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Namen prispevka temelji na inovativnem postopku izdelave nanokompozitov na osnovi poli(3-hidroksibutirata) (PHB) in
nanofibrilirane celuloze (NFC). Raziskovalno delo obravnava pripravo koncentratnih meSanic PHB-prahu in NFC v vodni
raztopini za tehnologijo ekstruzijskega meSanja. Ekstrudat koncentrirane meSanice PHB/NFC je bil nato uporabljen kot dodatek
h granulirani obliki PHB pri pripravi brizganih vzorcev z razli¢nimi uteznimi delezi NFC. V prispevku so podane dolo¢ene
omejitve pri predelavi tovrstnih materialov in predlagane uporabne resitve za njihovo optimiziranje. Morfoloske lastnosti nano-
kompozitnih komponent smo raziskali z elektronsko mikroskopijo (FE-SEM), mehanske lastnosti pa z nateznim preizkusom.
Morfoloska preiskava koncentratnih meSanic je razkrila prepleteno sestavo celuloznih nanofibril in polimernih kroglic, pri
Cemer se posamezne fibrile prepletajo v obliki $ir§ih pramenov in ustvarjajo videz zamreZene strukture znotraj polimerne
komponente. Mikroskopski posnetki nanokompozitnih meSanic in izboljSane mehanske lastnosti izhodnih materialov potrjujejo,
da je adhezivni stik med matri¢no in ojacitveno komponento dosezen, porazdelitev celuloznih nanofibril po polimerni osnovi pa
homogena. Nanokompoziti z visokimi uteznimi delezi NFC (10 % uteznega deleza) dosegajo pomembno vecje vrednosti
modula elasti¢nosti (E; = 1720 MPa) in raztezka pri pretrgu (¢, = 3,1 %) ter prenesejo vi§je pretrzne napetosti (om = 26 MPa) v
primerjavi z referen¢nim polimernim vzorcem (E; = 1340 MPa; e, = 2,4 %; oy = 20 MPa). Rezultati $tudije dokazujejo, da je ob
pravilni predpripravi polimernih meSanic in optimizaciji tehnologije ekstruzijske predelave, mogoce izdelati trdne in Zzilave
materiale, pri ¢emer deleZ ojacitvene faze narekuje stopnjo izboljSave kon¢nih lastnosti biopolimerne osnove.

Klju¢ne besede: nanofibrilirana celuloza, poli(3-hidroksibutirat), morfologija, mehanske lastnosti, ekstruzija, tehnologija
brizganja

In this paper a novel processing route for nanocomposites, based on (3-hydroxybutyrate) (PHB) and nanofibrillated cellulose
(NFCQ), is presented. To obtain a uniform dispersion of the reinforcing filler, a PHB powder was first dispersed in water, mixed
with an NFC aqueous suspension and then freeze dried to eliminate the water phase from the ensuing system. The dried batch
was then extruded and added to the granulated PHB in different weight proportions. Nanocomposites with various NFC contents
were subsequently produced with the injection-moulding technology. The processing limits and feasible solutions for their
optimization are thoroughly described within this work. Morphological properties were investigated with FE-SEM, while
mechanical properties were determined via a tensile test. SEM images showed that the PHB powder can be effectively
incorporated into the mesh of cellulose nanofibrils, as clearly evident by the interlaced structure of individual fibrils with the
average lateral dimensions of 69+14 nm. Improved mechanical properties and SEM observations confirmed a good interfacial
adhesion and uniform distribution of the reinforcing component. Compared to the unfilled matrix (E; = 1340 MPa; oy = 20 MPa;
&,=2.4 %), an escalating trend in Young’s modulus (E; = 1720 MPa) and tensile strength (om = 26 MPa), along with decisively
improved values of the elongation at break (e, = 3.1 %), were observed for the nanocomposites with the highest content of NFC.
According to the results presented, strong and tough nanocomposites can be produced via extrusion moulding, whereby the
proportion of the reinforcing phase dictates the final material performances.

Keywords: nanofibrillated cellulose, poly(3-hydroxybutyrate), morphology, mechanical properties, extrusion, injection
moulding

1 UVOD biopolimer je polimlecna ali polilakti¢na kislina (PLA),
proizvedena s fermentacijo ogljikovih hidratov.! Druga
pomembna skupina biorazgradljivih polimerov so poli-
hidroksialkanoati (PHA), sintetizirani preko bakterijsko
vodenih fermentacijskih postopkov.? Najbolj znana

Sinteti¢ni polimeri so vsestransko uporabni materiali,
brez katerih si na§ vsakdanjik teZzko predstavljamo. Ena
njihovih glavnih slabosti je dolgotrajen proces razgrad-
nje, druga pa pridobivanje, ki temelji na neobnovljivih . } . . ; .
SferVinS%(ithirPi)h. Poleg iaziskav 0 rﬂloinostih recikjlira— obhka. PHA polimerov z mz.k(.) molsko maso je po.11(3—h1—
nja odpadnih plastiénih mas se v zadnjem &asu raziskave ~ droksibutirat). Obe skupini razgradljivih polimerov
vse intenzivneje usmerjajo v razvoj biopolimernih ~ imata visok trZni potencial na podrocju bioplastike,
materialov, ki bi zmanjgali $kodljive uéinke na okolje in ~ vendar nekatere njihove lastnosti, kot so krhkost, nizka
zniZali naso odvisnost od ekonomsko nestabilnih naftnih ~ temperaturna odpornost, visoka paroprepustnost in nizka
derivatov. Trzno uspeSen in v svetu vedno bolj prodoren  viskoznost za nadaljnjo predelavo,* omejujejo njihovo
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SirSo uporabo. Ena izmed reSitev za izboljSanje teh
lastnosti je vgradnja nano-ojacitvenih elementov z
ugodnim razmerjem med njihovo dolZino in premerom.
Dober primer takih dodatkov so celulozne nanofibrile oz.
nanofibrilirana celuloza (NFC), navadno pridobljena iz
celuloze lesa, ki po fizikalnih, kemi¢nih in mehanskih
lastnostih dale¢ presega lastnosti makroceluloznih vla-
ken.> Modul elasti¢nosti celuloznih nanofibril je teore-
ti¢no visji od jekla in dosega vrednosti blizu 137 GPa.
Natezna trdnost NFC je priblizno 10 GPa, koeficient
termi¢nega raztezka pa je nizek in dosega vrednosti blizu
2,6-10% K-1.7-10 Ker so mehanske lastnosti celuloznih
nanofibril primerljive z lastnostmi drugih inZenirskih
materialov (steklena, aramidna, kevlar vlakna),” so
primerna ojacitvena sredstva za utrjevanje najrazli¢nejsih
polimernih osnov.

Priprava biopolimernih nanokompozitov, osnovanih
na celuloznih nanofibrilah ali nanokristalih temelji na
vlivanju organske raztopine in nadaljnji evaporaciji
topila ' ali na metodi ekstruzijskega mesanja, pri kateri
mora biti ojacitveni element v obliki suhe snovi — navad-
no prahu.'? V prvem primeru pridobimo transparentne
filmske strukture z navadno izboljSanimi bariernimi in
mehanskimi lastnostmi.'"!* Moznosti uporabe nanokom-
pozitov, izdelanih po drugem postopku predelave so
precej bolj raznolike, ker jih je mogoce oblikovati v
najrazli¢nejSe profile oziroma konc¢ne izdelke. Po drugi
strani je izdelava nanokompozitov s tehnologijo ekstru-
zije veliko bolj zapletena kot pri tehnologiji vlivanja in
trenutno predstavlja Stevilne izzive na raziskovalnem
podrocju. Znanstvenih Studij, v katerih bi bila opisana
uspesna Studija s podrocja ekstrudiranja celuloznih bio-
nanokompozitov, je relativno malo.!'>!*!7 Pri ekstruzij-
skem postopku se soo¢amo s problematiko nehomogene
porazdelitve ojacCitvene faze po polimerni osnovi, kar
poslabsa kakovost in trajnost nastalih materialov.!>!7
Pomembno omejitev uporabe NFC v tak$nih sistemih
predstavlja medij shranjevanja, ki je voda, in hidrofilna
povrSina NFC, zaradi katere jo teZko dispergiramo v
medijih nepolarnega znacaja.> MeSanje NFC in polime-
rov razli¢nega izvora je zato v vecini primerov omejeno
na vodna ali polarna okolja,'” tehnologije predelave pa na
laboratorijsko merilo.'** Z namenom izdelave bionano-
kompozitov ojacanih z NFC v industrijskem merilu, smo
pripravo kompozitnih meSanic prilagodili ekstruzijskemu
mesSanju liofiliziranih koncentratnih meSanic PHB prahu
in celuloznih nanofibril ter nadaljnji predelavi s tehno-
logijo brizganja. Predelovalne, morfoloske in mehanske
lastnosti nanokompozitnih materialov smo ovrednotili v
odvisnosti od razli¢nih uteznih razmerij NFC.

2 MATERIALI IN METODE

2.1 Nanofibrilirana celuloza (NFC)

Vodna suspenzija celuloznih nanofibril (1.6 uteZnih
%) je bila pridobljena iz CBBP (Centre for Biocomposite
and Biomaterial Processing), Univerza v Torontu,
Kanada. Po podatkih proizvajalca je povprec¢ni premer
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fibril med 25 nm in 70 nm, njihova dolZina pa presega
velikostno obmocje 1 mikrometra. Konc¢ni produkt je bil
izdelan z veckrat ponovljenimi postopki fibrilacije
beljenih celuloznih vlaken lesa iglavcev. Po kemicni
sestavi NFC vsebuje 91 % celuloze, 8,7 % hemiceluloze
in manj kot 0,3 % lignina.

2.2 Poli(3-hidroksibutirat) (PHB)

V raziskavo smo vkljucili dve razlicni obliki
poli(3-hidroksibutirata): prva v obliki granul pod trznim
imenom Biomer®P226, druga pa v obliki prahu kot
izhodni produkt bakterijsko vodenih fermentacijskih
postopkov. Oba materiala sta bila pridobljena iz podjetja
Biomer®biopolyesters, Krailling, Nemcija. Po podatkih
proizvajalca, granulirana oblika PHB, Biomer®226,
lahko vsebuje do 20 uteznih % razli¢nih aditivnih
sredstev za stabilizacijo konc¢nega produkta, katerih
identiteta ni javno dostopna.

2.3 Priprava PHB/NF C nanokompozitov

Nanokompozite z uteznim delezem NFC v visini (2,
4, 6, 8 in 10) %, smo pripravili na osnovi PHB/NFC
koncentratov in granulirane oblike biopolimerne osnove,
PHB®P226. Za pripravo koncentratnih meSanic ali
"masterbach" komponent smo uporabili PHB v obliki
prahu in NFC v vodni suspenziji. Biopolimerni prah,
dispergiran v destilirani vodi, smo mesSali z vodno
suspenzijo nanofibril v uteznem razmerju 85/15. Pri-
pravljen disperzni sistem smo zamrznili v tekocem
dusiku in ga suSili 72 h s postopkom liofilizacije
(LyoQuest freeze dryer, Telstar) pri tlacnih pogojih —
0,040 mbar, temperaturi pladnjev — 22 °C in temperaturi
kondenzatorja —50 °C. SuSen koncentrat smo nato
ekstrudirali z dvopolZnim laboratorijskim ekstruderjem
HAAKE™ MiniLab II (Thermo Scientific) pri delovni
temperaturi 180 °C in hitrostjo vrtenja polZzev 40
obratov/min. Ekstruzijsko predelane materiale smo nato
granulirali in jih meSali s komponento PHB®P226.
Pripravili smo pet razli¢nih sestav kompozitnega mate-
riala v odvisnosti od dodatka ojacitvene komponente
NFC (Tabela 1). Za referen¢ni vzorec smo pripravili
meSanico ekstrudiranega prahu PHB in granulirane
komponente PHB®P226 v uteznem razmerju 15/85.
Kompozitne meSanice PHB/NFC /PHB®P226 smo susili
15 h v laboratorijskem suSilniku pri 80 °C, nato pa jih
ekstrudirali pri delovni temperaturi 180 °C, zadrZevalnim
C¢asom taline 10 min ter hitrostjo vrtenja polZev 40
obratov/min. Talino predelanega materiala smo brizgali s
povezano enoto HAAKE™ MiniJet v standardno orodje
za izdelavo nateznih preizkusancev tipa 1BA. Tempera-
turo brizganja smo nastavili na 185 °C, temperaturo
orodja na 45 °C, tlak brizganja je bil 500 b, ¢as cikla in
¢as ohlajevanja pa 5 s oziroma 10 s. Izdelane preizku-
Sance smo 7 dni klimatizirali pri 23 °C in 50 % vlaZnosti,
kot doloca standard ISO 527-2.
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Tabela 1: Kon¢na sestava PHB®P226/PHB mesanic glede na dodani
utezni delez NFC

Table 1: Final compositions of PHB®P226/PHB blends with respect
to the weight ratio of NFC

Oznaka vzorca | PHB | NFC |PHB®P226 kRaZmerje
omponent
PHB/PHB®P226 | 135 ¢ | - 7.65 g 15/85
PHB/NFC/
pHBeP226 2 | 1178|018 7.65¢ 13/2/85
PHB/NFC/
PHBP226 4 0998 036g | 7.65¢ 11/4/85
PHB/NEC/
PHB®P226 6 | 0812 054g | 765¢ 9/6/85
PHB/NFC/
PHB°P226 § | 0038 072g| 7.65¢ 718185
PHB/NFC/
PHB®P226 10 | 0458 090g | 7.65g | 5/10/85

2.4 Elektronska vrsticna mikroskopija z delovanjem na
poljsko emisijo (FE-SEM)

Morfoloske lastnosti nanokompozitnih komponent,
NFC in PHB, smo opisali s pomoc¢jo FE-SEM mikro-
skopa (Zeiss ULTRA plus, Nemcija) pri razlicnih
povecavah. PospeSevalne napetosti (EHT) so variirale v
obmocju od 1 kV do 3 kV, razdalja snemanja je bila med
3 mm in 3.5 mm Vsi testni vzorci so bili prevleceni s
tanko plastjo ogljika s pomoc¢jo naparjevalne naprave
BAL - TEC/SCD 500.

2.5 Mehanske lastnosti nanokompozitnih sistemov

Mehanske lastnosti referencnega vzorca in nanokom-
pozitov z razlicnimi uteZnimi dodatki NFC so bile
dolocene preko nateznega preizkusa na trgalnem stroju
Zwick/Roell Z005. Natezni modul (E,), trdnost (oy) in
raztezek pri pretrgu (&) je bil za preiskane materiale
doloc¢en na 30 mm razdalji med celjustmi, pri hitrosti
obremenjevanja 5 mm/min. Za vsako koncno sestavo je
bilo testiranih najmanj pet preizkuSancev.

3 REZULTATI Z RAZPRAVO

3.1 Ekstruzijsko meSanje nanokompozitnih zmesi in
predelava s tehnologijo brizganja

Ko smo dispergirali PHB prah v vodni suspenziji
celuloznih nanofibril, je nastala stabilna zmes (Slika 1).
Po susenju te meSanice z zamrzovanjem (liofilizacijo) so
nastali lahki, porozni in krhki kosmi (Slika 1). Tehno-
loska predelava takega materiala je zahtevna, predvsem
zaradi velike prostornine suSenega produkta in njegove
obcutljivosti na vlago. Pri procesu ekstruzijskega
meSanja smo z izklopom funkcije zadrZevalnega Casa, z
izbiro ro¢nega doziranja ter visokimi obrati vrtenja
polZev, pretok taline vodili kontinuirano, pri ¢emer je
bila poraba operativne energije stroja niZja, temperaturna
degradacija materiala pa zaradi kratkega zadrZevalnega
Casa izkljucena. Ekstrudat v obliki traku (Slika 1) smo v
nadaljnjih postopkih predelave granulirali in ga uporabili
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Slika 1: Priprava nanokompozitnih meSanic: a) sestavne komponente
masterbatch sistemov: vodna suspenzija NFC, PHB v obliki prahu in
disperzni sistem PHB/NFC, b) liofiliziran produkt PHB/NFC, c)
ekstrudat liofilizirane meSanice PHB/NFC in d) nanokompozitne
meSanice PHB/NFC/PHB®P226 in brizgani testni preizkuSanci z
razli¢nim vsebnostnim delezem NFC

Figure 1: Preparation of the nanocomposite blends: a) constituent
components of the masterbatch blends: an aqueous suspension of
NFC, PHB in the powder form and a dispersed aqueous system of
PHB/NFC, b) freeze-dried product of PHB/NFC, c) extrudate of the
lyophilized PHB/NFC blend, d) nanocomposite blends of PHB/NFC/
PHB®P226 and injection-moulded test specimens with various
contents of NFC

kot dodatek granulirani obliki PHB (PHB®P226). Pri
iterativni predelavi veCkomponentnih sestav je za homo-
geno porazdelitev materialnih komponent potrebno
zagotoviti dovolj dolg obratovalni Cas ekstruzijskega
meSanja. Ob upoStevanju zdruZevanja treh razlicnih
materialnih komponent, t.im. PHB, NFC in PHB®P226,
ter Zelji po enakomerni porazdelitvi nanofibril, je bil ¢as
cikli¢nega ekstruzijskega meSanja podaljSan na 10 min.
Z ozirom na kakovost povrSine izhodnih brizganih pro-
duktov (Slika 1) smo ugotovili, da mora biti temperatura
orodja sorazmerno visoka, Cetudi se cikel predelave s
tem ¢asovno podaljSa.

3.2 MorfoloSka analiza nanokompozitnih komponent

Morfoloska preiskava nanofibrilirane celuloze v
vodni suspenziji in njene suSene razli¢ice, pridobljene s
postopkom liofilizacije, kaZe na nekatere pomembne
razlike v povrSinski strukturi fibrilarnih entitet. Pri
izvorni obliki NFC so razvidne dolge in tanke fibrile s
povprecnimi premeri od 20 nm do 60 nm (Slika 2),
medtem ko je morfoloska povrSina suSenega vzorca
sestavljena iz plastno urejenih fibril, ki se prepletajo v
obliki Sir§ih pramenov in ustvarjajo videz zamreZene
povrsine (Slika 2). Njihove prec¢ne dimenzije so rela-
tivno velike (1,2 pm), dosegajo pa tudi sub-mikronske
(35 nm) vrednosti. Povecane premere celuloznih nano-
fibril v suhem stanju je mogoce pripisati tvorbi dodatnih
vodikovih vezi med postopkom liofilizacije,'8-?* ki se
pojavi selektivno med sti¢no razporejenimi fibrilami.?!
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Slika 2: Nanokompozitne komponente: a) vodna suspenzija NFC, b) suSena oblika NFC, pridobljena s postopkom liofilizacije, ¢c) PHB v obliki
prahu in d) liofiliziran produkt PHB prahu dispergiranega v vodnem mediju
Figure 2: Nanocomposite components: a) NFC aqueous suspension, b) freeze-dried NFC, c) PHB in the powder form, d) freeze-dried product of

the PHB powder dispersed in an aqueous medium

Fenomen nanofibrilarne agregacije, ki je posledica intra-
in intermolekularne tvorbe vodikovih vezi, opisujemo z
izrazom hornifikacija.'®

Morfologija PHB prahu predstavlja delce skoraj
pravilnih sferi¢nih oblik, povprecne velikosti 0,5 pum
(Slika 2). Sprememba v morfologiji povrsine liofilizira-
nega PHB vzorca je zanemarljiva (Slika 2), opazna je le
nekoliko bolj sprijeta sestava sferi¢nih polimernih
struktur.

Mesanica PHB/NFC v uteznem razmerju 85/15, ki
smo jo pridobili po suSenju z zamrzovanjem je prikazana
na Sliki 3 pri razli¢nih mikroskopskih povecavah.
Susena oblika koncentrirane mesSanice sestoji iz sferi¢nih
delcev polimera, ujetih v mreZi prepletenih nanofibril s
povpre¢nimi pre¢nimi dimenzijami 69+14 nm. Te so v
vecini individualno razporejene po polimerni osnovi, na
nekaterih mestih pa ostajajo v agregirani obliki zaradi
pojava hornifikacije, ki nastopi med postopkom susenja.

3.2 Mehanske lastnosti nanokompozitnih vzorcev

Vpliv dodatka PHB/NFC v razli¢nih uteznih razmer-
jih na mehanske lastnosti matri¢ne osnove PHB®P226
smo dolocili na osnovi nateznega preizkusa in primerjali
z vrednostmi mehanskih parametrov (E,, oy in &)
referencnega vzorca PHB/PHB®P226. Reprezentativne
krivulje preiskovanih materialov so v odvisnosti od nape-
tosti (0) in raztega (¢) prikazane na Sliki 4, povprecne
vrednosti mehanskih parametrov s standardno deviacijo
pa so zbrane v Tabeli 2.
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Slika 3: Koncentrirane meSanice PHB/NFC (85/15): a) pri
15.000-kratni mikroskopski povecavi in b) pri 50.000-kratni mikro-
skopski povecavi

Figure 3: PHB/NFC masterbatch mixtures (85/15): a) 15.000x,
b) 50.000x magnification

Materiali in tehnologije / Materials and technology 51 (2017) 3, 509-514
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Tabela 2: Mehanske lastnosti kompozitnih vzorcev glede na dodani
utezni delez NFC

Table 2: Mechanical properties of the resulting composites with
various contents of NFC

Natezni modul | Natezna | Raztezek pri
Vzorec (E) trdnost (0v) | pretrgu (ep)
MPa MPa o

D se | 134090 20+1 | 24%10
PHBoPYSG 2 | 133030 21 | 33x02
PHBopass 4 | 1380%30 | 22504 | 34203
PrBopass ¢ | 147020 B+l | 31202
PHBopysG g | 1520450 | 24204 | 3103
nggpﬂ;;f_ifl 0| 172040 26+ 1 3,1£05

Glede na potek o—¢ krivulj preiskanih vzorcev je raz-
vidno, da dodatek NFC v sploSnem izboljSa mehanske
lastnosti referencnega vzorca PHB/PHB®P226, stopnja
opisane spremembe pa je odvisna od uteZnega razmerja
NFC v kon¢ni sestavi vzorca, visji so parametri elasticne
deformacije (E\), trdnosti (om) in raztezka (&,) nano-
kompozitnih materialov. Dodatek NFC v viSini 2 % in
4 9% vpliva na rahlo poviSanje elasticnega modula (iz
1340 MPa na 1380 MPa) in natezne trdnosti (iz 20 MPa
na priblizno 22 MPa), medtem ko so spremembe v
vrednostih raztezka pri pretrgu bistveno bolj izrazite saj
se z dodatkom celuloznih nanofibril v vi§ini 10 uteZnih
% izboljSa za skoraj 40 %. Ob poviSanih deleZzih NFC
elasti¢ni modul in natezna trdnost nanokompozitnih
vzorcev naras$Cata (Preglednica 2), vrednosti za raztezek
pri pretrgu pa se postopoma znizZujejo, vendar Se vedno
ostajajo nad izmerjenimi vrednostmi za referencni vzo-
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Slika 4: Krivulje odnosa napetost-raztezek kompozitnih vzorcev glede
na variabilni utezni delez NFC

Figure 4: Stress-strain curves of the resulting composites with various
contents of NFC
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rec. Najvisje vrednosti izmerjenih mehanskih parametrov
smo zabeleZili pri nanokompozitih z dodanim delezem
ojacitve v visini 10 %, pri ¢emer se modul elasti¢nosti in
natezna trdnost zviSata za priblizno 28,5 % in 30 %,
raztezek pri pretrgu pa za 28 %.

Glede na izsledke dosedanjih znanstvenih Studij o
spajanju tovrstnih materialov je navedba take izboljSave
mehanskih lastnosti izjemno redka. Navadno izboljSan
modul elasti¢nosti in veéjo natezno trdnost spremlja
manjsi pretrzni raztezek,'>'#1¢ kar prispeva k povecani
krhkosti izhodnih materialov. Delno izboljSanje ali celo
poslabSanje mehanskih lastnosti nanokompozitnih for-
mulacij z dodano komponento NFC se najveckrat pripi-
suje njeni teznji k agregaciji med postopkom ekstruzij-
skega meSanja in nehomogeni porazdelitvi ojacitvene
faze po polimerni osnovi.'?-!¢19 Rezultati mehanske
analize nanokompozitov izdelanih v tej $tudiji, pa v
nasprotju s temi trditvami kaZejo, da dodatek celuloznih
nanofibril v obliki liofiliziranega koncentrata vodi do pri-
dobitve ne le trdnih in togih, ampak tudi Zilavih mate-
rialov. Mehanske lastnosti nanokompozitnih sistemov so
odvisne od zdruZzljivosti medfaznih komponent, porazde-
litve ojacitvene faze in njene morfoloske oblike. Skle-
pamo, da s predhodnim postopkom meSanja polimernega
prahu in nanofibril v vodnem mediju doseZemo koloidno
stabilnost disperznega sistema in homogeno porazdelitev
nanofibril po polimerni osnovi. Ta se glede na rezultate
morfoloSke preiskave vzorcev ohrani skozi postopek
liofilizacije in nadaljnjo ekstruzijsko pripravo nanokom-
pozitov ter pomembno vpliva na izboljSanje mehanskih
lastnosti izhodnih produktov.

4 SKLEPNE UGOTOVITVE

V prispevku je podan inovativni postopek izdelave
nanokompozitov na osnovi koncentrirane meSanice
biopolimernega prahu in celuloznih nanofibril z visokim
uteZnim deleZem. Ker je opisana tehnologija prenosljiva
na industrijski predelovalni obrat je Se posebno zanimiva
z vidika trZzno usmerjenih aplikacij za tovrstne materiale
in Sirjenja njihovih proizvodnih kapacitet. Z optimizacijo
priprave koncentratnih nanokompozitnih meSanic in
ustreznim utezZnim delezem NFC v kon¢ni materialni
formulaciji smo dokazali, da je z izbrano metodo tehno-
loske predelave ekstruzije in brizganja mogoce izdelati
trdne, toge in Zilave materiale, pri cemer delez ojacitvene
faze narekuje stopnjo izboljSave mehanskih lastnosti
nanofibril v konéni sestavi vzorca, vi§je so izmerjene
vrednosti mehanskih parametrov. V primerjavi z refe-
rencnim vzorcem imajo nanokompoziti z dodatkom 10
uteznih % NFC za okoli 30 % visji modul elasti¢nosti in
prenesejo za priblizno 6 MPa vi§jo pretrzno napetost. Pri
vseh nanokompozitih smo zabelezili tudi pomembno
vi§je vrednosti raztezka pri pretrgu, torej lahko skle-
pamo, da je adhezivni spoj med matri¢no in ojacitveno
fazo doseZen, porazdelitev nanofibril pa homogena, kar
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potrjujejo tudi mikroskopske preiskave nanokompozitnih
mesanic.

PHB kompoziti ojacani z naravnimi vlakni kot so
bambusova,? lesna ali kenaf vlakna? belezijo bistveno
nizje vrednosti natezne trdnosti in raztezka pri pretrgu
kot jih izkazujejo nanokompoziti izdelani v tej Studiji.
Natezno trdnost PHB kompozitov ojacanih z bambuso-
vimi vlakni*? je mogoce preseci za dvakratno vrednost Ze
pri zelo nizkih uteznih delezih NFC (2 uteZzna %),
medtem ko se raztezne lastnosti PHB osnove z dodatkom
celuloznih nanofibril izboljSajo za ve¢ kot 400 % v
primerjavi z dobljenimi vrednostmi raztezka za PHB
kompozite na osnovi naravnih vlaken.???3 Z izdelavo
nanokompozitov na osnovi liofiliziranih koncentratnih
mesanic PHB/NFC smo dokazali, da lahko izhodni pro-
dukti dosegajo izboljSane mehanske lastnosti Ze ob zelo
nizkem uteznem dodatku nano ojacitvenega elementa in
tako predstavljajo zanimivo alternativo konvencionalnim
mikro- ali makrobiokompozitnim materialom ter sinte-
tiénim polimerom s steklenimi ali karbonsko osnovanimi
polnili.
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