neustala snaha o jeji zdokonaleni
s ohledem na kvalitu vysledného kompaundu. Technologicky vyvoj je zaméren
pfedevSim na takové Casti procesu, které jsou limitovany nasledujicimi

technologickymi problémy:

e nizka tepelna stabilita viaken
e limitni stupen pInéni 30 %

e dispergovatelnost a smacivost vlaken v biopolymeru

Nizka tepelna stabilita vlaken pfi procesu kompaundace si klade vysoké naroky
na presné fizeni teplot v jednotlivych pasmech extruderu, jelikoz pfi prekroCeni
teploty degradace, vyrazné klesa kvalita vysledného biokompozitu. V nékterych
zénach dvousSnekovych extrudert je v8ak material vystaven velkému smykovému
namahani, které zplsobuje vyvin znacného mnozstvi tepla. V téchto Castech
tak muize dochazet k nezadoucimu zvySeni teploty, které extruder nedokaze
korigovat. Z tohoto divodu se tak pro kompaundaci biokompozitl s pfirodnimi viakny
jako vyhodné jevi tzv. planetové extrudery (obr. 17). Planetovy extruder se sklada
ze Sneku centralniho o velkém priméru, mnoha Snekl planetovych, jejichz primér
je vyrazné mensi, a z disperznich krouzkd. Vyhoda tohoto extruderu spociva v tom,
Ze kompaundovany material je promichavan (rolovan) v tenkych vrstvach,
kompaundu. Material navic pfi menSim smykovém namahani vykazuje vysokou

kvalitu disperze.
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Obr. 17 Planetovy extruder.

Stupen plnéni velmi ovliviiuje nejen stabilitu vytlaCované struny, ale také viskozitu
kompaundu v extruderu. PFi vysokém stupni plnéni (nad 30 %) je jiz narast viskozity
znacny a dosazeni kvalitni dispergace je mozné jen pfi zvySeni teplot, coz ovSem
neni zadouci sohledem na tepelnou stabilitu vlaken. Jako feSeni se jevi

kompaundace s podporou plynu (obr. 18).

Matrice
Odvod CO, Pfivod CO, l +

Obr. 18 kompaundace s podporou CO,.

Tato metoda spociva v pfivadéni plynu CO, ve stavu superkritickych fluidd
do extruderu, kde dojde kjeho promichani s kompaundem. Plyn se pfivadi
pfed michaci zénou, kde dochazi k finalni dispergaci vliaken. Superkritické fluidy CO,
zpusobi znaéné snizeni viskozity kompaundu, ¢imz vyrazné usnadni dispergacii

vlaken v biopolymerni matrici. Nizka viskozita navic umoZiuje sniZeni teplot

Ing. Jifi Habr -55 - 2016



F | Y Technickéa univerzita v Liberci
Katedra strojirenské technologie DisertaCni prace

na extruderu, riziko degradace vlaken je tak podstatné nizsi. Po prichodu michaci
zénou je CO, dale odstrafiovan z kompaundu v odplyniovaci zéné.

Pro zvySeni dispergace a =zaroven zlepSeni smacivosti pfirodnich vlaken
v biopolymerni matrici je vsouCasné dobé vyviena metoda kompaundace
s podporou ultrazvuku (obr. 19). Tato metoda je zaloZzena na ucCinku pusobeni
ultrazvukovych kmitl pfimo na taveninu kompaundu. U této metody je extruder
vybaven sonotrodou umisténou pfiblizné v poloviné Snekl (jeSté prfed michaci
zénou). U biokompozitu PLA s pfirodnimi viakny zpusobuje pUsobeni ultrazvuku
pfimo na kompaund snizeni poctu i velikosti aglomeratd pfirodnich vilaken.
Avsak v souCasné dobé se jedna o technologii, jejiz potencial je znacné neprobadany

a vyzaduje dalSi vyzkum. [68]

Sonotroda

Biokompozit

Obr. 19 Kompaundace s podporou ultrazvuku.

2.6.5.7 SUSENI PLA BIOKOMPOZITU S PRIRODNIMI VLAKNY

SuSeni je bézna soucast technologického procesu vyroby i nasledného zpracovani
biokompozitnich materiall. AvSak pravé u PLA biokompozitd s pfirodnimi vlakny
ma mimoradny vyznam, nebot nedodrzeni spravnych podminek suseni ma silné
negativni dopad na jeho vyslednou kvalitu. Disledné vysuSeni materialu je dulezité
nejen pfed jeho vyrobou, tj. kompaundaci a zpracovanim (vstfikovanim),
ale i po kompaundaci.

Pfed kompaundaci je nutné vysuSit obé komponenty kompozitu, Cili jak PLA
matrici tak i samotna vlakna. V pfipadé, Zze PLA nebo pfirodni vlakna nejsou
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dostateCné vysusSena, dochazi vlivem vysoké zbytkové vilhkosti pfi kompaundaci
k poklesu molekulové hmotnosti PLA matrice vlivem hydrolytické degradace.
Aby se riziko hydrolytické degradace PLA snizilo na minimum, musi byt
v kompaundované smési vlhkost mensSi nez 0,025 % (hmotnostnich), coz plati
pro kompaundaci probihajici pfi maximalné 205 °C (teplotni limit pro pfirodni viakna).
Avsak je-li kompaundace provadéna pfi teplotach 240 °C, musi byt zbytkova vihkost
maximalné 0,005 %. PFfi kompaundaci v dvouSnekovém extruderu suseného PLA
s pocatecni molekulovou hmotnosti 40 000 g/mol pfi 210 °C byl zaznamenan pokles
na 33 600 az 30 200 g/mol, pficemz pfi zvySeni teploty na 240 °C se pokles dale
shizuje na 25600 az 13600 g/mol. Pfi kompaundaci nevysuSeného PLA
se zbytkovou vihkosti 0,3 % pfi 210 °C je prokazan pokles molekulové hmotnosti
na 18 400 az 12 000 g/mol. Tyto vysledky dokazuji nejen citlivost PLA k hydrolytické
degradaci (s pfihlédnutim na dobu zdrZeni v extruderu a teplotu) ale pfedevSim
zdlUraziuji vyznam spravného suSeni. SuSeni granulatu PLA probiha vétSinou
v horkovzduSnych suSarnach pfi teplotach 50 — 100 °C po dobu 3 — 12 hodin
dle obrazku 20. Pro amorfni typ PLA musi byt teplota suSeni vzdy pod T4 (57 °C),
pfi prekroCeni této teploty hrozi slepeni granulatu v suSarné, coz €asto zpusobi jeji
ucpani. Typické teploty suseni pro amorfni PLA je 30 az 50 °C, proto jeho vysu$eni

trva vyrazné déle.

2750
2500
2250 055 = = = 50°C, amorfni PLA
T 2000 \‘,‘ v — == 60°C, krystalické PLA
S \L sk, —=— 80°C, krystalické PLA
S 1750 TN
5 1500 4 LY A = 100°C, krystalické PLA
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Obr. 20 Doporuéené podminky suSeni PLA. [podle 75]
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U biokompozitu PLA s pfirodnimi vlakny je neméné dulezZité i suSeni
po kompaundaci, protoze pfi granulacnim procesu prochazi extrudovana struna
biokompozitu chladici lazni a predevSim pfirodni vlakna do sebe absorbuji velké
mnozstvi vody. | pfesto, Zze vétSina kompaundacnich linek je vybavena nékolika
vysouSecCi, které proudem vzduchu strunu pfed vstupem do granulatoru vysusuji,
je vihkost vyrobeného granulatu znaéna a muze dosahovat az 20 %. Nové vyrobeny
granulat je tedy nutné pfed jeho uskladnénim fadné vysusSit. Vyhodné je okamzité
suseni bez prodlevy po granulaci, protoZe granulat ma jesté velkou zbytkovou teplotu
po kompaundaci (az 60 °C). Teploty i doporuCené Casy suSeni pro granulat PLA
biokompozitu s pfirodnimi vlakny jsou stejné jako pro samotné PLA. Po vysuSeni
musi byt biokompozit skladovan v uzavienych nadobach Ci pytlich s neprodySnou
folii aby nedochazelo k absorpci vzdusné vihkosti. Skladovani tohoto biokompozitu
by mélo byt zajisténo v suchém prostfedi s teplotou nizsi nez 35 °C. V pfipadé,
Ze nové vyrobeny granulat PLA biokompozitu neni po kompaundaci vysusen,
dochazi nejen k urcitému poklesu molekulové hmotnosti PLA matrice, ale pfedevsim
k hnilobnému rozkladu pfirodnich viaken v dUsledku vysoce absorbované vihkosti.

Uginky teploty a vihkosti pfi skladovani na PLA matrici jsou znazornény na obr. 21.

1000 000

a 40°C, 50% RV
‘K_.\‘ -0

40°C, 80% RV

100 000

10 000

Molekulova hmotnost [Da]

I:]60°C, 80% RV

80°C, 20% RV

80°C, 80% RV

1000 T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Cas [Dny]

Obr. 21 Pokles molekulové hmotnosti PLA matrice biokompozitu v zavislosti na teploté a vihkosti

skladovani. [podle 15]
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Kfivky na tomto obrazku dokazuji, ze vlivem nevhodnych skladovacich podminek
muUze dochazet k pfed€asné biodegradaci a biokompozit tak mize byt znehodnocen
jesté pred jeho zpracovanim. Jednotka Da na tomto obrazku je zkratka jména Dalton
a vyjadfuje molekulovou hmotnost jako jednu dvanactinu atomové hmotnosti uhliku
12C, 1 Da = 1,66 - 10% kg. Tato jednotka a& nezapada do systému jednotek S,
je bézné pouzivanou jednotkou pro vyjadfeni molekulové hmotnosti biomolekul.

SuSeni granulatu pfed jeho zpracovanim pomoci technologie vstfikovani je nutné
i pfes vysuSeni po kompaundaci. Stejné jako v pfipadé suseni pfed kompaundaci,
i tady je nutné vysusSit granulat biokompozitu PLA s pfirodnimi vlakny na zbytkovou
vlhkost max. 0,025 %, jinak hrozi riziko hydrolytické degradace spojené s vyraznym

zhorSenim kvality vstfikovanych dild. [25, 45, 68, 71]

2.6.6 VSTRIKOVANI BIOKOMPOZITNICH MATERIALU
S PRIRODNIMI VLAKNY

Zpracovani biokompozitnich materialt s pfirodnimi vlakny technologii vstfikovani
se v podstaté neliSi od vstfikovani standardnich syntetickych termoplastu.
Ke vstfikovani biokompozitu s pfirodnimi viakny neni zapotfebi zadného specialniho
zafizeni, rozhodujici je vSak spravny vybér stroje. Zejména vybér velikosti vstfikovaci
jednotky je nutno provadét s ohledem na charakteristické vlastnosti biokompozitu.
Mezi nejdllezitéjsi vlastnosti biokompozitl, které pfi vybéru velikosti stroje hraji roli,

patfi zejména:

e tepelna degradace viaken

e hygroskopicka povaha materialu s nachylnosti k hydrolyze

Volba stroje s optimalni velikosti vstfikovaci jednotky vzdy zavisi na velikosti davky
materialu potfebné k provedeni jednoho zdvihu (objem dilu/G a pfipadny vtokovy
zbytek). Tepelna degradace vlaken neni dana pouze teplotou, ale i Casem, po ktery
jsou této teploté vlakna vystavena. Proto je dulezité vzdy propocitat dobu zdrzeni

materialu ve vstfikovaci jednotce pomoci jednoduchého vzorce:

objem vstrikovaci jednotky

Doba zdrieni = X cas cyklu (2.5)

objem vstiiku
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Optimalni doba zdrzeni biokompozitu PLA s pfirodnimi vlakny ve vstfikovaci
jednotce je dle studie DIEMERTA 3 az 6 minut. Na obr. 22 je jako pfiklad znazornéna

doba zdrzeni pro tfizénovy diferencialni Snek o priméru 60 mm. [74]
160 -
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Obr. 22 Optimalni doba zdrzeni biokompozitu s pfirodnimi vlakny ve vstfikovaci jednotce

s prumérem sSneku 60 mm. [podle 74]

Dulezitym aspektem pfi vstfikovani biokompozitu s pfirodnimi viakny je i spravna
volba geometrie Sneku. V tomto pfipadé je doporuCovan diferencialni tfizénovy Snek
s odplynovaci zénou, oproti tomu bariérovy Snek je pro materialy s pfirodnimi viakny
zcela nevhodny. Doporucena velikost davky v poméru k priméru Sneku, je 1D az 2D.
V krajnim pfipadé Ize jako minimalni davku pouzit 0,5D, nicméné pfi velikosti davky
mensi nez 1D se zvySuje riziko kolisani materialového polStare. Naopak pfi potfebé
velké davky lze ve vyjimeénych pfipadech pouzit davku maximalné 3D s rizikem,
Ze pfi davce nad 2D se v dilech mohou objevovat vzduchové bubliny. [74]

Nizka tepelna odolnost pfirodnich vlaken je limitni pfedevSim pro nastaveni
zpracovatelské teploty, ovSem nejen teplota samotna, ale i parametry, které ji mohou
ovlivnit je nutno volit s ohledem na moznou degradaci vlaken. Mezi tyto parametry
patfi pfedevsim velikost zpétného tlaku a obvodova rychlost Sneku pfi plastikaci.

Teplotni profil nastaveny na topeni vstfikovaci jednotky by nemél presahnout
teplotu 200 °C. Zpétny tlak je doporu€en nizky v rozmezi 0 — 50 bar pfi nizké

obvodové rychlosti Sneku. VysSi hodnoty zpétného tlaku a vysoka obvodova rychlost
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Sneku mohou zpusobit destrukci vldken vlivem vysokého smykového namahani
¢i vlivem tepla vyvinutého vnitfnim tfeni v materialu. Takové dily pak v dusledku
degradace vykazuji zménu barvy (tmavnuti odstinu) a charakteristicky zapach.
Degradovany material navic zpUsobuje korozi kovovych povrchu, se kterymi je
ve styku béhem procesu. Nejlépe je tento korozivni u€inek patrny na lesténém lici
formy, ktery jiz po nékolika desitkach vstfikovacich cyklu lesk znatelné ztraci. [68, 74]

Nastaveni teploty formy zavisi pFfedevSim na biopolymerni matrici,
pro biokompozity na bazi PLA je teplota formy doporuc¢ovana 20 az 25 °C. Pfi pouZiti
vySSi teploty, napfiklad kvdli lepSi zabihavosti taveniny do dutiny formy, je nutné
prodlouZzit dobu chlazeni, protoze dily s vysokou teplotou pfi odformovani vykazuji
velkou pfilnavost k povrchu formy, coz nasledné komplikuje jejich odformovani,
popfipadé zpusobuje tvarové deformace vyhazovacim systémem. [75]

Jak uZz bylo popsano v pfedchozi kapitole, operace su$eni je s ohledem
k nachylnosti materialu k hydrolyze naprosto nezbytna. Nedostateéné vysuseny
material se pfi vstfikovani projevuje nékolika zpusoby. Tim prvnim je praskavy zvuk
pfi Cisténi komory plastikacni jednotky (pfi tzv. pfejezdu materialu). Zbytkova voda
se pfi zahfati na zpracovatelskou teplotu méni v paru, ktera zvySuje tlak v komore
a pfi odstfiku materialu se toto projevuje praskavym zvukem a zvySenou koufivosti.
V pfipadé, Ze neni stroj vybaven uzaviratelnou tryskou, hrozi i samovolné vytékani
materialu z trysky. Vysoka zbytkova vihkost negativné ovliviiuje i stabilitu procesu,
to se nejCastéji projevuje rozdilnym Casem davkovani v jednotlivych cyklech
a nestabilni hodnotou materialového polstafe. Vlhky material ma navic vyrazné vétsi
tekutost a tudiz hrozi tvorba zastfik( v délici roviné. Zastfiky na dilu poté komplikuji
jeho vyjimani z dutiny formy (odformovani). [74]

Zbytkova vlhkost materialu také ovlivhuje vyslednou kvalitu dilu. Vlhkost viditelné
zhor8uje jeho kvalitu povrchu, na kterém se objevuji vihkostni Smouhy a to zejména
v okoli vtoku. Dily také mohou obsahovat dutiny v podobé bublin a pérd. Hydrolyticka
degradace navic zpusobuje kiehkost dilu, ktera v extrémnim pfipadé vede

k destrukci dilu jiz béhem jeho odformovani. [74]
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2.6.7 IMC TECHNOLOGIE — KOMPLEXNi VYROBA
BIOKOMPOZITNICH DILU

Diky ristu zajmu prumyslu o vstfikované dily z biokompozitnich materialt probiha
snaha, zejména velkych vyrobcl vstfikovacich stroju, o vyvoj a inovaci
zpracovatelskych procesu, které vedou ke zvySeni kvality vyrobk( a soucasné
ke sniZzeni nakladu vyroby. Mezi nejvyspélejsi technologie vyroby biokompozitnich
dilu vysoké kvality patfi technologie IMC - Injection Moulding Compounder (obr. 23).
[76]

Obr. 23 IMC. [76]

Tato technologie kombinuje proces kompaundace materialu a proces vstfikovani
v jednom stroji.

Na obr. 24 jsou znazornény zakladni ¢asti IMC stroje, které jsou:

e gravimetrické smésovaci zafizeni
e dvousnekovy extruder
e zasobnik taveniny
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e pistova vstfikovaci jednotka
e pfevodni ventil
e uzaviraci tryska

e uzaviraci jednotka

Vyrovnavaci zasobnik taveniny —\ Vazici, divkovaci a plnici
\ systémy

Pirepoustéci ventil ——_ ___—— Dvousnekovy extrudér
" —

—
e 4 p FALELSPLLILS PP =
Uzaviratelna tryska
k [EEEYV VTS TNV
] ____— Pistovi vtiikovaci jednotka
\\ T
T ———
e ———
——————— Uzaviraci jednotka

Obr. 24 Zakladni ¢asti IMC stroje. [76]

Jak jiz bylo fe€eno, pfi IMC technologii probihaji sou¢asné dva procesy najednou.
AvSak vzhledem ktomu, Ze proces extruze je kontinualni a proces vstfikovani
diskontinualni, je stroj vybaven tzv. zasobnikem taveniny, do kterého je vytlaCovan
kompaundovany material z extruderu, zatimco ve vstfikovaci jednotce probiha faze
vstfiku a dotlaku. Na konci dotlakové faze je otevien prevodni ventil, coz umozni
absolutni vyprazdnéni zasobniku taveniny a zaroven pfesméruje extruzi do komory
vstfikovaci jednotky. Po tomto otevieni kona vstfikovaci pist pouze zpétny pohyb,
C¢imz pred sebou vytvari davku materialu, ktera je nasledné cela beze zbytku
vstfiknuta do dutiny formy. Pfed samotnym vstfikem musi dojit k opétovnému zavfeni
prevodniho ventilu tak, aby vysoky vstfikovaci tlak nepusobil proti vytlaovacimu
tlaku extruderu. [74, 76]

Z nasledujiciho obr. 25 je patrny rozdil v technologickém postupu konvencni
vyroby biokompozitniho materidlu s jeho naslednym zpracovanim v porovnani

s technologii IMC. Mezi nejvétSi vyhody IMC technologie patfi:

e vyrazné zlepSeni kvality dilu
(lepSi mechanické vlastnosti — delSi vlakna, lepSi homogenita, vétsi stupen
plnéni,...)

e sniZeni rizika degradace (eliminace chlazeni a nasledny ohfev, menSi Cas
vystaveni materialu zpracovatelskym teplotam)

e vysoky plastika¢ni vykon (zvlasté vyhodné u vyrobkl o vysoké hmotnosti)
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o flexibilita procesu

e absolutni volnost pfi vybéru materialu (veskeré typy pfirodnich i syntetickych

vlaken)

e sniZzeni materidlovych nakladu (uspora 0,30 az 1€ / kg)

Mezi nevyhody technologie IMC patfi zejména pocatecni investicni naklady

a mimoradné vysoké naroky na obsluhu stroje. [74, 76]

Kompaundace
mimo zavod

Vstiitkovani
v zavodg

Obr. 25 Rozdil v technologickém postupu konvencéni a IMC technologie. [76]
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3 SCHEMA VYZKUMNE CINNOSTI
3.1 POPIS CINNOSTI

Vyzkumna cinnost byla navrzena na zakladé stanovenych cild v uvodu disertaéni
prace, s nize uvedenym postupem. Postup této Cinnosti byl takovy, aby pfi pfipravé
i zpracovani vysledného biokompozitniho materialu nebyly zavedeny Zzadné
chemické upravy. Proto nejen samotny material, ale i jeho pfiprava je ekologicky
Setrna vUci zivotnimu prostiedi.

e Stanoveni technologického postupu opakovatelné vyroby granulatu
biokompozitu PLA s vybrannymi typy rostlinnych vlaken vcetné
stanoveni optimalnich technologickych podminek.

e Stanoveni technologickych podminek pro zpracovani PLA biokompozit(
vstfikovanim.

e Zpracovani granulatu vstfikovanim.

e Provedeni hodnoceni technologie pfipravy a zpracovani PLA
biokompozitl a jejich mechanickych vilastnosti — vybér nejvhodnéjsiho
typu viakna.

e Plazmaticka uprava povrchu vybraného typu vlakna.

e Pfiprava a zpracovani PLA biokompozitu s plazmaticky upravenymi
vlakny.

e Hodnoceni mechanickych vlastnosti a morfologie PLA biokompozitu

s plazmaticky upravenymi viakny.

Aby bylo mozné cely proces hodnotit s ohledem na rlzné faktory ovliviujici
vstupni a vystupni veli€iny procesu, je zakladni vyrobni schéma pro ucely této prace
opatfeno operacemi a ukony, které nasledné umoznuji hodnotit vystupy procesu
v riznych souvislostech a zobecnit nékteré z u€inénych zavérl, stejné jako ukony,
které umoznuji vyhodnotit realnou uplatnitelnost pfirodnich biokompozitd v konkrétni
aplikaci. Schematicky je poté sled vyzkumnych &innosti prace uveden na obr. 26.
V ramci hodnoceni vstupnich veliin se jedna napf. o provedeni skenovaci
elektronové mikroskopie za ucelem ziskani informace o kvalité a vzhledu povrchu
a rozmeérovych charakteristikach jednotlivych druht rostlinnych viaken a provedeni

analyzy délkoveé distribuce jednotlivych viaken pfed jejich zacClenénim do polymerni
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matrice. Z pohledu vystupnich veli€in se jedna o provedeni zkouSek mechanickych
a zpracovatelskych vlastnosti, kdy o samotné zpracovatelnosti v ramci studené
granulace rozhoduje funkénost ¢&i nefunkénost procesu a vramci zpracovani

vstfikovanim kvalita vstfikovanych dilu.

1 Vybér viaken rostlinného plivodu, SEM snimky, délkova distribuce (viz kap. 3.2).

=1 V/vbér biopolvmerni PLA matrice (viz kap. 3.3).

1 Pfiprava a Uprava rostlinnych vlaken — mleti, suseni (viz kap. 3.4).
=1 Kompaundace rostlinnych vliaken s biopolymerni matrici PLA a granulace (viz kap. 3.5).
1 Suseni granulatu biokompozitu pfed vstfikovanim (viz kap. 3.6).

1 Vstiikovani zkusebnich vzork(i kompaundovaného biokompozitu s matrici PLA a rostlinnymi viakny (viz
kap. 3.7).

1 Provedeni zkou$ek mechanickych vlastnosti viz tab., SEM snimky (viz kap. 3.8).
1 Vybér typu vldken pro naslednou plazmatickou Upravu povrchu (viz kap. 3.9).

=1 Kompaundace vybranych plazmaticky upravenych rostlinnych vlaken s biopolymerni PLA matrici a
nasledna granulace v&etné pfipravnych ¢innosti viz vyse.

=1 Pfiprava granulatu kompozitu pred vstfikovanim (viz kap. 3.10).

=1 Vstiikovani zkusebnich vzork(i kompaundovaného biokompozitu s matrici PLA a plazmaticky upravenymi
rostlinnymi viakny.

1 Provedeni zkou$ek mechanickych vlastnosti viz tab., SEM snimky.
1 DSC analyza biokompozitu s PLA matrici a plazmaticky upravenymi rostlinnymi viakny.

=1 Vstiikovani realnych dilt (viz kap. 3.13).

Obr. 26 Sled ¢innosti v ramci experimentalni ¢asti prace.

3.2 SPECIFIKACE VYBRANYCH ROSTLINNYCH VLAKEN
Z mnozstvi typl dostupnych rostlinnych viaken byly v prvni fazi vybrany 4 typy viaken
a to zejména k teoretickym predpokladim a zkuSenostem ziskanym pfi feSeni
vyzkumného projektu TACR 01010946 s nazvem ,Vyzkum uZitnych vlastnosti
a aplikacnich moznosti polymernich materiald s pfirodnimi plnivy a nanoplnivy
na bazi syntetickych a PLA matric“. Jednalo se konkrétné o vlakna bananova,
kokosova, Inéna a konopna.

U vybrannych vidken byly pofizeny SEM snimky (obr. 27), ze kterych je zfejma
jejich vzajemna odliSnost, a to nejen v jejich tvaru a rozmérech, ale i v morfologii

povrchu.
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SEM HV. 30.00KV  WD: 16.8570 mm Lot VEGAW TESCAN

SEM HV: 2000KV WD 16.4350 mm Leelosio] VEGA\ TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 ym

SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm
Date(m/dly): 08/08/11

Digital Microscopy Imaging u Digital Microscopy Imaging n

SEMHV. 2000 KV WD: 16 8030 mm Loy VEGAW TESCAN

SEM HV. 20,00 kV WO 157270 mm VEGAW TESCAN
' SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 ym

SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm .
Digttal Microscopy Imaging n

Digtal Microscopy Imaging n

Obr. 27 SEM snimky vybranych rostlinnych vidken

A — bananové vlakno, B — kokosové viakno, C — Inéné vilakno, D — konopné viakno.

Na zakladé informaci z dostupné literatury a SEM snimkl byla sestavena
prehledna tabulka, v které jsou uvedeny zakladni udaje pro porovnani jednotlivych

typu vlaken — obsah dulezitych slozek, mechanické vlastnosti a geometrie viaken (viz

tab. 5).
Tab. 5 Prehled zakladnich vlastnosti vybrannych typ( viaken.

Obsah duleZitych slozek Mechanické vlastnosti Geometrie vlaken

vl?lizn Celuléza | Hemiceluléza | Lignin [ Pevnostvtahu |Modul pruznosti| Primér Tvar
[%] [%] [%] [MPa] v tahu [MPa] |vldken [um]| prarezu
Bandn 50- 68 6-30 5-18 430-914 7,7-425 20 kulaty
Kokos 23-53 0,2-0,3 40- 45 95 - 270 2,5-6,0 250 kulaty
Konopi 57-92 6-22 2,8-13 310- 1110 5-90 20 ovalny
Len 60- 81 14-21 2-5 343 - 1500 8- 100 50 ovalny
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3.3 SPECIFIKACE BIOPOLYMERNI PLA MATRICE

Jako konkrétni typ PLA matrice pro vyrobu biokompozitu z vybrannych rostlinnych
vlaken byl zvolen material s oznaenim Ingeo Biopolymer 3251D od vyrobce
NatureWorks LLC. Jedna se o typ urCeny ke zpracovani technologii vstfikovani
a je standardné dodavan ve formé semikrystalického granulatu. [75] Divodem
vybéru pravé tohoto materialu byly vhodné vlastnosti soucasné jak pro technologii
vstfikovani, tak i samotnou kompaundaci s rostlinnymi vlakny, kde zejména

jeho nizka teplota tani (155 — 170 °C) je velice vyhodna.

3.4 PRIPRAVA A UPRAVA ROSTLINNYCH VLAKEN
3.4.1 MLETI VLAKEN
K pfipravé viaken mletim byl pouzit mlyn RETSCH SM 300 viz obr. 28. Jedna

se 0 nozovy mlyn s vyménnymi sity v mlecim prostoru s nasledujici konfiguraci:

e paralelni sekéni rotor s prumérem 200 mm (nerez ocel)
e spodni sito s lichobéznikovymi otvory 0,75 mm

e univerzalni nasypka s plastovym davkovacem

e cyklonovy odlu¢ovacg s pramyslovym vysavacem

e 3000 ot-min™

Obr. 28 Nozovy mlyn RETSCH SM 300 s pouzitymi sity 0,75 mm.
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Z duvodu mleti vlakennych nizkohustotnich materiald bylo pouzito cyklonového
odlucovace s cilem snizeni zbytkového mnozstvi nerozemletého materialu v mleci
komore.

Vstupni surovinou v této casti procesu byly rozdilné typy rostlinnych vlaken.
Na obr. 29 jsou ukazana kokosova vlakna v surovém i rozemletém stavu, ktery

predstavuje vystupni produkt operace mleti.

Obr. 29 Kokosova vlakna v surovém stavu a rozemletém stavu.

U vSech typl namletych viaken byla provedena analyza délkové distribuce vliaken
pomoci softwaru NIS ELEMENTS D, ktery na zakladé 30 nasnimanych skupin vlaken
jednotliva vlakna rozlisi, pfifadi jim délku a tato data exportuje do datového souboru,
ze kterého Ize nasledné vytvofit histogram zastoupeni jednotlivych délek vlaken mezi
zvolenymi hranicemi. Pfiklad histogramu délkové distribuce kokosovych vilaken
je uveden nize na obr. 30. Histogramy délkové distribuce pro ostatni vliakna jsou

uvedeny v pfiloze této prace.

DELKOVA DISTRUBUCE - KOKOS
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Obr. 30 Délkova distribuce vidken kokosu.

Ing. Jifi Habr - 69 - 2016



F | Y Technickéa univerzita v Liberci
Katedra strojirenské technologie DisertaCni prace

3.4.2 SUSENI ROSTLINNYCH VLAKEN A BIOPOLYMERU PLA

Pfi kompaundaci rostlinnych viaken s biopolymerem PLA je velmi dulezity
proto je nutné dikladné suSeni nejen samotného polymeru, ale i viaken. Nizky obsah
zbytkové vlhkosti je nutny z ddvodu zamezeni radikalniho snizeni molekulové
hmotnosti PLA matrice pfi zvySenych teplotach béhem kompaundace a zamezeni
tvorby parniho polStafe na povrchu viaken, ktery naprosto znemoznuje adhezi
na mezifazovém rozhrani matrice — vlakno. Vysoka vlhkost zpuUsobuje
pfi kompaundaci také nestabilitu tvorby struny, jelikoz voda vyrazné zvySuje tekutost
PLA matrice a dale sniZzuje vyslednou kvalitu granulatu, ve kterém se vlivem par tvori
viditelné pory. Proto je nizka zbytkova vlhkost granulatu a viaken zakladnim
a nezbytnym pozadavkem pred jejich vstupem do procesu kompaundace.
Granulat PLA matrice - Ingeo Biopolymer 3251D je dodavan v pfedsuseném stavu
s obsahem vlhkosti 0,4% (hmotnostnich) v pytlich s vnitfni hlinikovou folii proti
pronikani vnéjsSi vzdusné vihkosti. Takto dodany granulat je doporu¢eno vyrobcem
pfed zpracovanim dosusit na obsah zbytkové vihkosti 0,025%. Z hlediska zachovani
maximalni kvality materialu byl pro vysuSeni pouzit podtlakovy susSici stroj LPD 100
od vyrobce Maguire Products (obr. 31), ktery umoznil vyrazné zkratit dobu suseni

a mnozstvi zbytkové vihkosti oproti standardnim horkovzdusnym susarnam.

MAGUIRE I

Low Pressese

Dager

Obr. 31 Podtlakovy suSici stroj LPD 100.
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Zbytkova vlhkost po suSeni pfi nastavenych parametrech (viz tab. 6) cinila
0,005%. Takto vysuSeny granulat byl nasledné kompaundovan nejdéle do 20 min,

aby nehrozila opétovna absorpce vzdusné vihkosti.

Tab. 6 Pouzité nastaveni parametrt procesu podtlakového suseni biopolymeru PLA.

o [

Pro su$eni rostlinnych viaken byla zvolena horkovzdusna susarna Venticell 222
s nucenou cirkulaci vzduchu, kde vysusSeni vlaken na pfijatelnou uroven zbytkove
vlihkosti bylo dosaZeno po 3 hodinach pfi 80 °C. Kompletni parametry nastaveni jsou

uvedeny v nasledujici tab. 7.

Tab. 7 Pouzité nastaveni parametru procesu horkovzdusného suseni rostlinnych viaken.

NASTAVENA
PARAMETR g

teplota suseni 80 °C

otacky ventilatoru 120 min™
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3.5 KOMPAUNDACE BIOKOMPOZITU PLA
S ROSTLINNYMI VLAKNY

Pro vyrobu biokompozitu PLA s rostlinnymi viakny byl s ohledem na teoretické
predpoklady, vlastnosti viaken a stupné pInéni zvolen zplsob granulace za studena,
pfi kterém jsou struny vytlacené z vytlaCovaci hlavy s mnoha otvory ochlazeny
ve vodni lazni a nasledné sekany na granule. Tento proces je schématicky zobrazen
na obr. 32.

Konkrétné byla pouzita granulacni linka pro studenou granulaci ZAMAK EHP —
2x130di sestavajici z dvousSnekového extruderu, granulacni strunové hlavy, vodni
lazné s vodicimi kladkami, ventilatoru k suSeni struny, nozového mlynku na sekani
struny a dvéma Snekovymi podavaci zajiStujicimi davkovani pfislusnych slozek
biokompozitu. Geometrie Snekl byla jiz od vyrobce uzpusobena pro kompaundaci
material( s pfirodnimi vlakny a to na zakladé zadanych poZadavki a vysledku
simulaci provedenych vyrobcem v softwaru SIGMA.

Zadané pozadavky:

¢ NejnizSi mozna teplota kompaundace

e Vysoka kvalita dispergace vlaken v PLA matrici (dlouha michaci zéna)
e Minimalni doba zdrzeni materialu v dopravni zéné Sneku

e Minimalni protitlak v dopravnich zénach Sneku

e Nizky protitlak v oblasti hnétacich diska.

Kone¢né univerzalné optimalizované nastaveni technologickych parametr

procesu je uvedeno v tab. 8 a to pro vSechny typy pouZzitych viaken.

Tab. 8 Pouzité nastaveni parametri extrudéru pro kompaundaci PLA s rostlinnymi viakny.

PARAMETR NASTAVENA HODNOTA
teplota tavici
komory
O 0w s we w0 wsows s s ows

[C]

teplo’ta \{odnl 15°C
lazné
otacky Sneku
extruderu
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Obr. 32 Schematicky nakres principu studené granulace kompozitu s termoplastickou matrici a

rostlinnymi viakny.

1 — Snekovy podavaé granulatu PLA matrice, 2 — $nekovy podava¢ mletych rostlinnych viaken,
3 — Sneky extrudéru, 4 — chladici lazeri, 5 — vodici kladky, 6 — suSeni struny, 7 — podavaci valce,
8 — navadéci segment struny, 9 — granulacni naz, 10 — jednotlivé topné a michaci zény extrudéru,

11 - vytladovaci hlava, 12 — struna, 13 — vystup granulatu biokompozitu

Do procesu kompaundace a granulace biokompozitu byly pouzity tyto vstupni
suroviny:

e granulat PLA Ingeo Biopolymer 3251D

e mleta rostlinna vlakna 4 typu — bananova, kokosova, Inéna a konopna

Vystupnim produktem procesu kompaundace byl biokompozitni material
s termoplastickou PLA matrici a rostlinnymi vilakny ve formé granulatu tvaru
sekanych valec¢ki o délce 5 mm. Na obr. 33 jsou zobrazeny vstupni suroviny

a vystupni granulaty jednotlivych biokompozita.
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Obr. 33 Granulat PLA matrice, mleta rostlinna vldakna a vysledné granulaty biokompoziti

A — granulat PLA, B — mleta kokosova vilakna, C — mleta bananova vlakna, D — mleta konopna viakna,
E — mleta Inéna viakna, F — granulat biokompozitu PLA s kokosovymi viakny,
G — granulat biokompozitu PLA s bananovymi viakny, H — granulat biokompozitu PLA s konopnymi

vliakny, CH — granulat biokompozitu PLA s Inénymi viakny.

3.5.1 RESENE TECHNOLOGICKE KOMPLIKACE KOMPAUNDACE
BIOKOMPOZITU PLA S ROSTLINNYMI VLAKNY

Béhem kompaundace bylo v ramci optimalizace procesu, za ufelem dosaZeni
maximani kvality granulatu biokompozitu, feSeno velké mnoZstvi technologickych
komplikaci, které byly uzce spjaty s charakteristickymi vlastnostmi rostlinnych viaken
a PLA matrice. Kazda technologicka komplikace se béhem kompaudace projevila
konkrétnim jevem, ktery vS8ak byl mnohdy zplsoben z nékolika pfiin a proto
i moznosti, jak je eliminovat mohlo byt vice. Jako pfiklad konkrétni technologické
komplikace je uveden roztfepeny povrch extrudované struny (viz obr. 34), coz byla
technologicka komplikace zpusobena Spatnou dispergaci rostlinnych viaken v PLA
matrici a ktera byla feSena nékolika zpusoby. Vzhledem k Siroké Skale feSenych
technologickych  komplikaci vzniklych pfi kompaundaci biokompozitu PLA
s rostlinnymi vlakny a velkému poctu jejich moznych pficin, byla na zakladé

zkuSenosti sestavena obsahla tabulka (tab. 27), ktera je uvedena v kap. 4.
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Tato tabulka muze slouzit v primyslové praxi jako navod na odstranovani
technologickych komplikaci pfi kompaundaci biokompozitd na bazi PLA matric a

Siroké Skaly rostlinnych vlaken.

Al .

Obr. 34 Struna biokopozitu PLA + 30 % bananovych vldken

A —roztfepeny povrch struny (Spatna disperze viaken v polymerni matrici)

B — hladky povrch struny (dobra disperze viaken v polymerni matrici).
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3.6  SUSENi GRANULATU BIOKOMPOZITU PRED
VSTRIKOVANIM

Rostlinna vlakna obsazZena v biokompozitu jsou silné navlhava a s ohledem na to,
Ze pfi studené granulaci vytlaCovana struna zkompaundovaného materialu prochazi
vodni lazni a je tedy v pfimém kontaktu s vodou, je nutné granulat biokompozitu
suSit. Pfed zpracovanim granulatu technologii vstfikovani je nutné granulat vysusit
na uroven 0,02 % (hmotnostnich) vihkosti, a proto bylo pro tyto u€ely zvoleno suSeni
pomoci vakuového susiciho stroje s nasledujicim nastavenim parametrd suseni

dle tab. 9.

Tab. 9 Nastaveni parametrt procesu suseni granulatu biokompozitu PLA s rostlinnymi viakny.

NASTAVENA
PARAMETR HODNOTA
teplota suseni 80 °C

doba suSeni 180 min

podtlak 0,8 bar

Pokud biokompozit PLA s rostlinnymi vlakny neni fadné vysuSen, muze mit

vysoka zbytkova vihkost pfi nasledném zpracovani vstfikovanim za nasledek:

e Povrchové vihkostni Smouhy
e Dutiny uvnitf stén vyrobku
e ZhorSeni mechanickych vlastnosti

e Kolisani doby davkovani

3.7  VSTRIKOVANI ZKUSEBNICH VZORKU
KOMPAUNDOVANEHO BIOKOMPOZITU
S PLA MATRICI A ROSTLINNYMI VLAKNY

Technologie vstfikovani je nejvhodnéjsi technologii pro zpracovani Siroké Skaly
polymernich materiald plnénych nejraznéjsimi typy viaken, v€etné vlaken rostlinnych.
Stejné tak biokompozity PLA s rostlinnymi viakny jsou velmi dobfe zpracovatelné
pomoci standardnich vstfikovacich strojli, avSak s ohledem na charakteristické

vlastnosti rostlinnych viaken, je nutné procesni parametry vstfikovani uzpuisobit tak,

Ing. Jifi Habr -76 - 2016



F | Y Technickéa univerzita v Liberci
Katedra strojirenské technologie DisertaCni prace

aby byla dosazena odpovidajici kvalita vstfikovanych dill. Zejména teplotni odolnost
pfirodnich viaken je limitujici a tudiz je nutné pfizplsobit parametry vstfikovani
(teplotu taveniny, zpétny tlak, obvodova rychlost Sneku pfi plastikaci, atd.). Vybrana
rostlinna vlakna (kokosova, Inéna, konopna a bananova) jsou pfi vstfikovani schopna
odolat teplotdm do cca 200 °C, coz staCi i pro vstfikovani zakladni PLA matrice.
Na zakladé provedenych pokusl byl zvolen téméF konstantni teplotni profil tavici
komory vstfikovaciho stroje.

Pro vstfikovani vzorkd pro jednotlivé zkouSky mechanickych vlastnosti byla

pouzita nasledujici zafizeni:

e ARBURG 270S 400-100.

e Temperacni agregat pro temperaci vstfikovaci formy TA3.

Technologické parametry vstfikovani jsou uvedeny v tabulce 10. Tyto parametry
CasteCné vychazeji zjednotlivych norem pfredepisujicich zplsob  vyroby
vstfikovanych vzorkl pro zkouSky mechanickych vlastnosti.

Tab. 10 Nastaveni technologickych parametr( pro vstfikovani jednotlivych biokompozitt
s biopolymerni matrici PLA a rostlinnymi viakny.

PARAMETR NASTAVENA HODNOTA
teplOta topInYCh ------

pasem
[°C]

vstfikovaci
rychlost
dotlak

protitlak pfi
plastikaci

celkova doba

cyklu

3.7.1 RESENE TECHNOLOGICKE KOMPLIKACE VSTRIKOVANI
BIOKOMPOZITU PLA S ROSTLINNYMI VLAKNY

Obdobné jako u kompaundace byla pfi zpracovani biokompozitu PLA s rostlinnymi

obvodova
rychlost Sneku

vlakny technologii vstfikovani feSena Siroka Skala technologickych komplikaci a vad
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vstfikovanych dill. Opét na zakladé ziskanych zkuSenosti s jejich feSenim,
byla pro prehlednost sestavena tabulka obsahujici nejCastéji se vyskytujici
technologické komplikace a vady vstfikovanych dill, jejich pravdépodobnou pficinu
a moznosti odstranéni — viz tab. 29 v kap. 4.

S ohledem na nebezpeli tepelné degradace PLA matrice a rostlinnych viaken
(které nasledné pravdépodobné zpusobuiji korozivni U€inky, coz v odborné literature
neni prakticky vabec popsano), bylo nutné vzdy po ukonéeni vstfikovani vycistit
vstfikovaci jednotku a vstfikovaci formu. K Cisténi vstfikovaci jednotky se nejlépe
osvédcil vysokoviskdzni polypropylen (napf. Mosten GB 005), &i polystyren, ktery
dokaze spolehlivé odstranit zbytky biokompozitu. Forma po vstfikovani biokompozitt

byla vzdy vycCisténa a nasledné oSetfena konzervacnim pfipravkem na bazi vosku.

3.8  MERENIMECHANICKYCH VLASTNOSTI
BIOKOMPOZITU PLA S ROSTLINNYMI VLAKNY

Tab. 11 Prehled provadénych zkousek mechanickych vlastnosti.

PODMINKY
VLASTNOST NORMA ZKOUSENI

E: modul pruznosti v tahu ISO 527/1B/1 v=1mm - mint
(0(0u)  napétina mesiKuzu (mezi pownost) 1O 527180 v=50mm - min’
€y pomeérné prodlouzeni na mezi kluzu ISO 527/1B/50 v=50mm - min*
Os repdliviupipeten  ISOSTABAD  v=S0mm:min'
£ pomérné prodlouzeni pfi pretrzeni ISO 527/1B/50 v=50 mm - min*
(G rézovihouzewatostCharpy $23°C  ISOT70eU  T=423°C

3435 razova houzevnatost Charpy -35 °C ISO 179-1/1eU T=-35°C

v=1mm - mint
Fo=2N

V pfedchozich kapitolach byly popsany postupy, kterymi byly pfipraveny

o napéti na mezi pevnosti v ohybu ISO 178 1

biokompozity s PLA matrici a vybranymi rostlinnymi vlakny. V prvni fazi byly
biokompozity pfipraveny vzdy s obsahem 10 hm. %, 20 hm. % a 30 hm. % vlaken,
bez pouziti chemickych ¢i fyzikalnich uUprav jejich povrchu. Z takto pfipravenych

biokompozitd byly vstfikovanim vyrobeny podle pFislusnych norem vzorky pro
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zkouSky mechanickych vlastnosti dle tab. 11. Na zakladé vysledkd provedenych
mechanickych zkous$ek uvedenych nize v kap. 3.8.1, vysledkd méfeni indexu toku
taveniny a zejména na zakladé zpracovatelnosti jednotlivych typu viaken byl
proveden vybér typu vlakna pro pfipravu biokompozitu obsahujici PLA matrici

s vlakny s plazmaticky upravenym povrchem.

3.8.1 VYSLEDNE MECHANICKE VLASTNOSTI BIOKOMPOZITU
S PLA MATRICI A VYBRANYMI ROSTLINNYMI VLAKNY,
MERENI MVR A SEM SNIMKY

Na granulatu pfislusnych kompozitd bylo provedeno méfeni objemového indexu
toku taveniny MVR a na vstfikovanych vzorcich provedeny mechanické zkousky
dle tabulky 10. Vysledky mechanickych zkouSek a méfeni objemového indexu toku
taveniny jsou pro pfehledné porovnani uvedeny souhrné vtab. 12 i s hodnotami

vlastnosti PLA matrice - Ingeo Biopolymer 3251D.
Tab. 12 Vysledky zkouSek mechanickych viastnosti a méfeni MVR pro biokompozity PLA + 10, 20
a 30 hm. % vybranych viaken.

PLA Ingeo biopolymer 3251D

3394 + 42 660 + 11 23 + 02 602 + 44 35 + 08 188 + 23 251 + 25 3168 + 31 919 + 15 796 * 06 322

a, acy- MVR
+10W.t. % %y &y I £ B b Ex o SHORE D
MPa] [MPa] [%] [ MPa] [%] [kd'm“] | [kd'm*“] [ MPa] [MPa] cm -min’ ]

3662 + 180 584 = 16 20 £ 02 572 £ 1,7 22 = 06 202 + 14 168 = 16 3504 £ 91 905 = 16 797 £ 17 239 £+ 04

BANAN 383 + 77 619 + 14 20 + 02 608 + 14 24 + 04 198 £ 16 152 + 12 3603 + 59 897 + 16 793 + 12 179 + 03

b ! MVR
+20W. L% oy g o, €, acy z:; acy 33 = o; SHORE D s
MPa] [MPa] [%] [MPa] [%] [kdm=“] | [kI'm<] | [MPa] [MPa] [em®min~ ]

3740 + 209 564 = 14 19 £ 03 549 £ 14 23 = 04 202 £ 15 172 = 15 3635 £ 64 882 = 18 792 £ 08 207 £ 07

BANAN 4381 + 127 610 + 10 18 + 02 606 * 1,1 20 * 04 161 + 1,7 148 + 16 4107 £+ 90 902 + 19 802 * 08 76 + 04

. ! MVR
+30W.t.% 9% % & Bounzs | Bouss Er 9 | SHORED e
MPa] [MPa] % [MPa] | [%] |[kIm?]| [kI-m?] | [MPa] | [MPa] [cmPmin ]

4181 + 152 558 + 23 17 £ 01 539 £ 11 25 + 06 185 + 13 164 * 23 3825 + 64 861 + 21 803 £ 09 151 + 11

BANAN 4959 + 233 641 + 12 17 + 01 639 £ 1,1 19 + 03 171 + 14 145 + 18 4650 + 55 920 + 22 784 * 07 68 + 05

Z vySe uvedené tabulky vysledkl jsou patrné vlivy jednotlivych typla viaken

na zakladni mechanické vlastnosti biokompozitu. Co se tyCe tahovych vlastnosti
biokompozitl, zde je patrny vyrazny vliv pfidavku vlaken zejména na modul pruznosti

v tahu E;, kde doSlo ke zvySeni modulu u vSech typu vliaken a s rostoucim podilem
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dale roste. Nejvétsi narust je patrny u bananovych viaken, kde modul s pfidavkem
10 hm. % vlaken vzrostl 0 13%, s pfidavkem 20 hm. % vladken o 29% a u pfidavku
30 hm. % dokonce o 46%. Oproti tomu, napéti v tahu na mezi kluzu oy s pfidavkem
vSech typu vilaken klesa. Nejvétsi pokles pfi pfidavku 10 hm. % a 20 hm. % vykazuje
len, a to 11,5 % resp. 14,5 %. U pfidavku 30 hm. % je nejvétSi pokles u viaken
konopi, a to 17%. Naopak nejmensi pokles napéti na mezi kluzu vykazuji bananova
vldkna a to pfi 10 hm. %, 20 hm. % i 30 hm. % kde poklesy €ini 6,2 %, 7,6 %
a 2,9 %.

Pomérné prodlouzeni v tahu na mezi kluzu ¢, se u v8ech typ( vlaken sniZuje
a to u v8ech procentualnich pfidavku, pficemz Ize konstatovat, Zze je u vdech typl
vlaken témér srovnatelné.

Na napéti v tahu pfi pfetrzeni mély pridavky viaken nasledujici vliv. Nejhorsich
vysledkl vykazovala vlakna konopi a to pfi pfidavku 10 hm. %, 20 hm. % i 30 hm. %,
kde napéti pfi pfetrzeni pokleslo o0 5,3 %, 10 % resp. 11,8 %. Naopak jedina viakna,
ktera zpusobila zvySeni napéti v tahu pfi pfetrzeni, byla vlakna bananova a jednotlivé
narusty tohoto napéti, pfi zvysujicim se pfidavku vliaken, €inily 2,5 %, 0,7 % a 6,1 %.

Pomérné prodlouzeni v tahu pfi pfetrzeni se s pfidavkem jednotlivych typu viaken
pfilis neméni. Jediny typ vlakna, ktery pomérné prodlouzeni zvySuje, je vlakno
konopi, av8ak nejvétsi naruast v absolutnich hodnotach ¢&ini pouze 0,6 %
a to pfi pfidavku 20 hm. % vlaken. Naopak nejvétsi pokles vykazuji vlakna kokosu
atoo 1,9 % shodné u 20 hm. % a 30 hm. % pfidavku vlaken.

Méreni razové houzevnatosti bylo provedeno za bézné teploty (+23 °C) i za teploty
snizené (-35 °C). Vysledky razové houzevatosti pfi obou teplotach ukazuji pokles
poklesy razové houzevnatosti u vlaken Inu a to pfi vSech procentualnich pfidavcich
(10, 20 a 30 hm. %), tyto poklesy Cinily 19,5 %, 19,5 % a 26,3%. Naopak nejvétsi
pokles razové houzevnatosti pfi pfidavku 10 hm. % a 30 hm. % vykazuji viaka
kokosu (25,9 % resp. 32,3 %), pfi pfidavku 20 hm. % vlaken vykazuji nejvétsi pokles
vlakna bananu a to 35,9 %. P¥i teploté -35 °C vykazuji nejvétsi pokles houzevnatosti
bananova vlakna, jejichz pokles pfi 10 hm. %, 20 hm. % a 30 hm. % ¢ini 19,1 %,
21,3 % a 22,9 %. Oproti tomu nejmensi pokles pfi pfidavku 10 hm. % a 20 hm. %
vykazuji Inéna vlakna a to 10,6 % resp. 8,5 %. P¥i pfidavku 30 hm. % maji nejmensi
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pokles razové houzevnatosti vlakna konopi (9 %). AvSak rozdily v poklesu razové
houzevnatosti jsou pfi srovnani jednotlivych typu viaken jen velmi mala.

Ohybové vlastnosti byly hodnoceny méfenim modulu pruznosti v ohybu a napéti
na mezi pevnosti v ohybu. Obdobné jako u modulu pruznosti v tahu, s rostoucim
pfidavkem vsech typu vlaken modul pruznosti v ohybu roste. NejvétSiho narustu
dosahuji pfi vSech procentualnich pfidavcich vlaken, vlakna bananu, jejichz narust
¢ini 13,7 %, 29,6 % a 46,8 %.

Napéti na mezi pevnosti v ohybu se pfidavkem vlaken pfilis neméni, obecné vzdy
dochazi k mirnému poklesu s vyjimkou pfidavku 10 hm. % konopi a 30 hm. %
bananovych viaken, kde je tato mez stejna jako u Cistého PLA. Nejvétsi pokles
u pfidavku 10 hm. % a 20 hm. % vykazuji kokosova vilakna (4,6 % resp. 5,4 %).
U pfidavku 30 hm. % je nejvétsi pokles (6,5 %) zaznamenan u vliaken konopi.

Dalsi méfenou mechanickou vlastnosti byla tvrdost metodou SHORE D,
kde lze fici, ze pfidavek vlaken nezpUsobil zménu tvrdosti, ktera tak zlstala
v porovnani s tvrdosti Cistého PLA srovnatelna.

Dulezitou materialovou vlastnosti z hlediska zpracovatelnosti je tekutost, ktera
byla u biokompozitd méfena objemovym indexem toku taveniny. Vysledky méfeni
potvrdily teoreticky pfedpoklad poklesu tekutosti s rostoucim pfidavkem viaken.
Rozdily v poklesu tekutosti u jednotlivych typl vlaken jsou vS8ak znacné. Nejvétsi
zhorSeni tekutosti vykazuji bananova vlakna a to pfi vSech procentualnich
pridavcich. Pokles tekutosti u pfidavku 10 hm. % bananovych viaken ¢ini 44,4 %,
u pfidavku 20 hm. % je to jiz 76,4 % a u biokompozitu s 30 hm. % bananovych
vlaken 78,9 %. Oproti tomu nejmensi pokles tekutosti zpUsobuji jednoznaéné viadkna
kokosu, kde pfidavek 10 hm. % vlaken vykazuje pokles tekutosti o 14,6 %, pfidavek
20 hm. % vlaken vykazuje pokles 29,8 % a s pfidavkem 30 hm. % vlaken tekutost
klesa 0 40 %.

Jak uz bylo uvedeno v teoretickych predpokladech této prace, dilezitym aspektem
vlaknitych kompozitl je mira mezifazové adheze mezi vyztuzujicimi vlakny
a polymerni matrici. Mira mezifazové adheze je totiz rozhodujicim faktorem vyuziti
vyztuzujiciho vykonu vlaken. Pro hodnoceni mezifazové adheze na rozhrani
rostlinnych viaken a biopolymerni matrice PLA byly pofizeny SEM snimky lomovych
ploch biokompozit PLA s 20 hm. % vlaken (obr. 35). Z téchto snimku je patrna velmi

nizka adheze u jednotlivych typu biokompozitl. Viakna jsou ve vSech pfipadech
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zcela neobalena PLA matrici a jejich soudrznost v matrici je dana pouze
geometrickou vazbou. Tento fakt zcela koresponduje se ztratou mechanickych
vlastnosti biokompozitl, s vyjimkou navySeni modull pruznosti. Na snimku

s oznaCenim ,D“ je detailné vidét krater po vytrZzeni kokosového viakna z PLA

matrice coz dokazuje v podstaté nulovou adhezi tohoto biokompozitu.

> ‘ -

SEM HV: 20.00 kV WD: 17.91 mm VEGA\ TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 7
Date(m/dfy): 08/14/12

SEM HV: 20.00 kV D 16.27 mm VEGA\ TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 ym «
Date(m/dly): 08/14/12 Digital Microscopy Imaging n

Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 2000kV  WD: 19.43 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 495 x Det: SE Detector i
Date(m/d/y): 08/14/12

SEM HV: 20.00 kV WD: 18.94 mm VEGAW\ TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm f
Date(m/dly): 08/14/12 Digital Microscopy Imaging n

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 35 SEM snimky lomové plochy vstfikovanych biokompozitu
A — biokompozit PLA + 20 hm. % LEN, B — biokompozit PLA + 20 hm. % KONOPI,
C — biokompozit PLA + 20 hm. % BANAN, D — biokompozit PLA + 20 hm. % KOKOS.
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39  VYBER TYPU ROSTLINNEHO VLAKNA PRO
PLAZMATICKOU UPRAVU POVRCHU

Na zakladé vysledki mechanickych zkou$ek, méfeni objemového indexu toku
taveniny a zejména zpracovatelnosti jednotlivych typu viaken, bylo vybrano kokosové
vlakno jako nejvhodnéjSi typ viakna pro plazmatickou upravu povrchu a naslednou
aplikaci v biokompozitu s PLA matrici. O této volbé kokosovych vlaken rozhodly

nasledujici technologické a ekonomické aspekty:

e snadné mleti

¢ velmi dobra sypna schopnost mletych vliaken

e pfesné davkovani vlaken

¢ stabilni kompaundace

¢ minimalni tendence vlaken k tvorbé aglomeratu

e velmi dobra tekutost taveniny (moznost vstfikovani i tenkosténnych dild)

e dostupnost viaken

3.9.1 PLAZMATICKA MODIFIKACE VLAKEN

K plazmatické modifikaci kokosovych vldken byla pouZita technologie
nizkoteplotniho plazmatu - atmosférického dielektrického bariérového vyboje (DBD),
jehoz cilem bylo vyvolat chemické reakce na povrchu vlaken vedouci k zvySeni jejich
smacivosti a adheze v biopolymerni matrici PLA. Plazmova modifikace kokosovych
vlaken probihala na zafizeni sestaveném v MSV SYSTEMS CZ, s. r. o (obr. 36).

Obr. 36 Zarizeni pro plazmovou modifikaci technologii DBD.
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Plazmovy reaktor se sklada ze dvou paralelnich elektrod, pokrytych 1 mm vrstvou
dielektrika — korund na napajené a pryz na uzemnéné elektrodé. Mezi elektrodami
hofi objemovy studeny plazmovy vyboj ve filamentarnim modu. Obé elektrody byly
obdélnikového rozméru 50 x 60 mm s tloustkou 8 mm bez aktivhiho chlazeni.
Vzdalenost mezi elektrodami byla udrZzovana 15 mm pro celou davku vlaken.

Podminky plazmové modifikace kokosovych vlaken jsou souhrné uvedeny v tab. 13.

Tab. 13 Podminky plazmové modifikace.

PARAMETR NASTAVENA HODNOTA

Napéti 20 kV

Frekvence

MNominalni vykon

Vzdalenost mezi elektrodami

Cas modifikace vidken

Pracovni plyn

Relativni vinkost

3.10 PRIPRAVA GRANULATU A ZKUSEBNICH VZORKU
BIOKOMPOZITU S PLAZMATICKY UPRAVENYMI
VLAKNY

Pfiprava granulatu biokompozitl PLA s plazmaticky modifikovanymi kokosovymi
vlakny je identickd jako v pfipadé biokompozitu PLA s kokosovymi vlakny
bez plazmatické modifikace, jak je popsano v pfedchozich kapitolach. Technologické
parametry procesu kompaundace a granulace jsou z ddvodu porovnatelnosti
dosazenych vysledkl zachovany a uvedeny v tab. 8. Stejné tomu je i v pfipadé
vstfikovani vzork( pro zkousky mechanickych vlastnosti. Technologické parametry

vstfikovani jsou opét zachovany a uvedeny v tab. 10.
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3.11 MERENi MECHANICKYCH VLASTNOSTI ,
BIOKOMPOZITU S PLAZMATICKY MODIFIKOVANYMI
VLAKNY KOKOSU, MERENi MVR A SEM SNiMKY

Na granulatu biokompozitu PLA s plazmaticky modifikovanymi kokosovymi vlakny
bylo provedeno méfeni objemového indexu toku taveniny MVR a na vstfikovanych
vzorcich provedeny mechanické zkouSky (tab. 11). Vysledky jsou uvedeny
dle jednotlivych typu mechanickych zkouSek nize a jsou porovnany s hodnotami
mechanickych vlastnosti biokompozitu PLA s vlakny kokosu bez plazmatické

modifikace.

3.11.1 ZKOUSKA TAHEM — MODUL PRUZNOSTI - E,

Z nize uvedené tabulky (tab. 14) je jasné patrny vliv plazmatické upravy
kokosovych vldken na modul pruznosti vtahu biokompozitu PLA s pfidavkem
10, 20 a 30 hm. % vlaken. U vSech smési doSlo k navySeni hodnot avSak nejvyssi
ucinek plazmatické upravy je dle oCekavani ve smési s nejvysSim podilem viaken,
tedy 30 hm. %. U této smési doslo k navySeni modulu pruznosti o 22,5 %
oproti systému bez plazmatické upravy a samotny kompozit ma o 43,5 % vysSi

modul pruznosti oproti PLA matrici Ingeo biopolymer 3251D.

Tab. 14 Vysledky zkousky tahem — modul pruznosti.

3.11.2 ZKOUSKA TAHEM — NAPETI NA MEZI KLUZU - oy

Vysledky méfeni uvedené vtab. 15 ukazuji navySeni napéti na mezi kluzu
u biokompozitl s plazmaticky Upravenymi viakny. Toto navySeni, oproti napéti
na mezi kluzu samotné PLA matrice, se fadové pohybuje v jednotkych procent
a srostoucim obsahem vldaken stoupa. AvS8ak pfi srovnani s biokompozity
S neupravenymi vlakny jde o vyrazné zlepSeni, ponévadz s rostoucim mnozstvim

vlaken bez upravy povrchu mez kluzu klesa.
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Tab. 15 Vysledky zkousSky tahem — napéti na mezi kluzu.

57,6 0,5 68,8 0,9

20 19,4 4,2

3.11.3 ZKOUSKA TAHEM — POMERNE PRODLOUZENI NA MEZI
KLUZU — &,

Pomérné prodlouzeni na mezi kluzu samotné PLA matrice Ingeo biopolymer

3251D je velmi nizké (2,3 %) a s pfidavkem vlaken se jeho hodnota vzdy jesté
snizuje, jak ukazuji vysledky vtab. 16. Vliv plazmatické upravy vlaken je v tomto
pfipadé nejednoznacny, avSak s ohledem na konkrétni namérené hodnoty a jejich

smérodatné odchylky ho Ize povazovat za zanedbatelny.

Tab. 16 Vysledky zkouSky tahem — pomérné prodlouzeni na mezi kluzu.

3.11.4 ZKOUSKA TAHEM — NAPETIi PRI PRETRZENI — g,
Napéti pfi pretrzeni uvedené vtab. 17 je u vSech biokompoziti identické

S napétim na mezi kluzu, které je uvedeno v kap. 3.11.2.
Tab. 17 Vysledky zkousky tahem — napéti pfi pfetrZzeni.
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3.115 Z}SOUSIV(A TAHEM — POMERNE PRODLOUZENI PRI
PRETRZENI — g,

Pomérné prodlouzeni pfi pfetrzeni je u vSech biokompozitl identické s pomérnym
prodlouzenim na mezi kluzu, avSak protoze matrice PLA Ingeo biopolymer 3251D
tvofi od meze kluzu k pretrzeni maly kréek, je jeho hodnota vétsi (3,5 %) a tudiz
je procentualni vyjadfeni vlivu plazmatické upravy rozdilné. Nicméné i v pfipadé
pomérného prodlouzZeni pfi pretrZzeni Ize s ohledem na konkrétni naméfené hodnoty
(viz tab. 18) konstatovat, Ze vliv plazmatické upravy povrchu vlaken ma na tuto

mechanickou vlastnost zanedbatelny vliv.

Tab. 18 Vysledky zkousky tahem — pomérné prodlouzeni pfi pfetrZzeni.

3.11.6 ZKOUSKA RAZOVE HOUZEVNATOSTI CHARPY + 23 °C -
Acu+23
Razova houzevnatost PLA matrice Ingeo biopolymer 3251D je relativné nizka

a pfidavek kokosovych vlaken tuto mechanickou vlastnost vzdy snizuji. Dle vysledku
méfeni razové houzevnatosti pfi teploté +23 °C, uvedenych vtab. 19, je patrna
postupna ztrata houZevnatosti se zvySujicim se pfidavkem kokosovych vlaken.
Vliv plazmatické upravy povrchu vlaken na razovou houZevnatost je v tabulce
uveden procentualnim vyjadfenim, ze kterého je patrné, Ze plazmaticka uprava
vlaken razovou houzevnatost biokompozitu dale snizila a to o 5,8 % u pfidavku
vlaken 10 hm. % a o 8,2 % u pfidavku viaken 20 hm. % a u pfidavku vlaken 30 hm.
% o0 0,6 %. Celkové snizeni razové houzevnatosti biokompozitu PLA s pfidavkem
plazmaticky upravenych kokosovych viaken 10, 20 a 30 hm. % oproti matrici PLA
¢ini 28,3 %, 33,5 % resp. 32,7 %.
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Tab. 19 Vysledky zkousky razové houzevnatosti Charpy pfi +23 °C.

3.11.7 ZKOUSKA RAZOVE HOUZEVNATOSTI CHARPY- 35 °C - a.y.3s

Také razova houzevnatost za snizené teploty je dle predpokladd ovlivhéna
pfidavkem kokosovych vildken. Z vysledkd méfeni razové houzevnatosti pfi teploté -
35 °C, uvedenych v tab. 20, je patrna postupna ztrata houzevnatosti se zvySujicim
se pfidavkem kokosovych vlaken. Vliv plazmatické upravy povrchu viaken
na razovou houzevnatost je v tabulce uveden procentualnim vyjadfenim, ze kterého
je patrné, Ze plazmaticka uprava vlaken razovou houzevnatost biokompozitu
dale snizila a to 0 4,5 % u pfidavku vlaken 20 hm. % a o 8,5 % u pfidavku vilaken

30 hm. %. Celkové snizeni razové houzZevnatosti biokompozitu PLA s pfidavkem

plazmaticky upravenych kokosovych viaken 10, 20 a 30 hm. % oproti matrici PLA
¢ini 13,8 %, 20,7 % resp. 26,1 %.
Tab. 20 Vysledky zkousky razové houZevnatosti Charpy pfi -35 °C.

3.11.8 ZKOUSKA OHYBEM — MODUL PRUZNOSTI V OHYBU - E;
Modul pruznosti v ohybu se stejné jako modul pruznosti v tahu pfidavkem vlaken
vyrazné zvysSuje. Hodnoty ziskané z méfeni, uvedené vtab. 21, potvrzuji nejen
nartstani modulu pruznosti v ohybu zvySujicim se pfidavkem kokosovych vilaken,
ale zejména mimoradnou ucinnost plazmatické upravy povrchu viaken. Plazmaticka
uprava povrchu viaken zpuasobila u biokompozitd zvySeni modulu pruznosti v ohybu

vzdy o cca 35 %. Toto zlepSeni je pravdépodobné zpusobeno zvySenou adhezi
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na mezifazovém rozhrani matrice — vlakno po plazmatické uapravé. Finalni
biokompozit PLA s 30 hm. % kokosovych vidken s plazmaticky upravenym povrchem

vykazuje zvySeny modul pruznosti v ohybu oproti modulu pruznosti v ohybu matrice

PLA 0 57,5 %, coz by u realnych dila vedlo k vyraznému zvySeni tuhosti.
Tab. 21 Vysledky zkousky ohybem — modul pruznosti v ohybu.

3.11.9 ZKOUSKA OHYBEM — NAPETI NA MEZI PEVNOSTI
V OHYBU - o

Napéti na mezi pevnosti v ohybu biokompozitu s kokosovymi viakny vykazuje
obdobné zavislosti jako napéti na mezi kluzu v tahu. U biokompozitu s neupravenymi
vlakny vzdy doslo k zhorSeni v fadu jednotek procent, nezavisle na obsahu hm. %
vlaken, jak je patrné z hodnot v tab. 22. Oproti tomu u biokompozitu s plazmaticky
upravenymi viakny napéti na mezi pevnosti v ohybu stoupa, av8ak také v fadu
jednotek procent. Toto zlepSeni ja také pravdépodobné zplsobeno zvySenou adhezi

na mezifazovém rozhrani matrice — vlakno.
Tab. 22 Vysledky zkousky ohybem — napéti na mezi pevnosti v ohybu.

869 + 08 97,2 1,8

20 11,9 5,8

3.11.10 ZKOUSKA TVRDOSTI — SHORE D
Vysledky méfeni tvrdosti biokompozitl pomoci metody Shore D neprokazaly vliv

plazmatické upravy povrchu vlaken na tuto mechanickou vlastnost. S ohledem
na konkrétni hodnoty méfené tvrdosti a smérodatné odchylky méfeni uvedené

v tab. 23, Ize konstatovat, Ze pfidavek kokosovych vlaken (plazmaticky upravenych
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i neupravenych) vrozsahu 10 az 30 hm. % nema vliv na tvrdost biokomozitu

a jeho tvrdost je dana pouze tvrdosti PLA matrice.
Tab. 23 Vysledky zkousky tvrdosti SHORE D.

796 t 06 =
__—__
802 + 06 808 %

__—_—
3.11.11 OBJEMOVY INDEX TOKU TAVENINY — MVR

Velmi dllezitou a vyhodnou technologickou vlastnosti biokompozitu PLA

s kokosovymi vlakny je tekutost. Tekutost taveniny je vtab. 24 vyjadfena pomoci
objemového indexu toku taveniny, ktery byl méfen pfi teploté 180 °C a zatizeni
2,16 kg. Z naméfenych hodnot je patrné zachovani vybornych tokovych vlastnosti
biokompozitu s pfidavkem  kokosovych plazmaticky upravenych  vlaken.
Vliv plazmatické upravy povrchu vlaken lze povazovat za zanedbatelny a vysledny
objemovy index toku taveniny biokompozitl s pfidavkem takto upravenych vlaken se
shizuje o 18,3% u pfidavku 10 hm. %, o 30,4 % u pfidavku 20 hm. % a 0 39,4 %

u biokompozitu s 30 hm. % vlaken oproti Cistému polymeru.

Tab. 24 Vysledky méreni MVR.

322 + 0,3

226 + 03 224 %

3.11.12 SEM SNiMKY VSTRIKOVANYCH BIOKOMPOZITU

K hodnoceni mezifazové adheze na rozhrani PLA matrice a kokosového vlakna
byly zhotoveny pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu snimky lomovych
ploch vstfikovanych biokompozitu.
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SM HV: 20.00 kv WD: 19.35 mm VEGAW\ TESCAN
SEM MAG: 100 x Det: SE Detector 500 ym rh

SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 ym
Date(m/dly): 08/14/12 Digital Microscopy Imaging n

Date(m/dry): 08/14/12

SEM HV: 20.00 kV WD: 18.94 mm Lot il VEGAW\ TESCAN SE HV: 20.00 KV WD: 19.43 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm h SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 ym 7
Date(m/dly): 08/14/12 Digital Microscopy Imaging n Date(m/dfy): 08/14/12 Digital Microscopy Imaging n

Obr. 37 SEM snimky lomovych ploch vstiikovaného biokompozitu PLA + 20 hm. % kokosovych

vlaken bez plazmatické Upravy povrchu v rizném pribliZzeni.

Na obr. 37 jsou uvedeny snimky lomovych ploch vstfikovanych biokompozitd PLA
s 20 hm. % kokosovych vlaken, jejichz povrch neprosel plazmatickou upravou.
Na v8ech snimcich o rdzném pfiblizeni jsou v PLA matrici patrné dutiny, jez vznikly
v dusledku vytazeni kokosovych vlaken. Je tedy zfejmé, Ze puUsobici napéti neni
prenaseno vlakny, ale PLA matrici, coz je zplUsobeno téméFr nulovou mezifazovou

adhezi.
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Obr. 38 SEM snimky lomovych ploch vstfikovaného biokompozitu PLA + 20 hm. % kokosovych

viaken s plazmaticky Gpravenym povrchem.

Na obr. 38 jsou uvedeny snimky lomovych ploch vstfikovanych biokompozitd PLA
s 20 hm. % kokosovych vlaken, jejichz povrch byl plazmaticky Upraven. Z uvedenych
snimku je patrné urcité zlepSeni mezifazové adheze, jelikoz na lomovych plochach
dochazi k pretrzeni vlaken, tudiz vlakna pfenasi ur€itou ¢ast napéti, avSak smacivost

kokosovych vlaken ani po plazmatické upravé neni na oCekavané urovni. Tento fakt
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vysvétluje Castecné zlepSeni mechanickych vlastnosti, jako napfiklad napéti na mezi

kluzu v tahu a napéti na mezi pevnosti v ohybu.

3.12 STUDIUM MORFOLOGIE BIOKOMPOZITU S PLA
MATRICI A PLAZMATICKY UPRAVENYMI VLAKNY

KOKOSU

Studium morfologie bylo provadéno pomoci metody DSC (diferenéni skenovaci
kalorimetrie) na méficim zafizeni DSC 1/700 Star® s intercoolerem od firmy Mettler

Toledo (obr. 39).

Thermal Analysis

= /
STARY Systam
|

L4 | - -
Obr. 39 Kalorimetr DSC 1/700 Star® Systém.
Z jednotlivych vystfiki byl pomoci rotacniho mikrotomu Leica RM2255 odebran
polymerni vzorek o hmotnosti cca (22,5 £+ 1,5) mg, a to vzdy ze shodného mista -

stfedu zkuSebniho télesa (viz obr. 40).
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\

b

Obr. 40 Zku$ebni téleso biokompozitu PLA + 20 hm. % kokosovych viaken s vyznaéenym mistem
odbéru vzorku pomoci mikrotomu.

S ohledem na skutecnost, Zze vysledky méfeni mohou byt ovlivnény metodickymi
faktory, bylo snahou dodrzovat zasadu shodnosti velikosti navazky vzorku. Ta byla
zjiStovana pomoci analytické vahy Mettler Toledo XSE 105 Dual Range s presnosti
0,01 mg. Pfed samotnym méfenim, které probihalo v prostfedi softwaru Star,
byl nastaven pfislusny teplotni program, ktery zahrnoval pocCateCni a konecnou
teplotu ohfevu/chlazeni, ale také rychlost ohfevu a chlazeni, pfipadné pocet téchto
cykla. Dale byla nastavena rychlost pratoku plynu, nebot méreni probihalo v inertni
atmosféfe dusiku, diky ¢emuz se zamezilo oxidativni degradaci vzorku a také
se zajistil odvod plynnych produktud, které mohou obecné vznikat pfi zahfivani vzorku
a ovlivnit pradbéh méfeni. V ramci zvySeni pFesnosti méfeni a kvuli mozné
nehomogenité vzorki odebranych ze zkuSebnich téles, byly vzdy zkoumany
tfi vzorky, ze kterych se nasledné vytvofila primérna hodnota se smérodatnou
odchylkou. Vystupem DSC byly grafické zaznamy (kalorimetrické kfivky) zavislosti
rozdilu tepelného pfikonu na teploté. Z kalorimetrickych kfivek byly ziskany
informace o pfechodovych teplotach polymeru (teploté skelného pfechodu, teploté
tani a teploté krystalizace), kvantitativni udaje o teplech fazovych prfemén, jakoz

i zméné krystalického podilu (ze zmény tepla tani) v dasledku technologickych
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parametrd zpracovani polymeru, apod. V nékterych pfipadech mohou byt fazové
pfemény materialu zanedbatelné &i Spatné definovatelné a proto bylo vhodné udélat
prvni derivaci naméfené kalorimetrické kfivky, ktera blize ukazala jednotlivé
entalpické zmény, ale zejména jasné urcila hranice téchto zmén. V pfipadé
zkoumani teploty skelného pfechodu pfi ohfevu materialu, se na tyto hranice umistily
te¢ny, které definuji prostor, ve kterém dochazi ke skelnému pfechodu materialu
a zméné mérné tepelné kapacity. Z kalorimetrické kfivky ve fazi ohfevu byla
stanovena teplota tani (Tpm), ktera je obvykle definovana jako teplota, pfi niz je
v rovnovaze posledni krystal a tavenina (tomu odpovida teplota vrcholu maxima).
Dale byla stanovena teplota nezadouci sekundarni krystalizace a teplota sekundarni

krystalizace materialu pfed roztavenim, viz obr. 41.

*endo

20
mwW

ohrev _
* AHgc, _."I II
| . - S 1] (

, T
chlazeni p.sc2 |

B e — . _ _/.-'
S -
AHp, T

p. pc
30405050?[Jgog[}10011012013[}1401501501701300{:

Tp,scl

Obr. 41 DSC kfivka se znazornénymi fazovymi pfeménami.
Pomoci plochy umérné teploté tani byla zjiSténa hodnota zmény entalpie tani (AHy)
a to tak, ze byla integrovana kfivka piku tani (termogramu) ohrani€ena inflexnimi
body teplot, pfi nichz zacina a konéi tani zkoumaného vzorku. Obdobné byla
stanovena také hodnota zmény entalpie sekundarni krystalizace. Inflexni body
pocCatku a konce fazové premény byly definovany pravé na zakladé prvni derivace
DSC kiivky, ktera detekuje zmény méfeného signalu, tedy i fazovych pfemén

materialu. Hodnota entalpie tani zkou$eného vzorku je pfimo umérna obsahu
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krystalického podilu v jeho struktufe a v pfipadé znalosti entalpie tani plné
krystalického polymeru (93 J/g pro PLA) bylo mozné z pomoci nasledujici rovnice

stanovit stupen krystalinity jednotlivych biokompozita.

X = S tha-She) 100 [%] (3.1)
X stupen krystalinity zjist&ny metodou DSC [%0]
AHp, zmeéna entalpie tani [J/g]
AHge1 zmeéna entalpie 1. sekundarni krystalizace [J/g]
AHgeo zmeéna entalpie 2. sekundarni krystalizace [J/g]
AHq zména entalpie tani 100% krystalického polymeru [J/g]
Wp podil PLA matrice v méfeném vzorku [-]

Krystalizace biokompozitnich vystfiki s PLA matrici a kokosovymi vlakny bez Upravy
byla feSena z prvni faze ohfevu kalorimetrické kfivky (viz obr. 42), ktera odrazi
zpracovatelské podminky vstfikovaného kompozitniho materialu a fazi chlazeni.
Pro stanoveni kalorimetrické kfivky byl zvolen teplotni program ohfevu a nasledného
chlazeni v intervalu teplot (25 + 190) °C s teplotnim gradientem 10 °C/min.
Tento teplotni interval umoznil zjisténi vSech dulezitych veli€in, které byly v ramci
daného polymerniho kompozitu zkoumany. Jedna se o teplotu skelného prechodu
(Tg), zménu mérné tepelné kapacity (Acp), teplotu a zménu entalpie ve fazi prvni
a druhé sekundarni krystalizace (druha sekundarni krystalizace nastava pred
roztavenim materialu) a teplotu i zménu entalpie tani. Z entalpickych pfemén
byl nasledné stanoven stupen krystalinity vystfiku. Stejnym zplusobem bylo
postupovano u biokompozitnich vystfiki s PLA matrici a kokosovymi vlakny
s plazmatickou upravou povrchu, jehoZ kalorimetrické kfivky jsou znazornény na obr.
43.
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rendo PLA (22,16 mg)

PLA +10 % K (21,24 mg)
PLA +20 % K (23,95 mqg)
PLA +30 % K (22,37 mg)

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 °C

Obr. 42 Kalorimetrickéa krivka biokompozitu PLA s kokosovymi viakny bez tpravy.

rende PLA (22,16 mg)

PLA +10 % K - P (23,05 mg)
PLA +20 % K - P (22,29 mg)
PLA +30 % K - P (22,01 mg)

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 °C

Obr. 43 Kalorimetricka kfivka biokompozitu PLA s kokosovymi vlakny s plazmatickou Upravou

povrchu.
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Tab. 25 Vysledky studie morfologie biokompozitu PLA s kokosovymi viakny s i bez plazmatické tpravy
povrchu.

1. sekundarni | 2. sekundarni " . L, Stupen
. . Oblast skelného prechodu Oblast tani L
krystalizace | krystalizace krystalinity
Material
el Myl A s
[)/g] [)/g] /(g [°C] [)/el [°C] [%]

10% K -26,3 + 1,3 01 047 + 003 61,6 + 1,1 371 + 0,7 17,8 + 01 11,7 +

I

30% K -223 + 02 -14 + 01 055 + 013 608 + O 332 + 06 17,5 + 0 146 * 03

20%K-P -2 06 -5 + 01 047 + 003 61,5 + 1,3 31,8 + 12 1714 + 02 138 =

l

Vigviv s

biokompozitd PLA s kokosovymi vlakny jsou uvedeny v tab. 25 spolu s vypocitanymi
stupni krystalinity pro jednotlivé materialy. V tabulce jsou uvedeny primeérné hodnoty,
jelikoz DSC analyza byla provadéna vzdy na tfech vzorcich od kazdého materialu.
Ve v8ech pfipadech kompozitnich materiald se vyskytla sekundarni krystalizace,
z Cehoz Ize predpokladat, Ze primarni krystalizace se pfi zpracovatelskych
podminkach nemohla dostate¢né rozvinout a nasledkem toho doSlo ke vzniku
sekundarnich krystalizaci. Ty je ovSem nutné vyhodnotit hned dvakrat, nebot’ oblast
s vyskytem prvnich sekundarnich krystalizaci se nachazi v useku mezi teplotami
(79 + 122) °C a oblast vyskytu druhych sekundarnich krystalizaci se nachazi mezi
teplotami (150 + 161) °C, resp. pod dolni hranici tani kompozitnich vystfiki. Konec
druhé faze sekundarnich krystalizaci je tedy stéZejni misto, nebot' pfi této teploté
dochazi k pocatku tani materialu, které maiji svdj vrchol pfi teploté 171 °C. Tato faze
materialt kon¢i dosazenim teploty 185 + 1 °C.

Hodnoty prvni sekundarni krystalizace také klesaji s rostoucim hmotnostnim podilem
vlaken. Velikost AHs; pro biokompozit PLA s 10 hm. % kokosovych viaken klesa
na 26,3 J/g (pokles o necelych 11 % oproti biopolymeru PLA) a pro kompozit PLA
s 30 hm. % kokosovych viaken klesa na 22,3 J/g (oproti polymeru PLA pokles
o necelych 25 %). Zména oblasti druhé sekundarni krystalizace, resp. hodnota AH,

neni pfilis vyrazna a s ohledem na smérodatnou odchylku nelze jasné stanovit rozdil
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mezi kompozitem s 10 hm. % kokosového vlakna a polymerem PLA. V pfipadé
kompozitu s 30 hm. % kokosového vidkna vsak Cini AHsc, 1,4 J/g (narast hodnoty
takfka 0 56 %).

Plazmaticky upravené kokosové vlakno se v kompozitnich systémech chova
obdobné. U kompozitu s 30 hm % plazmaticky upravenych vlaken Ize ovSem spatfit
podstatny rozdil pfi zméné entalpie prvni sekundarni krystalizace, ktera svoji
hodnotou AHs.; 13,4 J/g klesa oproti polymeru PLA takika o cca 55 %. V pfipadé
kompozitu s 10 hm. % plazmaticky upravenych vlaken je hodnota AHs: 25,5 J/g,
coz vytvari pokles oproti polymeru PLA o cca 14 %. Velikost zmény entalpické
pfemény druhé sekundarni krystalizace (AHsc2) se s ohledem na smérodatnou
odchylku u kompozitu s 10 hm. % plazmaticky upravenych kokosovych vldken
nezménila. V pfipadé kompozitu s 30 hm. % plazmaticky upravenych vilaken
se hodnota AHsc,; rovna hodnoté 1,6 J/g, resp. narlstu skoro o 78 % oproti polymeru
PLA.

NejdulezitéjSi hodnotou s hlediska studie morfologie je stupen krystalinity. V tomto
pfipadé studie prokazala vliv pfidavku kokosovych vlaken na stupen krystalinity,
pficemz u vSech pridavkl kokosovych viaken doSlo ke zvySeni vysledného stupné
krystalinity biokompozitu. Stupen krystalinity u biokompozitu s 10 hm. % kokosovych
vlaken stoupl pomérové oproti Cistému PLA o 30 %, u biokompozitu s 20 hm. %
vlaken stoupl pomérové o témér 48 % a biokompozitu s 30 hm. % vlaken stoupl
pomérové dokonce o 62 %. U biokompozitu s plazmaticky upravenymi viakny byly
narlsty stupné krystalinity podobné, jen u pfidavku plazmaticky upravenych viaken
20 hm. % a 30 hm % byly jesté vySSi a Cinily 53 %, resp. 70 %. Av8ak s ohledem
na smeérodatné odchylky Ize konstatovat, Ze plazmaticka uprva povrchu viaken nema

vliv na stupen krystalinity biokompozitu.
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3.13 VSTRIKOVANI REALNYCH DiLU Z BIOKOMPOZITU
S PLA MATRICI A KOKOSOVYMI VLAKNY
S PLAZMATICKOU UPRAVOU POVRCHU

Cilem této Ccasti prace bylo technologické ovéfeni moznosti uplatnéni
biokompozitu PLA s kokosovymi, plazmaticky upravenymi vliakny pfi vstfikovani dil{
pro automobilovy primysl. Technologické ovéreni spocivalo ve vstfikovani sériového
dilu z biokompozitu PLA s plazmaticky upravenymi kokosovymi vlakeny s naslednym
hodnocenim vlivu jak na samotny vyrobni proces, tak na vysledny dil.

Ovéfeni ve vyrobé bylo provedeno pro zakladni material PLA a nasledné
pro biokompozit PLA s pfidavkem 30 hm. % kokosovych vilaken s plazmaticky
upravenym povrchem. Vstfikovani dild z PLA bylo provedeno kvuli vyhodnoceni vlivu
samotnych viaken na technologicky proces a vysledny dil. Oba materialy byly dodany
v pfedsuseném stavu a pfed samotnym zpracovanim byly suSeny ve standardni

horkovzdus$né susarné po dobu 3 hodin pfi teploté 100 °C.

3.13.1 CHARAKTERISTIKA VSTRIKOVACi FORMY
Jedna se o dvojnasobny vstfikovaci nastroj s hmotnosti 2.100kg pro vstfikovani

dilu ,ramecek krytu pfistroju“ (viz obr. 44). Hmotnost celého zdvihu je 969.

Obr. 44 Ramecek krytu pfistroju.

Zaformovani je provedeno tak, Zze vzhledova ¢ast dilG je umisténa ve tvarnicové
strané nastroje, ktera je upnuta na pevné strané vstfikovaciho stroje. K této strané
stroje pfiléha také vstfikovaci jednotka. Nevzhledova strana dild je umisténa

na stranu tvarniku (viz. obr. 45), ktery je upnut na pohyblivou stranu stroje. Dily
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zustavaji béhem otevirani nastroje na strané tvarniku. Po plném otevieni nastroje
nasleduje pohyb hlavni vyhazovaci desky pomoci jednoho okruhu tahacu jader.
Hlavni vyhazovaci deska, do které jsou ukotveny pfimé vyhazovaCe a Sikmé

vyhazovaCe, ma za ukol uvolnit dily z pohyblivé strany nastroje tak, aby prevzeti

vyrobenych dili manipulatorem bylo snadné a co mozna nejrychlejsi.
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Obr. 45 Vstrikovaci nastroj (strana tvarniku).

Na pevné strané vstfikovaciho nastroje jsou umistény konektory
pro 11 topnych pasem vyhfivaného vtokového systému. Temperace nastroje
je zajisStovana pomoci péti temperacnich okruhl na strané tvarniku a péti
temperacnich okruhl na strané tvarnice. Na zakladé Moldflow analyzy byl navrzen

vtokovy systém se Ctyfmi uzaviratelnymi tryskami.

3.13.2 CHARAKTERISTIKY VSTRIKOVACIHO STROJE

Pro ucely ovéreni byl pouzit sériovy vstfikovaci stroj Engel VC 2050/400 (viz
obr. 46), patfici spole€nosti Magna Exteriors & Interiors s.r.o. (Bohemia). Tento stroj
byl vyroben roku 2008. Zakladni technické parametry vstfikovaciho stroje jsou

uvedeny v tab. 26.
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Obr. 46 Vstrikovaci stroj Engel VC 2050/400.

Suseni materiall zajiStuje centralni pfipravna materialll. Pro temperaci nastroju
je stroj vybaven dvéma temperacnimi pfistroji od fy. GWK. Odebirani vyrobki

Z nastroje a jejich odkladani na dopravnikovy pas obstarava manipulator Engel.

Tab. 26 Technicka specifikace stroje, formy a periferii.

Rok vyroby 2008

Uzaviraci sila 4000 kN

Maximalni vestavéna vyska 970 mm

Systém upindni magnetické desky

Hmotnost 2100 kg

()}

Pocet temperacnich okruht tvarnice ks

w

Pocet tahacl jader ks

Dva temperacni pristroje GWK

Translaéni manipuldator Engel
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3.13.3 NASTAVENi TECHNOLOGICKYCH PARAMETRU
Pro vychozi stav bylo pouzito nastaveni zakladnich technologickych
parametrd pro standardni sériovou vyrobu s vyjimkou nastaveni teplot.
Nejprve probéhlo vstfikovani nékolika kontrolnich dili se snizenou davkou
z materialu PLA Ingeo biopolymer 3251D a nasledné jiz s davkou sériovou.
Pfi kontrole uplnosti dil bylo zjiSténo, Zze nastaveni technologickych
parametrl prevzaté ze standardni vyroby vyhovuije i pro tento material, a proto

mohla byt zahajena vyroba vzorkl v plné automatickém rezimu.

Tab. 27 Nastaveni technologickych parametri.

NASTAVENI ZAKLADNICH TECHNOLOGICKYCH PARAMETRU STANDARDNI SERIOVA VYROBA

Biokompozit PLA + 30 hm. %
Material PLA Ingeo biopolymer 3251D | kokosovych vidken s plazmatickou
Upravou

valec 180 - 180 - 180 -180 - 180 180 - 180 - 180 -180 - 180

horky rozvod 11 x180 11 x180

teplota tvarniku 35 35

tlak pfi pfepnuti na dotlak 119 126

protitlak pfi plastikaci 10 10

prepnuti na dotlak 20 22

TEPLOTY [°C]

DRAHY
[mm]

plastikace 6,9 7,9

cyklus 50,4 (automaticky) 51,6 (poloautomaticky)

otacky dneku [mm-s™] 500 500

CASY [s]

P
=
<
[y
n
@)
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DalSim faktorem, ktery vyraznym zpUsobem ovlivnil odformovatelnost,
byla zbytkova vihkost materialu, jelikoz material nebyl pomoci horkovzdusné susarny
vysusen na pozadovanou minimalni zbytkovou vihkost a ¢as prodlevy mezi susenim
a zpracovanim byl cca 45 — 60 minut, coz zpUsobilo absorpci vzdusné vilhkosti.
Problémy s odformovanim se nejCastéji projevily odtrzenim tenkych tvarovych casti
vyrobku - centrovacich Zebirek nebo kominka, které ztstaly béhem odformovani dilu
zaformovany v tvarniku nastroje.

Po tomto zjiSténi bylo zkouSeni zastaveno, material znovu vysuSen
a ze suSiciho zafizeni odebiran az v momenté jeho zpracovani. Problémy
s odformovanim se tim vyrazné zlepSily, jelikoz jizZ nedochazelo k ulamovani Zebirek
a kominkd. Vyrobené dily jsou vramci technologického zkou$eni uvedeny

na nasledujicim obrazku (obr. 47).

Obr. 47 Vstrikované dily z PLA (A) a biokompozitu PLA + 30 hm. % kokosovych

viaken s plazmaticky upravenym povrchem (B).
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3.13.4 ANALYZA PROCESNICH A VYROBNICH DAT

PFi kontrole uplnosti dild vyrobenych z obou materiald nebyly zjistény Zadné
nedostatky, avdak dily z biokompozitniho materialu vykazovaly velmi tmavy barevny
odstin. Velmi tmavy odstin dil byl zplsoben s vysokou pravdépodobnosti dlouhym
pobytem materialu ve vstfikovaci jednotce, jelikoz u tohoto stroje byla velikost davky
45,6 mm, coz pfi prumeéru Sneku 70 mm ¢ini 0,65 D, doporu¢ena davka by se pfitom
méla pohybovat mezi 2 az 3 D.

K analyze tlakovych poméra s ohledem na témér identické nastaveni postacuje
porovnani maximalnich vstfikovacich tlaki dosazenych bé&hem faze vstfiku u obou
materiald. Maximalni vstfikovaci tlak u Cisttho PLA ¢&inil 119 baru
a u biokompozitniho materialu 126 bartu. Rozdil 7 barl je z pohledu vstfikovani
zanedbatelny a potvrzuje velmi dobré tokové vlastnosti biokompozitu PLA
s kokosovymi vlakny s plazmaticky upravenym povrchem.

DalSim porovnavacim kriteriem byla hmotnost vyrobenych dilt. Vzhledem k tomu
Zze se jednalo o dvojnasobnou formu, byly vazeny dily z obou kavit a to v poctu
10 kusU z kazdé kavity. Primérna hmotnost dilt z Cistého PLA z kavity 1 a kavity 2,
¢inila 50,2 resp. 51,2 g. Oproti tomu pramérna hmotnost dild z biokompozitu PLA
s kokosovymi vlakny s plazmatickou upravou z kavity 1 a kavity 2 Ccinila 52,1
resp. 52,8 g. Rozdil ve hmotnosti dilu tak &ini 3,8 % resp 3,1 %. Tato diference
je dana rozdilnou hustotou biokompozitniho materialu s kokosovymi viakny oproti

samotné PLA a rozdilnym polStafem pfi vstfikovani.
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4 HODNOCENI VYSLEDKU

Z technologického hlediska je naroCnost pfipravy a zpracovani biokompozitu
na bazi PLA s rostlinnymi viakny mnohem vySSi oproti pfipravé a zpracovani béznych
kompozitd s matrici a vlakny syntetického pavodu. Tato naro¢nost vychazi
z charakteristickych vlastnosti biodegradabilni matrice a rostlinnych vlaken, pficemz
i sebemensi nedodrzeni zakladnich technologickych postupl pfi zpracovani
jednotlivych slozek vyraznym zplUsobem snizuje kvalitu vysledného biokompozitu.
Proto je pfi pfipravé a zpracovani biokompozitd PLA s rostlinnymi viakny dodrzeni
prisné technologické kazné klicovym faktorem k dosaZeni odpovidajici kvality
biokompozitu. Z hlediska rostlinnych viaken je urcitou komplikaci velky rozptyl
fyzikalnich a mechanickych vlastnosti vlaken zavislych na celé fadé faktorq,
jako napriklad klimatické podminky rastu rostlin a podminky skladovani vlaken.
DalSim kliCcovym faktorem pro dosaZeni maximalni kvality biokompozitniho materialu
je dusledné suSeni rostlinnych viaken a PLA matrice, a to na kazdé suburovni
technologického procesu pfipravy i zpracovani. V prubéhu vyzkumu byl prokazan
silny vliv vySSi zbytkové vihkosti na jednotlivé technologické procesy, kdy nékteré
byly v jejim dusledku zcela znemoznény. Urcitou komplikaci se jevi i Siroka distribuce
délek vlaken po procesu mleti, ktera se spolupodili nejen na rozptylu mechanickych
vlastnosti, ale i na zménach objemového indexu toku taveniny. U technologického
procesu mleti bylo prokazano velké zatizeni mleciho zafizeni vlivem houzevnatosti
rostinnych  vldken, kdy pfi mleti vétS§iho mnozstvi vildken dochazelo
k Castému pretizeni mlynu. Proto pro pramyslové mleti velkych davek rostlinnych
vlaken Ize doporudit vysocevykonné mlyny se Sikmym stfihem. Z pohledu technologie
kompaundace byla nejvétS§im problémem celkova konfigurace a nastaveni procesu
pro stabilni kompaundaci rostlinnych vlaken. Jako zasadni problém pfi zprcovani
rostlinnych vlaken se ukazaly byt — nizka sypna schopnost vidken a tendence vlaken
k tvorbé aglomeratid. Sypna schopnost zasadnim zplsobem ovlivhovala
rovhomeérnost davkovani vlaken do extruderu a tendence vlaken k tvorbé aglomeratu
negativné ovlivihovla kvalitu dispergace vlaken v biopolymerni matrici PLA
a nasledné snizovala i mechanické vlastnosti biokompozitu. NejlepSi zpracovatelské
vlastnosti vykazovala vlakna kokosu, ktera netvofila aglomeraty a jejich dobra sypna

schopnost umoznovala plynulé davkovani i pfi nejvysSSim stupni pIinéni - 30 hm. %.
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U ostatnich typa vlaken, tedy Inénych, konopnych a bananovych, dochazelo
k nestabilité davkovani vlivem velmi nizké sypné schopnosti a i pfes pouZiti silovych
podavaCl nebylo dosaZeno odpovidajici plynulosti davkovani. Tato vlakna navic
pfi stupni plnéni 20 hm. % a 30 hm. % tvofila aglomeraty, jejichz tvorbu
se jen &aste¢né podafilo eliminovat zvy$enim otadek extruderu na 160 min™
(obvodova rychlost $neki 7,5 m-min™), av8ak sohledem na unosné smykové
namahani kompaundované smési jiz otacky nemohly byt dale zvySovany. Stejné
tak nastaveni teplotniho profilu extruderu muselo byt optimalizovano pro eliminaci
moznych teplot jednotlivych zén, pfi pfijatelném vytlacovacim tlaku v hlavé extruderu.
DalSi dulezitou podminkou kompaundaéniho procesu z hlediska stability a kvality
kompaundu je spravna funkce odplyfovaci zény. BEhem kompaundace vSech typu
rostlinnych vlaken dochazelo k tvorbé plynl v extruderu, pfiCemz Castecné ¢i uplné
zneprtchodnéni odplyfovaciho pruduchu zplsobovalo snizeni stability vytlacovani
struny Ci uplné zastaveni procesu. Na zakladé ziskanych zkuSenosti Ize pro
kompaundaci rostlinnych vlaken doporucit vakuové odplyriéni, ¢imz je mozné
stabilitu extrudované struny vyrazné zvysit. Optimalizace parametrl se tykala
i studené granulace, kdy zejména pfi vy$Sim stupni pInéni biokompozitd rostlinnymi
vlakny dochazelo ke ztraté stability vytlaCované struny, kjejimu poruseni
a tim zastaveni celého procesu kompaundace. Stabilita celého procesu je pfitom
velmi dllezita a méla by byt co nejméné diskontinualni, protoze kazdé zastaveni
procesu znamena nové navadéni struny do chladici 1azné a granulacniho mlyna,
coz je vzdy spojeno se ztratou urcitého mnozstvi obou komponent biokompozitu.
Z hlediska stability vytlaCovani struny se v ramci optimalizace granulace osvédcilo
nastaveni vy$Si rychlosti odtahu struny (vy$Si otacky podavacich valcl), které
ma za nasledek zmenSeni priméru extrudované struny a jeji rychlejsi zchlazeni
ve vodni lazni, pficemz teplota vody v chladici lazni se musi pohybovat v rozmezi
15 - 18 °C. P¥i prekroCeni této teploty dochazi k nedokonalému sekani struny
na jednotlivé granule a tvorbé otfepu. Vlivem prichodu struny vodni Iazni je vysledny
granulat biokompozitu znacné vihky a jeho vysuSeni je bezpodminecné nutné nejen
v pfipadé okamzitého zpracovani, ale i v pfipadé jeho nasledného skladovani.
Experimenty ukazaly, Ze jediné pomoci vakuového suSeni Ize dosahnout

odpovidajici zbytkové vihkosti granulatu, ktera by v pfipadé okamzitého zpracovani
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méla byt 0,02 % a v pfipadé skladovani 0,4 %, pfiCemz predsuSeny granulat musi
byt skladovan v uzavienych pytlich s vnitfni hlinikovou folii v suchém prostredi.

Na zakladé ziskanych zkuSenosti v prubéhu vyzkumu Ize konstatovat, Ze proces
pfipravy biokompozitu s PLA matrici a rostlinnymi vlakny je doprovazen velkym
mnozstvim technologickych problémd vyplyvajici z charakteristickych vlastnosti
vlaken a PLA matrice. Mezi nejdulezitéjSi patfi nizka teplotni odolnost a hydrofilni
povaha rostlinnych vlaken. Zejména proces kompaundace je zatizeny mnohymi
technologickymi komplikacemi, jichz podrobny popis spolu s moznostmi jejich
eliminace je uveden v nasledujici tab. 28, ktera tvofi jeden zdil€ich vystupl
PLA

s rostlinnymi vlakny a navod, jak tyto komplikace eliminovat je univerzalné pouzitelny

této prace. Popis technologickych komplikaci kompaundace biokompoziti

pro vSechny dvousnekové kompaundacni extrudery, vC€etné velkokapacitnich,

pouzivanych pro pramyslovou vyrobu biokompozita.

Tab. 28 Priciny a moznosti eliminace technologickych komplikaci kompaundace biokompoziti PLA
s rostlinymi viakny.

Technologicka

vrwve

Pravdépodobna pfiéina Moznosti eliminace

komplikace

Zkontrolovani plynulosti davkovani viaken

Snizeni sméSovaciho pomeéru
Roztrepeny povrch struny Spatna dispergace vlaken v tavening

Optimalizace teploty extruderu

Optimalizace otacek extruderu

Dopravni  kapacita vzéné pred Snizeni tlaku ve vytlatovaci hlavé
Vytékajici tavenina z praduchu L . . . .
odplyfovaci zény odplynénim je vetSi nez vzoné Snizeni nebo zvySeni teploty v dopravni zéné
po odplynéni extruderu
Vysus$eni vstupniho polymeru na min 0,025%
Povisla struna ) ) . .
. PFili§ nizk& viskozita taveniny Snizeni otacek extruderu
po opusténi trysky
Snizeni teploty na extruderu
Vysus$eni vstupniho polymeru na min 0,025%
Ztrata molekulové hmotnosti PLA  Vysus$eni vlaken na min 0,025%

Krehka struna

Pérovita struna

béhem kompaundace

Prilis velka koncentrace vlaken

ViIhkost

Vzduch

Snizeni teploty extruderu

Zkraceni ¢asu zdrzeni materialu v extruderu
Zkontrolovani plynulosti davkovani viaken
Zkontrolovani plynulosti davkovani granulatu
Snizeni sméSovaciho poméru

Vysu$eni vstupniho polymeru na min 0,025%
Vysu$eni vlidken na min 0,025%

Snizeni teploty v dopravni zéné extruderu
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Pulzujici tavenina

Trhani struny

Neprichozi tryska

vytlacovaci hlavy

Tmavé skvrny na extrudované

struné

Ztmavnuti odstinu struny

Maly primér struny

Hruby povrch struny

Degradace polymeru

Tepelna degradace vlaken

Kolisajici tlak ve vytlacovaci hlavé

PFili§ nizka viskozita taveniny po

vystupu z trysky

Struna neni schopna prenést tahové

napéti odtahu granulatoru

Nizka teplota taveniny

Prilis velka koncentrace vlaken

Necistota v taveniné

Zdegradovany polymer

Kontaminace nacistotami

Tepelna degradace vlaken

Tepelna degradace polymeru

Kontaminace

Zte€eni struny po vystupu

z vytlacovaci hlavy

Povrchova viskozita struny je pfilis

nizka

Vycisténi praduchu odplyriovaci zény
Zvyseni saciho tlaku na €erpadle odplynéni
Snizeni teploty extruderu

Snizeni otacek extruderu

Snizeni tlaku ve vytlacovaci hlavé

Snizeni teploty v michaci z6né

Snizeni otacek extruderu

Zkontolovani plynulosti davkovani granulatu
Zkontrolovani plynulosti davkovani viaken
Vyg¢isténi prdduchu odplyfiovaci zény
Zkontrolovani pohonu extruderu

Vy¢isténi extruderu

Snizeni teploty v posledni zéné extruderu
Snizeni teploty vytlacovaci hlavy
Zkontrolovani plynulosti davkovani polymeru
i viaken

Snizeni sméSovaciho poméru

Zvyseni teploty vytlatovaci hlavy

Zvyseni teploty v posledni z6né extruderu
Zkontrolovani odporového topeni
a termoclankud

Zkontrolovani plynulosti davkovani granulatu
Zkontrolovani plynulosti davkovani viaken
Zkontrolovani sméSovaciho poméru

Vycisténi extruderu

Snizeni teploty taveniny

Provéreni Cistoty granulatu

Vycisténi davkovace granulatu

Vy¢isténi praduchu odplyrovaci zény

Vycisténi usti trysky vytlaGovaci hlavy

Snizeni teploty v michaci z6né

Snizeni otacek extruderu

Snizeni teploty extruderu

Snizeni otacek extruderu

Snizeni tlaku ve vytlaCovaci hlavé

Provérfeni Cistoty granulatu

Vycisténi davkovace granulatu

Vyg¢isténi prdduchu odplyriovaci zény

Zvyseni davkovani granulatu a vliaken

Snizeni otaéek podavacich valcl

Zvyseni otacek extruderu

Provéfeni zdali material nevytéka priduchem
odplyfiovaci zény

Zvyseni teploty vytlatovaci hlavy

Zvyseni teploty v posledni z6né extruderu
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Struna neprochazi ve vodni lazni pres
Navedeni struny pres vodici kladky

vodici kladky
Kontrola davkovani polymeru
P¥ili§ vysoky sméSovaci pomér Kontrola davkovani vliaken
Snizeni sméSovaciho poméru
Kontrola polohy struny ve vodicich kladkach
Kontrola, popf. snizeni teploty vodni lazné
Deformace struny ve vodni lazni Snizeni vykonu linky (niz8i otacky extruderu,

Granulat nema kruhovy
. snizeni davkovani, snizeni otadCek podavacich
tvar prufezu L
valcu)
Snizeni teploty vodni lazné
Deformace struny v granulatoru
Snizeni pfitlak podavaciho vélce granulatoru
Kontrola, popf. snizeni teploty vodni lazné
ZmenSeni pruméru struny (nizSi otacky
extruderu)
Vysoka teplota struny
- | Snizeni davkovani
} . pfi vstupu do granulatoru
Otfepy na granulatu Celkové snizeni vykonu linky (nizsi otacky
extruderu, sniZzeni davkovani, snizeni otacek
podavacich valct)
Nizka rychlost sekani Zvyseni obvodové rychlosti granulaéniho noze

Tupé bfity granulaéniho noze Prebrouseni ¢i vyména bfitl granulaéniho noze

Stejné jako v pfipadé kompaundace, je i technologie vstfikovani ovlivnéna
charakteristickymi vlastnosti biokompozitu s PLA matrici a rostlinnymi viakny
a pro dosazeni odpovidajicich vlastnosti vstfikovanych dill, je nutno proces
optimalizovat. BEhem vyzkumu se jako nejvice limitujici vlastnosti biokompozitu
pfi vstfikovani jevila nizka tepelna odolnost rostlinnych viaken, ktera byla urcujici
nejen pro nastaveni teplotniho profilu na vstfikovaci jednotce, ale i pro celkovy Cas
vstfikovaciho cyklu a samotny vybér vhodného stroje s ohledem na velikost
vstfikovaci jednotky. Tepelna odolnost rostlinnych vidken neni ur¢ena pouze teplotou
ale i Casem, po ktery jsou rostlinna vlakna zvySené teploté vystavena. Proto
se prii volbé vhodného vstfikovaciho stroje pro zpracovani biokompozitu musi
zohlednit velikost vstfikovaci jednotky, ktera by méla splfovat pravidlo pro optimalni
velikost davky materidlu potfebného, k vystfiknuti jednoho zdvihu. Tato davka
by méla byt minimalné 2D a maximalné 3D (vyjadfeno nasobkem priaméru Sneku).
Stejné tak optimalni Cas zdrzeni materidlu ve vstfikovaci jednotce byl oproti
teoretickému predpokladu nizsi. Dle provedenych experimentd by se mél pohybovat
do 3 minut, &imz je vyrazné snizeno riziko tepelné degradace. Vysledkem dlouhé

optimalizace teplot na vstfikovaci jednotce, byl pro vstfikovani biokompozitu PLA
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s rostlinnymi vilakny specifikovan téméf konstantni teplotni profil o teploté 185 °C,
coz je teplota pro PLA matrici relativné nizka, avSak i za cenu vysSich vstfikovacich
tlakl zpUsobenych vy8Si viskozitou taveniny bylo docileno vyrazné eliminace
degradace vlaken. Pro eliminaci degradace vlaken je, jak se potvrdilo, dilezita také
hodnota protitlaku pfi plastikaci, ta musi byt velmi mala nebo nulova. Dulezitou
teplotou z hlediska stability davkovani je teplota chlazeni pod nasypkou, ktera
by méla byt velmi nizka, optimalné 20 az 30 °C, aby nedochazelo k tvorbé
tzv. materidlové zatky - prfedCasnému nataveni materialu. Pfi vstfikovani
biokompozitu PLA s rostlinnymi vlidkny se z hlediska dosazenych vstfikovacich tlaku
osvédéila stfedni vstfikovaci rychlost 35 cm® - s™, a to pro véechny typy vlaken.
NejlepSi zpracovatelské vlastnosti z pohledu vstfikovani vykazoval biokompozit
s kokosovymi vlakny, coz se projevilo nizSim vstfikovacim tlakem a potvrdil
se tak predpoklad lepsi zpracovatelnosti na zakladé vysledkl méfeni objemového
indexu toku taveniny.

Na zakladé dlouhé optimalizace procesu vstfikovani biokompozitG PLA
srostlinnymi vlakny a FeSeni velkého mnozstvi technologickych problémd,
byla sestavena nasledujici tab. 29 nejCastéjSich technologickych komplikaci
a moznosti jejich feSeni, ktera je Siroce pouzitelna pro optimalizaci technologickych
parametru vstfikovani biokompozitd s PLA matrici a Sirokou Skalou rostlinnych viaken
a tvori dalsi dil¢i vystup této prace. Jednou z technologickych komplikaci, ktera
se béhem vyzkumu projevila, je korozivni vliv zdegradovanych rostlinnych vidken
na povrch vstfikovaci formy. Korozivni u€inek se nejvice projevuje u lesténych forem,
kdy dochazi k postupné ztraté lesku lice formy a to tim rychleji, ¢im vice jsou
rostlinna vlakna zdegradovana. Ztoho vyplyva technologické doporuceni, vzdy
prestfikat material ve vstfikovaci jednotce i v pfipadé kratké prestavky,
aby se eliminovala mozZnost kontaktu zdegradovanych vlaken slici formy.
Po ukoncCeni vstfikovani musi vzdy nasledovat dikladné vycisténi vstfikovaci
jednotky, nejlépe pomoci vysokomolekularniho polypropylenu ¢i polystyrenu, nebot
korozivni ucinek se mlze projevit i na povrchu Sneku a valce vstfikovaci jednotky.
Stejné tak vstfikovaci forma musi byt po ukonc€eni vstfikovani vzdy pfed konzervaci

dikladné vycisténa a to nejen v duting, ale i v délici roviné.
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Tab. 29 Pficiny a mozZnosti eliminace vad / technologickych komplikaci vstfikovani biokompoziti PLA

s rostlinymi viakny.

Technologicka
komplikace / vada dilu

Nerovnomérny pohyb Sneku
ve fazi vstriku

Kolisajici polstar

Nulovy polstar

Kolisajici doba plastikace

Pravdépodobna pric¢ina

Neprotaveny granulat

Spaleny material na povrchu valce
vstfikovaci jednotky

Vysoka zbytkova vlhkost granulatu

Degradace PLA matrice

Netésnost mezi tryskou a vtokovou
vlozkou formy

Spatna funkce zpé&tného ventilu

Material zatéka do délici roviny

Neté&snost mezi tryskou a vtokovou
vlozkou formy

Spatna funkce zpétného ventilu

Vysoka zbytkova vlhkost granulatu

Granulat se plynule nesype z nasypky

Moznosti eliminace

Zvyseni teploty taveniny
Zvyseni protitlaku

Prodlouzeni ¢asu zdrzeni materialu ve
vstfikovaci jednotce

Snizeni teploty taveniny
Snizeni protitlaku
Vycisténi vstfikovaci jednotky

Vysu$eni granulatu na min. 0,02 %
vihkosti

Snizeni teploty taveniny

Snizeni protitlaku

Snizeni ¢asu  zdrzeni  materialu

ve vstfikovaci jednotce

Nové nastaveni nulového  bodu

vstfikovaci jednotky

ZvySeni pfitlaku trysky ke vtokové
vlozce

Kontrola poSkozeni vtokové viozZky,
popf¥. jeji vyména

Vycisténi vstfikovaci jednotky pomoci
vysokoviskézniho polyolefinického
materialu

Vycisténi vstfikovaci jednotky pomoci
¢isticich materialt abrazivniho typu

Zvyseni uzaviraci sily formy
Snizeni vstfikovaciho tlaku

Nové nastaveni nulového  bodu

vstfikovaci jednotky

ZvySeni pritlaku trysky ke vtokové
vloZce

Kontrola poskozeni vtokové vlozky,
popf. jeji vyména

Vycisténi vstfikovaci jednotky pomoci
vysokovisk6zniho polyolefinického
materialu

Vycisténi vstfikovaci jednotky pomoci
Cisticich materialt abrazivniho typu

Demontaz zpétného ventilu a jeho
mechanické ocisténi

VysuSeni granulatu na min. 0,02 %
vlhkosti

Kontrola priichodnosti plniciho otvoru
vstfikovaci jednotky
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Vstiikovaci tlak je pfilis velky

Maximalni vstrikovaci tlak nestaci
k vstriknuti davky do dutiny formy
(nedojde ke vstfiku)

Material svévolné vytékajici z trysky

Prskajici tavenina pfi odstriku

Stroj neni schopen vytvorit davku

PfedCasné nataveny material v
dopravni zéné Sneku

Vysoka viskozita taveniny

Casteéné zatuhnuti materialu
v trysce vstfikovaci jednotky

Spatné odvzdugnéni formy

UplIné zatuhnuti materialu v trysce
vstfikovaci jednotky

Neprlchozi vtokovéa soustava

Vysoka zbytkova vlhkost granulatu

Velky tlak v davce taveniny

Vysoka zbytkova vlhkost granulatu

Material vytéka z trysky

Material se predCasné roztavil
v dopravni zéné Sneku, coz pohyb
materidlu vpfed znemoZiuje

Kontrola  teploty  chladici

pod nasypkou

vody
Snizeni teploty na odporovych pasech
v dopravni zéné $neku

Zvyseni teploty taveniny

Zvyseni protitlaku

Zvyseni teploty Spicky

Zvyseni objemu dekomprese
po plastikaci
Snizeni doby kontaktu trysky

s vtokovou vlozkou
Vycisténi délici roviny
Snizeni uzaviraci sily formy

Zdrsnéni délici roviny brusnym papirem

Vybrou$eni odvzduSnovacich kanalu

Zvyseni teploty SpiCky

ZvySeni objemu dekomprese
po plastikaci
Snizeni doby kontaktu trysky

s vtokovou vlozkou
Vycisténi vtokové soustavy

VysuSeni granulatu na min. 0,02 %
vihkosti

Snizeni protitlaku

Zvétseni
po plastikaci

objemu dekomprese

VysuSeni granulatu na min. 0,02 %
vlhkosti

VysuSeni granulatu na min. 0,02 %
vihkosti

Snizeni protitlaku

Kontrola teploty chladici vody
pod nasypkou, popf. jeji snizeni
na minimum

Snizeni teploty na odporovych pasech
v dopravni zoné Sneku

Kontrola priichodnosti plniciho otvoru

vstfikovaci  jednotky, popf. jeho
Granulat se nesype z nasypky vycisteni

Slepeny granulat — snizeni teploty
suSeni pfed vstfikovanim
Snizeni teploty taveniny

Silny zapach pri vstrikovani Degradace vlaken
Snizeni protitlaku
Prodlouzeni doby chlazeni

. . Teplota povrchu dilu je vySSi nez teplota A

Dil se lepi na povrch formy zeskelnéni PLA (cca 57 °C) Snizeni teploty formy
Snizeni teploty taveniny
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Dil ztistava na pevné strané formy

Koroze lice fomy

Vlhkostni Smouhy na povrchu dilu

Zména barvy dilu

Tmavé skvrny na povrchu dilu

Bilé zabarveni okraje dilu

Pevna strana formy je nedostate¢né
chlazena

Vtokovy kuzel se pfi otevieni formy
neodformuje

Tepelna degradace vlaken

Vysoka zbytkova vlhkost granulatu

Tepelna degradace vlaken

Tepelna degradace PLA

Zdegradovany vstupni granulat

Kontaminace
materialem

zdegradovanym

Kontaminace jinym materialem

Vysoka zbytkova vlhkost granulatu

Vzduch v taveniné

Kontrola teploty pevné strany formy,
popf. jeji snizeni
Vycisténi vtokové viozky

Kontrola vnitfniho povrchu vtokové

vlozky

Kontrola povrchu dosedaciho radiusu
vtokové vlozky

Pouziti vtokové vlozky s vétSim udhlem
vtokového kuzele

Snizeni  teploty taveniny  (nesmi
prekrocit 200 °C)
Snizeni protitlaku
Snizeni €asu  zdrzeni  materialu

ve vstfikovaci jednotce

Vysu$eni granulatu na min. 0,02 %
vihkosti

Snizeni  teploty
prekrogit 200 °C)

taveniny  (nesmi

Snizeni protitlaku

Snizeni ¢asu  zdrzeni  materialu

ve vstfikovaci jednotce
Snizeni teploty taveniny
Snizeni protitlaku

Snizeni Casu  zdrZzeni  materialu

ve vstfikovaci jednotce

Kontrola
po kompaundaci

kvality granulatu

Snizeni teploty suSeni granulatu
Snizeni doby suseni granulatu
Vycisténi vstfikovaci jednotky pomoci

vysokoviskézniho polyolefinického
materiélu

Vycisténi vstfikovaci jednotky pomoci
¢isticich materialt abrazivniho typu
Ocisténi Spicky vstfikovaci jednotky
Kontrola granulatu v nasypce

Vycisténi vstfikovaci jednotky pomoci

vysokovisk6zniho polyolefinického
materialu

Vycisténi vstfikovaci jednotky pomoci
¢isticich materialt abrazivniho typu

VysuSeni granulatu na min. 0,02 %
vihkosti

Snizeni objemu dekomprese
po plastikaci
Snizeni rychlosti dekomprese
po plastikaci

Snizeni vstfikovaci rychlost
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Cerné zabarveni okraje dilu

Dutiny uvnitf dilu

Pretoky

Propadliny

Krehkost dilu

Deformace dilu

Diesel efekt

Vysoka zbytkova vlhkost granulatu

Stazeniny

Vzduchové bubliny

Vysoka zbytkova vlhkost granulatu

Tepelna degradace PLA

Mala uzaviraci sila

Nevhodné zvolené
vstfikovani

parametry

Nedostate¢na velikost dotlaku
Nedostatecna délka dotlaku

V misté propadliny je forma S$patné
chlazena

Tepelna degradace PLA

Teplota dilu pfi odformovani prekracuje
teplotu tvarové stalosti

Konrola vtokové
pop¥. odstranéni ostrych hran

soustavy,
Vycisténi délici roviny
Zdrsnéni délici roviny brusnym papirem

Vybrou$eni odvzdusniovacich kanald

Snizeni uzaviraci sily formy
Snizeni vstfikovaci rychlosti

Posunuti bodu pfepnuti na dotlak (dfive
prepnout na dotlak)

Vysu$eni granulatu na min. 0,02 %
vlhkosti

Zvyseni dotlaku
Prodlouzeni dotlaku

Snizeni dekomprese po plastikaci

Snizeni rychlosti dekomprese
po plastikaci
Snizeni velikosti davky

na maximalné 3D, snizeni bodu
prepnuti na dotlak

VysuSeni granulatu na min. 0,02 %
vihkosti

Snizeni teploty taveniny
Snizeni protitlaku

Snizeni ¢asu  zdrzeni  materialu
ve vstfikovaci jednotce

ZvySeni uzaviraci sily
Snizeni teploty taveniny
Snizeni vstfikovaci rychlosti
Snizeni dotlaku

Posunuti bodu prepnuti na dotlak (dfive
pfepnout na dotlak)

Snizeni velikosti davky
ZvySeni dotlaku
Prodlouzeni dotlaku

Kontrola  teploty  formy v misté
propadliny

Snizeni teploty taveniny
Snizeni protitlaku

Snizeni €asu  zdrzeni materialu
ve vstfikovaci jednotce

Prodlouzeni doby chlazeni
Snizeni teploty formy

Snizeni teploty taveniny
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Z hodnot naméfenych mechanickych vlastnosti jednotlivych receptur biokompozitu
vyplyva, ze vybér typu rostlinnych vlaken a jeho procentualni obsah ma vliv
na konecné vlastnosti nasledné vstfikovanych dilu. Vliv typu vlaken byl zkouman
v prvni fazi, kdy byly pfipraveny biokompozity s rostlinnymi viakny, které nebyly nijak
upraveny a proto se ve vysledcich odrazi pouze volba jejich typu a procentualni
obsah. Z téchto hodnot je patrny obecné pozitivni vliv viaken na modul pruznosti
vtahu E; a modul pruznosti v ohybu E;, kdy doslo k jejich zvySeni u vSech typu
vlaken, a které dale stoupaly s jejich rostoucim procentualnim pridavkem. Nejvétsi
vliv vykazovala bananova vlakna, ktera pfi pfidavku 30 hm. % zvySuji modul
pruznosti vtahu o 46 % a modul pruznosti v ohybu o 46,8 %. Naopak nejmensi
zvySeni modulu pruznosti vtahu vykazovala vlakna konopi, ktera napfiklad
pfi pfidavku 10 hm. % c€inilo pouze 4 % a u modulu pruznosti v ohybu bylo nejmensi
zvySeni zaznamenano u kokosovych vilaken, kde nejmensi zvySeni Cinilo 6,3 %
u pfidavku 10 hm. %. Na vS8echny ostatni mechanické vlastnosti mély pfidavky
vlaken témeér vzdy negativni dopad, kdy u tahovych vlastnosti dochazelo obecné
ke snizeni meze pevnosti na mezi kluzu i ke snizeni meze pevnosti pfi pretrzeni.
V tomto pfipadé nejvétsi ztraty vykazovala téméf shodné viakna Inu a konopi,
pricemz k nejvétsi ztraté doslo u pfidavku 30 hm. % konopi a to 0 17 %, shodné
u meze pevnosti na mezi kluzu i meze pevnosti pfi pretrzeni. Naopak nejmensi
pokles pevnosti na mezi kluzu byl zaznamenan u biokompozitd s bananovymi vliakny
kdy €inil 2,9 %. U meze pevnosti pfi pfetrzeni doSlo k jediné vyjimce v klesajicim
trendu, kdy bananova vlakna jako jedina vykazovala naopak maly narlst této meze
pfi vSech koncentracich, konkrétné 2,5 %, 0,7 % a 6,1 %. Mez pevnosti v ohybu byla
dalsi zkoumanou mechanickou vlastnosti, u které pfevazné dochazelo
k minimalnimu poklesu v fadu jednotek procent. NejvétSi pokles byl zaznamenan
u biokompozitu s30 hm. % konopnych vldken, cCinil 6,5 %. NejlepSi vysledky
u biokompozitd s pfidavkem 10 hm. % vykazovala vldkna konopi, u pfFidavku
20 a 30 hm. % vlakna bananu, kde Ize tvrdit s ohledem na velikosti smérodatnych
odchylek, Ze nedoslo ke zméné pevnosti v ohybu.

DalSimi zkoumanymi mechanickymi vlastnostmi byla pomérna prodlouzeni
na mezi kluzu a pfi pfetrzeni. U pomérného prodlouzeni na mezi kluzu doslo vlivem
pfidavku vlaken vzdy k jeho snizeni a to u vSech typa vidken. Také pomérné

prodlouzeni pfi pretrzeni pfidavkem vilaken prevazné klesalo, avSak u biokompozitt
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s konopnymi vlakny dochazelo naopak k nepatrnému zvySeni. Obecné vSak
Ize rozdily u obou pomérnych prodlouzeni povazovat za minimalni, protoze pomérné
prodlouzeni na mezi kluzu a pomérné prodlouzeni pfi pfetrzeni u matrice PLA
¢ini 2,3% resp. 3,5 % a jejich nejvétsi snizeni Cinilo 0,7 % resp. 1,9 % (shodné
u 30 hm. % vlaken kokosu).

Vliv rostlinnych vlaken na razovou houzevnatost biokompozitu byl zkouman
pfi bézné teploté (+23 °C) i pfi teploté snizené (- 35 °C). Dle ocekavani doslo
ke snizeni razové houzevnatosti u vSech typl viaken pfi obou teplotach. Pfi teploté
+ 23 °C byly naméfeny nejnizSi poklesy razové houzevnatosti u viaken Inu
a to pfi vSech procentualnich pfidavcich (10, 20 a 30 hm. %), tyto poklesy Cinily
19,5 %, 19,5 % a 26,3%. Naopak nejvétsi pokles razové houzZevnatosti pfi pfidavku
10 hm. % a 30 hm. % vykazuji vlidka kokosu (25,9 % resp. 32,3 %), pfi pfidavku
20 hm. % vlaken vykazuji nejvétSi pokles vlakna bananu a to 35,9 %. Pfi teploté
-35 °C vykazuji nejvétSi pokles houzevnatosti bananova vlakna, jejichz pokles
pfi 10 hm. %, 20 hm. % a 30 hm. % cini 19,1 %, 21,3 % a 22,9 %. Oproti tomu
nejmensi pokles pfi pfidavku 10 hm. % a 20 hm. % vykazuji Inéna vlakna a to 10,6 %
resp. 8,5 %. Pfi pfidavku 30 hm. % maji nejmensi pokles razové houzevnatosti
vlakna konopi (9 %). AvSak obecné lze povazovat vliv typu vlakna na razovou
houzevnatost za maly, jelikoz rozdily v poklesu razové houzevnatosti nejsou
u jednotlivych vlaken nikterak vyrazne.

Posledni zkoumanou mechanickou vlastnosti byla tvrdost Shore D, kde nebyl
prokazan vliv rostlinnych viaken. Pro tvrdost biokompozitu PLA s rostlinnymi vlakny
je tak urCujici pouze tvrdost samotné PLA matrice.

Velmi vyznamnou materialovou vlastnosti vlakenych biokompozitd urenych
pro vstfikovani je z pohledu zpracovatelnosti jejich tokové chovani, které Ize hodnotit
na zakladé tokovych kfivek nebo indexu toku taveniny. Vzhledem k tomu, Ze sklon
(smérnice) tokovych kfivek je dan pouze polymerni matrici, nikoli typem ani obsahem
plniva, je pro porovnani tekutosti biokompozitl pIné dostacujici index toku taveniny.
Pro porovnani tekutosti byl zvolen objemovy index toku taveniny, kde vysledky
mérfeni potvrdily teoreticky pfedpoklad poklesu tekutosti s rostoucim pfFidavkem
vlaken. AvSak rozdily v poklesu tekutosti u jednotlivych typl viaken byly znacné.
Nejvétsi zhorseni tekutosti vykazuji bananova vlakna, a to pfi vSech procentualnich

pridavcich. Pokles tekutosti u pfidavku 10 hm. % bananovych vladken cini 44,4 %,
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u pfidavku 20 hm. % je to jiz 76,4 % a u biokompozitu s 30 hm. % bananovych
vlaken 78,9 %. Oproti tomu nejmensi pokles tekutosti zpusobuji jednoznaéné vlakna
kokosu, kde pfidavek 10 hm. % vlaken vykazuje pokles tekutosti o 14,6 %, pfidavek
20 hm. % vlaken vykazuje pokles 29,8 % a s pfidavkem 30 hm. % vlaken tekutost
klesa 0 40 %. Vyrazné rozdily v tekutosti biokompoziti s jednotlivymi typy viaken jsou
pravdépodobné zpusobeny tvarem, délkou a primérem vlaken a také obsahem

aglomeratd v biokompozitu (viz obr. 48).

SEM HV: 20.00 kV WD: 17.58 mm VEGAW\ TESCAN

SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm 7
Date(m/d/y): 08/14/12 Digital Microscopy Imaging n

Obr. 48 SEM snimek lomové plochy s aglomeratem viaken u biokompozitu PLA + 30 hm. %

bananovych vldken.

Nedilnou soucasti této prace bylo hodnoceni mezifazové adheze pomoci
pofizenych SEM snimku lomovych ploch biokompozita. Ze snimkd uvedenych
v kapitole 3.11.12 je patrna prakticky nulova mezifazova adheze mezi pouzitymi
rostlinnymi vlakny a PLA matrici. U vSech typu biokompozitl jsou na lomovych
plochach zfetelné dutiny po vytaZenych viaknech a maly pocet vidken pfFetrZzenych.
Navic vlakna, viditelna na lomovych plochach, nejsou matrici obalena a nepfiléhaji
tésné k PLA matrici (viz obr. 49), coz znaCi velmi nizkou, az prakticky nulovou

mezifazovou adhezi. VySe popsané vysledky méfeni mechanickych vlastnosti
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a porizené SEM snimky lomovych ploch tak potvrdily, Ze rozhodujicim faktorem
vyuziti vyztuzujiciho vykonu rostlinnych vlaken v biokompozitu PLA je jednoznacné

mira mezifazové adheze.

SEM HV: 20.00 kV WD: 19.21 mm VEGAW\ TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE Detector 20 pm 7
Date(m/d/y): 08/14/12 Digital Microscopy Imaging n

Obr. 49 SEM snimek lomové plochy vstfikovaného biokompozitu PLA + 20 hm. % banénovych

vlaken.

DalSi nedilnou Casti této prace byl vyzkum vlivu plazmatické modifikace
vybranného typu vlaken na nasledné vlastnosti biokompozitniho materialu.
Na zakladé vysledkl mechanickych zkous$ek, objemového indexu toku taveniny
a predevSim zpracovatelnosti, byla pro tento ufel vybrana kokosova vlakna.
Tato vlakna byla plazmaticky upravena pomoci technologie DBD (nizkoteplotni
plazma — atmosfericky barierovy vyboj), ¢imz doSlo ke zménam na jejich povrchu.
Zména morfologie povrchu kokosového vidkna je patrnd na obr. 50,
kde je zachyceno vyrazné zhrubnuti povrchu vlakna. Toto zhrubnuti ma zcela jisté

za nasledek posileni geometrické vazby vlakna v PLA matrici.
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SEMHY. 3000kV WD 16.8570 mm
SEMMAG %00x  Det SE Detector

Obr. 50 SEM snimek povrchu kokosového viakna pred plazmatickou tpravou (A)

a po plazmatické tpravé (B).

Z divodu porovnatelnosti ucinnosti plazmatické upravy vlaken na vlastnosti
biokompozitu s kokosovymi vlakny byly tyto biokompozity pfipravovany a zpracovany
(mlety, suSeny, kompaundovany a vstfikovany) za identickych (optimalizovanych)
technologickych parametrli, uvedenych v jednotlivych kapitolach. Vyzkum vlivu
plazmatické upravy viaken na mechanické vlastnosti biokompoziti PLA obsahuijici
takto upravena kokosova vlakna prokazal vliv pouze na nékteré mechanické
vlastnosti. Nejvyrazngjsi vliv méla plazmaticka uprava viaken na moduly pruznosti
v tahu i ohybu, kde doslo k vyraznému zlepSeni. U modulu pruznosti v tahu zpUsobila
plazmaticka uprava vlaken zvyseni o 17 az 23 % (viz obr. 51) a u modulu pruznosti
v ohybu o 35 az 38 % (viz obr. 52).
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Modul pruznosti v tahu jednotlivych
biokompozitu
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 biokompozit bez plazmatické Gpravy B vliv plazmatické Gpravy vldken
Obr. 51 ZvySeni modulu pruznosti v tahu vlivem plazmatické tpravy kokosovych viaken.

Modul pruznosti v ohybu jednotlivych

biokompozitl
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M biokompozit bez plazmatické Gpravy B vliv plazmatické Gpravy vlaken

Obr. 52 Zvys§eni modulu pruznosti v ohybu vlivem plazmatické tpravy kokosovych viaken.

DalSimi mechanickymi vlastnostmi, u kterych doslo ke zlepSeni vlivem plazmatické
upravy vilaken, byly napéti v tahu na mezi kluzu, které se zvysilo o 7,3 az 27,9 %
(viz obr. 53) a napéti na mezi pevnosti vohybu, kde doSlo ke zvySeni o 5,4
az 11,9 % (viz obr. 54).
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Napéti na mezi kluzu v tahu jednotlivych
80 - biokompozitt
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Obr. 53 ZvySeni napéti v tahu na mezi kluzu vlivem plazmatické tpravy kokosovych viaken.

Napéti na mezi pevnosti v ohybu jednotlivych
100 - biokompozitti
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1 biokompozit bez plazmatické Gpravy B vliv plazmatické Upravy vldken

Obr. 54 ZvySeni napéti na mezi pevnosti v ohybu vlivem plazmatické upravy kokosovych viaken.

U ostatnich zkoumanych vlastnosti nedoslo vlivem plazmatické upravy viaken
k vyraznym zménam a vzhledem k velikostem smérodatnych odchylek lIze fici,
Ze na né tato uprava méla zanedbatelny vliv. Mezi tyto vlastnosti patfi: pomérna
prodlouZeni, razové houzevnatosti, tvrdost a objemovy index toku taveniny.

ZlepSeni nékterych mechanickych vlastnosti lze povazovat za disledek
CasteCného zlepdeni mezifazové adheze na rozhrani PLA matrice a kokosovych
vlaken vlivem plazmatické upravy povrchu, které Ize pozorovat na obr. 38 v kapitole
3.11.12.

Dalsi c¢asti vyzkumné c¢innosti bylo studium morfologie biokompozitu PLA

s kokosovymi vlakny na vstfikovanych zkuSebnich télesech. Hlavnim cilem studie
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bylo zjisténi vlivu kokosovych viaken na morfologii PLA matrice, ktery byl hodnocen
dle dosazeného stupné krystalinity u jednotlivych receptur. Pomoci metody DSC byla
zjiSténa vyrazna prvni a druha sekundarni krystalizace, coz je odrazem
technologickych  podminek vyroby vystfikl, zejména rychlosti chladnuti.
Z naméfenych zmén entalpie 1. a 2. sekundarni krystalizace a tani byly nasledné
vypocitany stupné krystalinity pro jednotlivé receptury, které jsou uvedeny

na nasledujicim obrazku (obr. 55) s vyznaenym vlivem plazmatické upravy.

Stupen krystalinity jednotlivych biokompoziti

18
16 ¢ +0,5 i
14 + —
12 0
S 10 F
= 8 14,6
6 11,7 133
4 | 9
2 -
0
PLA 10% 20% 30%

biokompozit bez plazmatické Upravy B vliv plazmatické Upravy vidken

Obr. 55 Vliv kokosovych vliaken na morfologii biokompozitu.

Ze stanovenych stupnu krystalinity je zfejmy pozitivni vliv kokosovych vlaken
na morfologii biokompozitu, kde s rostoucim pfidavkem vlaken roste podil krystalické
faze. Kokosova vlakna tak pfi tuhnuti taveniny ¢astecné pasobi jako nukleaéni Cinidlo
a zlepSuji strukturni morfologii. Plazmaticky upravena vlakna vykazuji pfi pfidavku
20 hm. % a 30 hm. % jen nepatrné vySSi stupen krystalinity biokompozitu a vzhledem
k velikosti smérodatnych odchylek Ize vliv plazmatické upravy povrchu vidken
na stupen krystalinity biokompozitu povazovat za zanedbatelny.

Posledni soucasti této prace bylo technologické zkouSeni biokompozitu PLA
s 30 hm. % kokosovych vildken s plazmaticky upravenym povrchem, které mélo za cil
ovéfeni aplikovatelnosti materialu u dilu seriové vyroby. Pribéh technologického
zkouSeni potvrdil aplikovatelnost daného biokompozitu v sériové vyrobé, avsak
potvrdil také bezpodmineCnou nutnost pfisného dodrzovani vesSkerych

technologickych doporuceni uvedenych v kapitolach 3.6 a 3.7.
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5  ZAVER

DisertaCni prace se zabyva vyzkumem technologie pfipravy a zpracovani
biokompozitd s PLA matrici a vlakny rostlinného puvodu. Biokompozitni materialy
se v poslednich letech stavaji sttedem zajmu Siroké Skaly vyrobcl materiald, jejich
zpracovatelu a kone€nych uzivatell, proto je toto téma vysoce aktudlni a v podstaté
reaguje na potieby prumyslu. Biokompozitni materidly na bazi PLA matric
a rostlinnych vlaken maji ze souCasnych biokompozitl zcela jisté nejvetsi
predpoklady k Sirokému vyuZiti. AvSak technologicka narocnost pfipravy i zpracovani
a k dosazeni vysoké kvality granulatu ¢i finalnich dili je bezpodminecné nutné
dodrzeni pfisné technologické kazné.

Prvni Cast experimentalni prace se zabyva vyzkumem technologie pfipravy
biokompozitd s PLA matrici a vlakny rostlinného pavodu. K pfipravé byly pouzity
4 typy vlaken (len, konopi, banan a kokos), ktera se od sebe liSi tvarem, primérem,
délkou a zejména mechanickymi vlastnostmi. Tato vlakna byla s biopolymerem PLA
kompaundovana pomoci dvousSnekového extruderu a vysledny granulat
biokompozitu byl ziskan metodou studené granulace. Pfiprava vSech biokompozitQ
s jednotlivymi typy vlaken probihala vzdy identickym zpusobem tak, aby vysledné
materialy byly vzajemné porovnatelné. Proto bylo provedeno nespocet
technologickych zkousSek, které vedly ke konecné celkové optimalizaci vyrobniho
procesu biokompozitd PLA s rostlinnymi viakny, pficemz vysledné parametry
(podminky suseni, parametry kompaundace, granulace, atd.) jsou nyni obecné
pouzitelné pro pfipravu biokompozitu PLA se Sirokou Skalou rostlinnych vilaken.
Pfi optimalizaci byl kladen diraz na maximalni moznou vyslednou kvalitu
biokompozitd. Vysledkem je tak komplexni univerzalné opakovatelna technologie
vyroby biokompozitu PLA s rostlinnymi vlakny.

V dalSi ¢asti experimentalni ¢innosti byl vysledny granulat biokompozitl zpracovan
technologii vstfikovani, pfi kterém byly vstfikovany zkuSebni télesa pro nasledny
vyzkum mechanickych vlastnosti. Pfed samotnym vstfikovanim vSak musel byt cely
technologicky proces zpracovani dlouze optimalizovan tak, aby byly technologické
parametry opét pouzitelné pro vSechny typy biokompoziti a vysledné vlastnosti byly

porovnatelné. Optimalizace byla vedena za u€elem ziskani maximalni kvality
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biokompozitid a tykala se v podstaté vSech technologickych parametrd, véetné
teplotniho profilu na vstfikovaci jednotce, vstfikovaci rychlosti, protitlaku a otacek
Sneku pfi plastikaci. Z této optimalizace vychazeji technologicka doporuceni, ktera
jsou odlisna oproti doporucenim, jez uvadi DIEMERTOVA studie [74]. Tato studie
uvadi doporuceny Cas zdrzeni materialu ve vstfikovaci jednotce 3 az 6 minut, avSak
pfi optimalizaci vstfikovani béhém vyzkumné Ccinnosti bylo dospéno k zaveéru,
Ze toto zdrzeni by mélo byt 2 az 3 minuty. Stejné tak i doporu€ena davka, prfepoctena
k prdméru Sneku, by se oproti doporu¢eni méla pohybovat mezi 2D az 3D, nikoli
1D az 2D.

V nasledujici Casti prace probihal vyzkum mechanickych vlastnosti, hodnoceni
tekutosti a hodnoceni SEM snimkd lomovych ploch jednotlivych biokompozita.
Vysledkem vyzkumu je uceleny pFehled vlivu vybranych typu vlaken na jednotlivé
mechanické vlastnosti a zachyceni obecnych trendl: zvySeni modulu pruznosti
v tahu, modulu pruznosti v ohybu, sniZzeni napéti na mezi kluzu v tahu, snizeni napéti
na mezi pevnosti v ohybu, sniZzeni razové houzevnatosti. Z téchto vysledku je patrné,
Zze nejvétsi vyztuzujici u€inek maji bananova vlakna, ktera vykazuji nejvy$si narust
modull pruznosti. AvSak rozdily ve vysledcich nejsou zdaleka tak dramatické jako
rozdily v mechanickych vlastnostech jednotlivych typu viaken. To vede k zavéru,
Ze mechanické vlastnosti samotnych vilaken nejsou sami o0 sobé rozhodujicim
faktorem vyslednych mechanickych vilastnosti pfipravenyh  biokompozitQ.
Coz dokazuji i SEM snimky lomovych ploch, ze kterych je patrné, Zze nejvétsi vliv
na mechanické vlastnosti ma mira mezifazové adheze na rozhrani PLA matrice
a vlakna, coz potvrzuje zavéry studie FARUKA [45], MOHANTYHO [23]
a PLACKETTA [22].

Z téchto snimku je patrné, ze bez pouziti chemickych &i fyzikalnich metod
pro zvySeni smacivosti vlaken je mezifazova adheze na rozhrani PLA matrice
a rostlinnych vlaken v podstaté nulova. Z pohledu technologie pfipravy se dale jako
velmi dulezité vlastnosti vlaken ukazaly byt: sypna schopnost mletych viaken
a tendence vlaken k tvorbé aglomeratu. Tyto vlastnosti maji vyrazny vliv na kvalitu
disperze vldaken v PLA matrici a spolurozhoduji tak o vyslednych vlastnostech
biokompozitt, v€etné jeho tokovych vlastnosti. Tokové vlastnosti jsou dulezité
predevSim z pohledu technologie zpracovani a u jednotlivych biokompoziti byly

hodnoceny na zakladé méfeni objemového indexu toku taveniny. Z vysledku
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je zfejmy vliv tvaru, délky, priméru a obsahu aglomeratd vlaken na vysledné tokové
vlastnosti biokompoziti. Na zakladé téchto poznatkd byla vybrana viakna kokosova,
jako nejvhodnéjsi typ vlaken pro plazmatickou upravu povrchu pomoci technologie
atmosferického dielektrického barierového vyboje (DBD), pfedstavujici ekologicky
Setrny zplsob upravy povrchu viaken, oproti stavajicim chemickym metodam.
Plazmaticka uprava vlaken byla provedena za ucelem zvySeni smacivosti povrchu
vlaken PLA matrici sméfujici k zvySeni mezifazové adheze. Z takto uUpravenych
kokosovych vlaken byl za optimalizovanych parametri nasledné pfipraven
a zpracovan biokompozit, u kterého byl zkouman vliv plazmatické upravy
na mechanické a tokové vlastnosti. Tento vyzkum ukazal jednoznacné pozitivni vliv
plazmatické upravy nejen na moduly pruznosti, u kterych doslo k dalSimu navyseni
ale i na napéti na mezi kluzu v tahu a napéti na mezi pevnosti v ohybu, u kterych
taktéz dosSlo ke zlepSeni. Na ostatni mechanické a tokové vlastnosti méla
plazmaticka uprava viaken jen nepatrny vliv, ktery Ize povazovat za zanedbatelny.
Pro hodnoceni kvality adheze byly opét pofizeny SEM snimky lomovych ploch,
ze kterych je patrné, Zze v lomovych plochach dochazi pfednostné k pretrhani
kokosovych vlaken, nikoli k jejich vytazeni z PLA matrice, coZz vysvétluje zvysSeni
nékterych mechanickych vlastnosti. Oproti tomu je z téchto snimkd patrné,
ze kokosova vlakna nejsou obalena PLA matrici a tudiz Ize miru mezifazové adheze
povazovat za nizkou. | pfesto, Zze plazmaticka uprava vlaken nevykazuje z pohledu
ucinnosti tak dobré vysledky, jako metody chemické (napf. alkalicka uprava, silanova
uprava, uprava pomoci anhydridu kyseliny maleinové, atd.), Ize plazmatickou upravu
povazovat za jejich ekologickou alternativu, ktera umozniuje pfipravu zcela pfirodnich
biokompozitnich materiald z absolutné obnovitelnych zdroju a to bez jakéhokoli
chemického aditiva, coZz se plné ztotoziuje s filosofii vyroby biodegradabilnich
kompozitu.

V ramci vyzkumnych c&innosti, byla provedena studie morfologie vysledného
biokompozitu s plazmaticky upravenymi kokosovymi vlakny, ktera prokazala zvysSujici
se stupen krystalinity PLA matrice biokompozitu s rostoucim pfidavkem vlaken.
To je pravdépodobné zpusobeno pritomnosti podilu velmi jemné frakce mletych
vlaken, ktera pfi jejich mleti vznika vzdy. Tato jemna frakce spolu s viakny pak pusobi
v PLA matrici Caste¢né jako nukleacni cCinidlo. Vliv plazmatické upravy viaken
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na vyslednou morfologii biokompozitu je vSak jen velmi maly a vzhledem k hodnotam
smérodatnych odchylek zanedbatelny.

Posledni Cast experimentalni Cinnosti se zabyva testovanim vysledného
biokompozitniho materialu na realném dilu v sériové vyrobé, které ovéfilo aplikacni
moznosti materialu. Zaroven toto testovani potvrdilo, ze k dosaZeni odpovidajici
kvality dild je nutné pfisné dodrzovani doporucenych technologickych podminek

zpracovani biokompozitu PLA s kokosovymi vlakny.

51  VLASTNI PRINOS PRACE

Vlastni pfinos prace se da rozdélit na pfinos pro védu a vyzkum a pfinos
pro prumyslovou praxi. Pfinos pro védu a vyzkum spociva zejména ve shrnuti
a rozSifeni poznatk( v oblasti technologie pfipravy a zpracovani biokompozitl s PLA
matrici a vlakny rostlinného plvodu. V doposud nebyvalém rozsahu je zde podrobné
popsan technologicky proces pfipravy biokompozitu, v€etné pfipravy vlaken, jejich
mleti, suseni, kompaundace s PLA matrici a granulace. Kazda cCast tohoto procesu
je detailné rozebrana, v€etné optimalizovanych technologickych parametrli, které
jsou univerzalné pouzitelné pro Sirokou Skalu rostlinnych vlaken. Prace tak pfinasi
komplexni univerzalné opakovatelnou metodiku vyroby biokompozitu PLA
s rostlinnymi viakny.

V obdobném méfitku je zde popsana i technologie zpracovani biokompozitl PLA
s rostlinnymi vlakny, vcéetné pfipravnych operaci pfed vstfikovanim biokompozita.
Opét jsou zde uvedeny optimalizované technologické parametry, které jsou
univerzalné pouzitelné pro Sirokou Skalu biokompozitd PLA s rostlinnymi viakny.
Nemalym pfinosem jsou i technologicka doporu€eni pro zpracovani zminénych
biokompozitt, ktera vyplyvaji z vysledkd vyzkumu, technologickych zkouSeni
a ziskanych zkusenosti.

Dalsim vyznamnym pfinosem této prace je detailni popis vlivu nizkoteplotni
plazmatické upravy povrchu vldken na jednotlivé vlastnosti biokompozitu
(mechanické, tokove, strukturni — morfologické) =ziskané vramci vyzkumu
plazmatické upravy povrchu viaken.

Konkrétni pfinos pro primyslovou praxi pfedstavuje novy biokompozitni material
zcela prirodniho puvodu bez obsahu chemickych aditiv. Na zakladé dosazenych

a overenych vlastnosti byl sestaven jeho materialovy list, obsahujici veSkeré dulezité
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vlastnosti, v€etné mechanickych, tepelnych a reologickych. PouZitelnost materialu
byla ovéfena vpraxi a na zakladé optimalizaCniho procesu byl opét sestaven
technologickych list obsahujici doporu¢ené technologické podminky zpracovani.
Oba listy jsou uvedeny v pfiloze této prace a pfedstavuji souhrn vSech potfebnych
informaci pro potencialniho zajemce o jeho primyslové vyuZiti.

Zasadni pfinos pro pramyslovou praxi spocCiva zejména v Sirokém popisu
technologickych komplikaci doprovazejicich pfipravu a zpracovani biokompozitu PLA
s rostlinnymi vlakny, jelikoZz nedilnou soucasti optimalizace procesu pfipravy
a optimalizace zpracovani biokompozitt bylo feSeni velkého mnozstvi
technologickych komplikaci vychazejicich z charakteristickych vlastnosti PLA matrice
a rostlinnych vlaken (tepelna odolnost, odolnost vuc¢i smykovému namahani,
absorpce vzdus$né vlhkosti, snizeni molekulové hmotnosti PLA, atd.). Na zakladé
zkuSenosti s feSenim téchto komplikaci byl sestaven jejich pfehled, urCeny
pravdépodobné pfi€iny a navrZzena technologicka opatfeni k jejich napravé, ktera
jsou univerzalné platna a pouzitelna pfi kompaundaci a vstfikovani biokompozitl
s PLA matrici plnénou Sirokou Skalou rostlinnych viaken. Tento podrobny prehled
technologickych komplikaci, pravdépodobnych pfi¢in a moznosti feSeni je svym
zameérfenim, rozsahem a univerzalnosti zcela ojedinély a v primyslové praxi doposud

chybél.
572 DOPORUCENI PRO DALSiI SMEROVANI VYZKUMU

Biokompozity s rostlinnymi vlakny jsou materialy s obrovskym aplikacnim
potencialem a prostor pro jejich zlepSovani na pozadovanou uroven je rozsahly.
To je dano zejména Sirokou Skalou rostlinnych vliaken, ktera pfedstavuji levny, plné
obnovitelny a Zivotni prostfedi nezatézZujici zdroj vyztuzujicich plniv. Tato vlidakna maji
velky rozptyl mechanickych vlastnosti a jejich pevnost v tahu mize dosahovat i 1500
MPa. Avsak z vysledkl vyzkumU zabyvajicich se biokompozity PLA s rostlinnymi
vlakny je patrné, Ze jejich vyztuzujici vykon neni zdaleka vyuzit. Klicovym faktorem
k jejich plnému vyuziti je mezifazova adheze, ktera je dnes nejslabSim Clankem
biokompozitd PLA s rostlinnymi vlakny. Ekologickych metod, jak zvySit mezifazovou
adhezi na vysokou uroven, je velmi omezené mnozstvi. Jednou z metod, ktera by
mohla byt vysoce uc€inna, nizkonakladova a pfitom plné ekologicka je enzymaticka

uprava vlaken. Proto by dal8i vyzkum mohl sméfovat pravé do této oblasti.
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PATENTY A UZITNE VZORY

Svétové patentové prihlasky

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Jifi HABR, Lubo§ BEHALEK, Ale$
AUSPERGER, Jifi BOBEK, Michal LUKES a Zdengk SEVERA.
TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI. Composite with synthetic polymeric
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matrix and cellulose in the form of natural fibre fillers. W02014063664 (Al).

Datum zverejnéni: 1.5.2014

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Jifi HABR, Lubo§ BEHALEK, Ale$
AUSPERGER, Jifi BOBEK, Michal LUKES a Zdenék SEVERA.
TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI. Composite with synthetic polymeric
matrix and cellulose in the form of natural fibre fillers. WO2013091586 (Al).
Datum zvefejnéni: 27.6.2013

Narodni patentové prihlasky

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ale§ AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jifi HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a vlakniny
banéanovniku. PV 2012-729. Datum zvefejnéni: 23.7.2014

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ale§ AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jifi HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a viakny Inu. PV
2012-730. Datum zvefejnéni: 27.8.2014

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ale§ AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jifi HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a vlakny so¢ji. PV
2012-731. Datum zvefejnéni: 27.8.2014

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ale§ AUSPERGER, Jii
BOBEK, Jifi HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
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2012-732. Datum zvefejnéni: 27.8.2014
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BOBEK, Jifi HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
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[2]

[3]

[4]

[5]

UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a viakny konopi. PV
2012-733. Datum zvefejnéni: 27.8.2014

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ales AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jifi HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a nanoplnivem na bazi
kokosu. PV 2013-892. Datum zvefejnéni: 27.5.2015

Narodni uzitné vzory

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ale§ AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jifi HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a vlakniny
bananovniku. Uzitny vzor 25310. Datum zapisu: 6.5.2013

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ales AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jiti HABR, Michal LUKES a Zden&k SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a viakny Inu. Uzitny
vzor 25313. Datum zapisu: 6.5.2013

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ales AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jiti HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a vlakny s¢ji. Uzitny
vzor 25314. Datum zapisu: 6.5.2013

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ale$ AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jiti HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a viakny kokosu.
Uzitny vzor 25311. Datum zapisu: 6.5.2013

LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ale§ AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jiti HABR, Michal LUKES a Zdenék SEVERA. TECHNICKA
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UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a vlakny konopi.
Uzitny vzor 25312. Datum zapisu: 6.5.2013

[6] LENFELD, Petr, Martin SEIDL, Lubo$ BEHALEK, Ale$ AUSPERGER, Jifi
BOBEK, Jiti HABR, Michal LUKES a Zden&k SEVERA. TECHNICKA
UNIVERZITA V LIBERCI. Biokompozit s PLA matrici a nanaplnivem na bazi
kokosu. Uzitny vzor 26831. Datum zapisu: 24.4.2014

V ramci odborné c¢innosti v oblasti zpracovani plasti (mimo uvedenou
problematiku) je disertant spoluatorem:

o nékolika odbornych pfispévkl v ¢asopisech a na mezinarodnich
konferencich;

o patentu, uziitnych vzord, prototypu, pramyslového vzoru z oblasti
vyvoje nové ochranné obliCejové polomasky vzniklé v ramci projektu s
institucionalni podporou Ministerstva vnitra Ceské republiky vedeného
pod oznacenim VG20122014078 "Aplikovany vyzkum nové generace
ochrannych masek s nanofiltry ke zvySeni ochrany osob z
konstrukéniho, technologického a materialového;

o patentu, uzitnych vzorl z oblasti hodnoceni aplikovatelnosti
lehkych polymernich kompozitli, které vznikly v ramci projektu
podoprovaného Agenturou TA CR vedeného pod oznadenim
TA04011009 "Vyzkum uzitnych vlastnosti a aplikaCnich moznosti

lehkych polymernich kompozita pro stavbu karoserie".

Ing. Jifi Habr - 141 - 2016



F | Y Technickéa univerzita v Liberci
Katedra strojirenské technologie DisertaCni prace

8 SEZNAM PRILOH
PRILOHA C. 1: HISTOGRAM DISTRIBUCE DELEK OSTATNICH VLAKEN

PRILOHA C. 2: MATERIALOVY LIST —
PLA + KOKOSOVA VLAKNA S PLAZMATICKY MODIFIKOVANYM POVRCHEM

PRILOHA C. 3: TECHNOLOGICKY LIST -
PLA + KOKOSOVA VLAKNA S PLAZMATICKY MODIFIKOVANYM POVRCHEM
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Obr. P 1 Délkova distribuce vidaken bananu.

DELKOVA DISTRUBUCE - KONOPI
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Obr. P 2 Délkova distribuce viaken konopi.
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Obr. P 3 Délkova distribuce vlaken Inu.
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TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI Materialovy list
Fakulta strojni . . e e e
Biokompozit s rostlinnymi vlakny
PLA + kokosova vldkna s plazmaticky modifikovanym povrchem
Podmink Hodnota / hm.% vidken
Metoda . y Jednotka
zkouseni 10% 20% 30%
Reologické vlastnosti
Objemovy index toku taveniny 1SO 1133 180/2,16 cm3/10min 26 22 20
Mechanické vlastnosti
Modul pruznosti vtahu 1ISO 527 1 mm/min MPa 4241 4542 4869
Napéti na mezi kluzu 1ISO 527 50 mm/min MPa 66 69 72
Pomérné prodlouzeni na mezi kluzt 1SO 527 50 mm/min % 1,8 1,7 1,5
Napétivtahu pfi pfetrieni ISO 527 50 mm/min MPa 66 69 72
Pomérné prodlouzZeni pfi pretrzeni  1SO 527 50 mm/min % 1,9 1,8 1,5
Vrubové houzevnatost Charpy 50 179-1/1e.  23°C ki/m? 89 7,5 89
Vrubova houZevnatost Charpy $0179-1/1e.  -35°C kJ/m’ 8,2 71 7,7
Modul pruznosti vohybu ISO 178 2 mm/min MPa 4545 4680 4991
Pevnost vohybu ISO178 2 mm/min MPa 93 97 96
Tvrdost Shore D I1SO 868 2x4 mm - 80 81 82
Tepelné vlastnosti
Teplota prihybu pfi zatizeni 1SO 75 1,8 MPa °c 61 61 61
Teplota zeskelnéni 1SO 11357 10 °C/min °C 61 62 61
Teplota tani I1SO 11357 10 °C/min °c 172 171 171
Teplota krystalizace ISO 11357 10 °C/min °c 94 95 95
Sekundérni krystalizace pfi ohfevu 15O 11357 10 °C/min °c 102 99 97
Ostatni vlastnosti
Hustota 1SO 1183-1 23°C g/cm3 1,26 1,28 1,3
Pfiprava zkusebnich téles
Vstfikovani, teplota taveniny 1SO 294 °c 185 185 185
Vstrikovani, teplota formy - °c 25 25 25
Vstfikovani, vstfikovaci rychlost 1SO 294 mm/s 100 100 100
Struktura sloZzek biokompozitu
Prurez vigkna Povrch vidkna Vldkno v PLA matrici
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TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI Technologicky list

Biokompozit s rostlinnymi viakny

PLA + kokosova vldkna s plazmaticky modifikovanym povrchem

Charakteristika

Biokompozitni material s rostlinnymi viakny urceny pro vstfikovani je stoprocentné vyroben z
obnovitelnych zdrojt, bez jakykoli chemickych aditiv. Materidl je sloZzen PLA matrice Ingeo Biopolymer
3251D a vlaken kokosu s plazmaticky modifovanym povrchem pro zvySeni mechanickych vlastnosti.
Biokompozit si zachovava plnou biadegradabilitu a je tudiz maximalné Setrny k Zivotnimu prostredi.

Suseni
Horkovzdudnd suSarna Vakuovd susarna
Teplota suseni 100 °c 80 °c
Doba suseni 6 h 3 h
Max. zbytkovd vihkost 0,02 % 0,02 %
Technologické parametry zpracovani
Teplota pod ndsypkou 20-30 °c
Teplota dopravni zény 165 °c
Teplota kompresni zény 185 °c
Teplota homogenizacni zény 185 °c
Teplota trysky 185 °c
Teplota formy 25 °C
Zpétny tlak pfi plastifikaci 0-20 bar
Obvodova rychlost Sneku pfi plastifikaci 12 m-min*
Doporucena velikost davky 2D - 3D -
Doporucena velikost polstare 5-10 mm
Doporucena konfigurace Sneku
Pomérsneku L/D 18D - 22D -
Kompresni pomér Sneku 2-3 -

Doporuceny postup rozjezdu a ukonceni procesu

S ohledem na nebezpeci tepelné degradace PLA matrice a rostlinnych vlaken, je nutné vidy po ukonceni
vstiikovani vycistit vstfikovaci jednotku a vstfikovaci formu. K ¢isténi vstrikovaci jednotky |ze pouzit
vysokoviskoézni polypropylen, ¢i polystyren, ktery odstrani zbytky biokompozitu. Forma po vstfikovani
musi vyCisténa a nasledné oSetfena konzervacnim pripravkem na bazi vosku.
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Tato disertacni prace vznikla s podporou projektu SGS 21122.
This dessertation was created with support SGS 21122 project.
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