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Abstract

The excessive use of polymer materials in the packaging industry and improper waste management greatly
contribute to environmental pollution. The recycling of this plastic waste is key to improving sustainability.
In this paper the production of non-woven fibre mats from PET bottles was studied, which can be used in
air filtration. The fibres were generated using centrifugal spinning. The potential to substitute the common
solvents of PET with less harmful ones was also investigated.
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Osszefoglalas

A miianyagok hasznalata a csomagoldiparban és a hulladék csomagoldanyag nem megfeleld kezelése nagy-
mértékben hozzdjarul a kornyezetszennyezéshez. A korforgasos és fenntarthaté gazdasag egyik feltétele a
keletkezett miianyag hulladék ujrahasznositdsa. A jelen kutatdsban a PET-palackok ujrahasznosithatosagat
vizsgdljuk, olyan nemszott, szdlas anyagszerkezetekké, melyek felhaszndlhatéak szlir6i alkalmazdsokban,
példaul leveg6szlirésre. A szdlpaplanok el6allitdsara centrifugalis szalképzési eljarast haszndltunk. Tovabba
megvizsgaltuk a folyamatban hasznalt olddszerek helyettesithet6ségét a kornyezetre kevésbé karos olddsze-
rekre.

Kulcsszavak: PET, centrifugdlis szdlképzés, mikroszdlak, ujrahasznositds.

elérése [2]. Az dmledékes szdlképzés egydaltalan
nem igényel oldoszert, viszont a berendezés bo-
nyolultabb felépitést, és a PET esetében a létreho-
zott szalak atlagos atmérdje egy nagysagrenddel
nagyobb [3].

A centrifugdlis szalképzd eljards soran egy, a
polimeroldatot tartalmazé kamrat 4000-15000
1/min fordulatszammal forgatnak meg. A forgo-
mozgas kovetkeztében a polimeroldat radidlisan
elhelyezett kapillarisokon aramlik ki, 1étrehozva
egy polimeroldat-sugarat, mely a kollektor felé
halad a centrifugdlis er6 hatasara. A folyamat so-
ran a polimeroldat-szalbdl az olddszer elparolog,

1. Bevezetés

A polietilén-tereftalat (PET) a legnagyobb meny-
nyiségben elddllitott polimerek kozott a 6. helyet
foglalja el, évente mintegy 56 millié tonnéval.
Ennek a mennyiségnek nagyjabol a 40%-at a cso-
magoloiparban (f6lidk, palackok, dobozok forma-
jdban), és egy masik 45%-at a textiliparban hasz-
ndljak fel. A termékek jellegéb6l addéddéan nagy
mennyiségi hulladék is keletkezik [1].

A PET ujrahasznositdsara tobb mddszer 1étezik,
ezek koziil az egyik a szalképzés. Nemsz6tt szdlas
szovedékek el6allitdsara a legelterjedtebb eljaras
az elektrosztatikus szalképzés. Mds lehetséges

maddszer az 6mledékes szdlképzés és a centrifuga-
lis szalképzés. A szdlképzésre irdnyuld torekvések
egyik f6 szempontja a minél kisebb szdlatmérsk

és a megszildrdult polimerszélak a kollektoron
halmozdédnak fel. Az eljaras egyszertiségéhez mar
laboratériumi méretek mellett is nagy termelé-
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kenység tarsul. Rdadasul a polimeroldat vezetd-
képessége nem befolyasolja a folyamatot, és nincs
sziikség a hagyomanyos elektrosztatikus szalkép-
z8 eljarasokra jellemz8 nagyfesziiltség alkalma-
zasara sem [2].

Vo et al. sikeresen gyartott szalakat PET-b6l tri-
fuoroecetsav (TFA) és diklérmetan (DCM) 70/30
tdmegaranyu oldataval, centrifugalis szalképzés-
sel. A kisérleteket kiilonb6z6 kapillarisatmérsk-
kel (160-340 um), fordulatszdmokon (6000-15 000
1/min) és oldatkoncentraciokkal (5-13%) végez-
ték. A cseppmentes szadlak atmérdéi 0,66+0,27 és
4,26+2,32 ym kozott voltak a gyartasi feltételektdl
fiiggben [4].

Mivel a PET részlegesen kristdlyos szerkeze-
tl, nem oldddik a legtobb szerves olddszerben.
A PET-oldatokat altaldban savak segitségével
készitik, leggyakrabban TFA-val. A szakiroda-
lomban kozolt kutatdsokban a TFA és DCM 70/30
vagy 50/50 tomegaranyu keveréke szerepel mint
olddszer [4, 5]. A fluorozott savakkal az a gond,
hogy mérgez6ek, és lassan bomlanak el termé-
szetes korilmények kozott. A TFA felezési ideje
vizi 6koszisztémdakban szazéves nagysdgrenden
mozog [6]. Célszerl tehdt alternativ olddszerek
kikisérletezése.

A polimerek oldhatésdga a Hansen-féle oldé-
dasi modellel vizsgélhato. A modell szerint min-
den vegyiilet jellemezhet6 hirom, ugynevezett
interakcids (oldédési) paraméterrel, amelyek a
diszperziés (D), poléaris (8P) és hidrogénkotés
(8H) intermolekuldris koélcsonhatdsok erdsségét
szadmszerUsitik. Minél kozelebb allnak a polimer
és az olddszer oldoddasi paraméterei, annal jobb
az oldékonysag [7].

2. Kisérleti médszertan

2.1. Anyagok

A polietilén-tereftalat (PET) egy 4&svanyvizes
palack feldaraboldsdbdl szdrmazott. A trifluoro-
ecetsav (TFA, Sigma Aldrich, 99%), a fenol (Ther-
mo Scientific, 99%), a diklérmetan (DCM, VWR
Chemicals, 99,8%), a dimetil-formamid (DMEF,
VWR Chemicals, 98%) és a toluol (VWR Chemicals,
99,9%) a gyartotol beszerzett formaban keriiltek
felhasznalasra.

2.2. Polimeroldatok készitése

15%o0s PET-oldat 15/85 tomegardnyu TFA/DCM
olddszerkeverékkel, illetve 10, 12,7, 15 és 20%-0s
PET-oldatok 30/70 TFA/DCM olddszerkeverékkel
késziiltek 20 ml-es fioldkban. Az anyagok fiola-
ba helyezését magneses keverdvel valé keverés

kovette 24 o6ran keresztiil szobah6mérsékleten.
Ezen kivil tovabbi oldédési vizsgalatokhoz 10%
PET-et adtunk 50/50 fenol/DCM, illetve 55/45 to-
luol/DMF-keverékhez.

2.3. Centrifugalis szalképzés

A centrifugdlis szalképzést sajat épitésii beren-
dezéssel végeztiik [8]. A radidlis kapillarisok-
kal (25G méreti tik) ellatott kamrat 4000, 6000,
illetve 8000 1/min fordulatszdammal forgatta a
villanymotor. A polimeroldatot a fecskendépum-
pa tefloncsévon keresztil juttatta be a kamraba
60 ml/min térfogatdrammal. A keletkezett szalak
gyljtésére 8 darab, a forgd kamra koré kor alak-
ban, egyenletes osztassal elhelyezett acélrud (kol-
lektor) szolgalt. A tli-kollektor tavolsag 100 mm
volt. A szalképzési eljaras 22 °C-os és 40%-os rela-
tiv paratartalmu kérnyezetben tortént.

2.4. Pasztazo elektronmikroszkoépos képal-
kotas (SEM)

A vizsgalat JEOL JSM-5200 pdasztdzd elektron-
mikroszképpal, 15 kV gyorsitofesziiltségen, be-
vonatolds nélkiili mintdkon tértént. A PET-szdlak
atmérdinek mérését a mikroszkopos képeken az
Image] programmal végeztiik. Az atlagos szalat-
mér6k mintdnként 50 mérés adataibodl szarmaz-
nak.

2.5. 0ldodasi szamitasok

A PET és az old6szerek szdmitdsok sordn fel-
haszndlt Hansen-féle oldédasi paraméterei (HSP)
megtaldlhatoak a szakirodalomban [7].

A HSP-tavolsagot (Ra) egy gomb sugaraként le-
het értelmezni, amely a HSP-térben a polimerre
és az olddszerre mutatd vektorok kilénbségébdl
szarmazik:

1)

ahol a 6D, 8P és 6H a diszperzids, poldris, illetve
hidrogénkoétés kolesonhatdsokat jelentik, mig az
1-es als6 index a polimerre, a 2-es pedig az old6-
szerre utal. A diszperzids tagot empirikus megdl-
lapitasok alapjan 4-gyel szorozzuk [7].

3. Eredmények

15% PET nem oldddott fel a 15/85 TFA/DCM-ol-
doszerkeverékben 24 o6ras folyamatos keverés
utan sem. Ebbdl kifolydlag nem lehetett szalakat
sem képezni bel6le. A PET oldékonysaganak né-
velése érdekében a TFA-ardnyt 30%-ra noveltiik,
és igy 30/70 TFA/DCM-keverékkel probalkoztunk
tovabb. 10, 12,7 és 15% PET teljesen beoldddott,
mig 20% PET csak részlegesen oldddott be.
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Centrifugélis szalképzést hajtottunk végre a 10,
12,7 és 15%-0s oldatokkal 3 kiilonb6z6 sebességen
(4000, 6000 és 8000 1/min). A 10%-os oldat szalakat
eredményezett 6000 és 8000 1/min-en, valamint a
12,7%-0s 4000 és 6000 1/min-en. A 10%-os oldat-
b6l 4000 1/min-en nagyrészt cseppek képzdédtek,
és a 12,7%-os oldatbdél 8000 1/min-en, valamint a
15%-0s oldatbdl az Osszes fordulatszdmon csak
rovid szalszegmensek jottek 1étre, amelyek nem
gytltek 6ssze a kollektoron.

A SEM-képek az 1. abran lathatéak. Megfigyel-
het6, hogy mindegyik mintdban a létrejott sza-
lak gyongyoket tartalmaznak. A gyongyképz6dés
mértéke csokkenthetd a polimer koncentracidja-
nak novelésével. Ez annak tudhaté be, hogy a kon-
centracioval az oldat viszkozitasa is novekszik, és
ezdltal a nagyobb viszkoelasztikus huzdéfeszilt-
ség jobban ellene hat a felileti fesziiltségnek [9].
Jelen esetben a PET koncentrdcidjanak a 10-rél
12,7%-ra valé novelése nem vezetett csokkentett
gyongyképzddéshez, és 15%-on mar a szalképzd-
dés sem valdsult meg.

A szalatmér6ket a SEM-képeken hatdroztuk
meg, és az Osszesitett eredményeket az 1. tablazat
tartalmazza. Az eredmények azt mutatjik, hogy a
fordulatszam novekedésével az atlagos szalatmé-

a)

1. tablazat. Atlagos szdldtmérék és szérdsértékek

A s Fordulatszam Szalatméro
Koncentracio .
(1/min) (um)
6000 1,72+0,63
10%
8000 1,94+0,98
4000 1,89+0,84
12,7%
6000 2,42+1,37

r6 és a szoéras is novekedett. Ez a 12,7%-o0s oldat
esetében szamottevObb, itt ~28%-0s atmérdbeli
noévekedés volt megfigyelhet6. Az adatok alapjan
a legkedvez6bb szalképzési feltételek a 10%-os
oldatkoncentrdacio és a 6000 1/min fordulatszam
voltak, mivel ez eredményezte mind a legkisebb
atlagos szalatmérdt, mind a legkisebb szérast.
A szélas szovedékek kismértékd rendez6dést mu-
tattak a forgd fej tengelyére merdleges iranyban.

A PET-oldddasi kisérletek azt mutattak, hogy a
TFA és DCM olddszerek keverési aranya jelentsen
befolyasolta a PET oldékonysdagat. Teljes mértéki
olddddst értiink el 15% PET esetében TFA és DCM
30/70 tomegaranyu keverékével, amely jelentds
csokkenést jelent a lekézolt 70/30 és 50/50 keve-
rékekhez viszonyitva. Ellenben a szalatmérdk

c)

b)

d)

1. abra. SEM-képek a PET-hdl6krdl 100x nagyitdsban. a) 10%, 6000 1/min; b) 10%, 8000 1/min c) 12,7%, 4000

1/min, d) 12,7%, 6000 1/min
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kisebbek 70/30 olddszeraranynadl (0,66+0,27 pm),
amikor minden mas feltétel nagyjabdl azonos [4].

A PET oldhatésdganak részletesebb tanulma-
nyozasara a Hansen-féle oldédasi modell alkal-
mazhatd. A 2. abran a PET és egyes potencidlis
olddszerek oldddéasi paraméterei lathatéak. Refe-
renciaként a viz (nem olddszere a PET-neKk) is fel
van tiintetve. Lathato, hogy a DCM a PET-hez kozel
helyezkedik el (R, = 2,06 az (1) egyenlet alapjan),
ami az elmélet szerint arra utal, hogy jol kellene
hogy oldja azt. Ennek ellenére a kisérleteink azt
mutatjdk, hogy a tiszta DCM nem oldja a PET-et.
Ezzel szemben a TFA tdvolabb taldlhaté a PET-t6l
(R, = 6,71), és mégis feloldja. A hipotézisiink az,
hogy a PET részben kristalyos jellege miatt mas-
képp 1ép kolcsdonhatdsba az olddszerekkel, és az
oldédds kulcsa az oldészer savassagaban rejlik,
amit a Hansen-modell nem vizsgal.

M4s oldoszer-kombindciokkal végzett kisérle-
teink azt mutattdk, hogy a PET feloldédott DCM
és fenol (gyenge sav) 50/50 témegaranyu keve-
rékében (R,=2,88). Itt megjegyzendd, hogy a
fenolalapu oldatok alkalmatlanok szalképzésre,
mivel a fenol szobahémérsékleten szilard hal-
mazallapotu, és nem parolog el a szalképzddés
kozben. A PET nem oldddott DMF és toluol 55/45
tomegaranyu keverékében (nem savas), holott a
keverék HSP-i kozel alltak a PET paramétereihez
(R, =1,57). Aj6v6ben tovabbi oldodasi Kisérleteket
lehetne végezni amorf PET-tel, ahol vélhetéleg az
oldoszerek savassdga mar nem jatszik szerepet.

4. Kovetkeztetések

Kovetkeztetésként elmondhatd, hogy centrifu-
gdlis szalképzéssel sikeresen el6allitottunk nem-
sz6tt, szalpaplanokat ujrahasznositott PET-pa-
lackbdl. A 10% oldatkoncentracié, TFA/DCM =
30/70 olddszerarany, 6000 1/min szalképzési pa-
raméterek biztositottdk a legkisebb szalatmérét,
d=1,72+0,63 um. Viszont minden vizsgalt kondi-
ci6 mellett gyongyok, hibdk jelentek meg a szala-
kon. Az eredmények alapjan a gydartasi paramé-
terek tovabbi optimalizdlasa sziikséges. Tovabba
megvizsgaltuk a PET oldhatdsdgat a Hansen-mo-
dell segitségével. A modell szerint tébb olddszer
is oldand a PET-et, viszont a kisérleti eredmények
arra utalnak, hogy savas olddszerek haszndlata
sziikséges a részlegesen kristdlyos anyagszerke-
zetl PET felolddsahoz.
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2. abra. A PET és kiilénb6z6 oldészerek Hansen-féle
oldddasi paraméterei. A tengelyeken a 6D
—diszperzids, P - poldris, §H — hidrogénko-
tés-komponenseket jelentik
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