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Kutatdsaink célja 4j tipusti, funkcionalizdlt biopolimer habszerkezetek fejlesztése és alkalmazhatésdguk vizsgalata miiszaki, il-
letve gy6gyszeripari alapanyagként. A habositott biopolimer rendszereket kiméletes, szuperkritikus fluidummal segitett, folytonos

iizemii extruzids technikdval dllitjuk elé.

1. BEVEZETES

A BUDAPESTI MUSZAKI ES GAZDASAGTUDOMANYI EGYETEM
(BME) SzErVES KEMIA ES TECHNOLOGIA TANSZEKE-n (SzKT)
miik6dd BIZTONSAG-, KORNYEZET- ES GYOGYSZERTECHNOLOGIAI
KUTATOCSOPORT olyan anyagtudomanyi és technoldgiai kuta-
tasok irdnt elkotelezett, amelyek a jelenlegi és jovObeni élet-
mindség javitasat szolgaljak iparagtdl figgetlen moédon. A
gyogyszeriparon belill ezt elsésorban a biztonsagos, kontrol-
1alt, folytonos és integralt gyogyszertechnoldgia kifejlesztését
szolgdlo kutatasok, a jarmuipar teriiletén a tlizbiztonsdg, a kis
tizemanyag-felhasznalas és a megujulé nyersanyagok alkal-
mazasa érdekében végzett kutatasok, a kornyezetvédelem te-
riiletén a mtianyaghulladékok komplex tjrahasznositasa for-
majaban igyeksziink megvalésitani. Mindezt, és egyéb ipara-
gak Uj (bio)anyagainak kutatasét szilardfazisu analitikai, ke-
mometriai és sokvaltozds adatelemzési modszerek innovativ
alkalmazasa is tdimogatja a Kutatdcsoportban.

A Kutat6csoport legtjabb technolégiai fejlesztései kozé
tartozik a (bio)polimerek szuperkritikus széndioxiddal (sc-
CO,) segitett folyamatos habositdsara alkalmas ikercsigds ext-
ruder kiépitése, amelynek kialakitasa a BME POLIMERTECHNI-
KA TANSzEK munkatdrsaival szoros egyiittmitikodésben tor-
tént. A berendezés miszaki és gydgyszeripari céli anyagfe;j-
lesztésekben egyarant tjszert technoldégiai megoldasokat ki-
nal. Altalanosan elmondhaté, hogy a mikrocellas habok elter-
jedten alkalmazott, nehezen méretnévelhetd, szakaszos gyar-
tastechnoldgiajanal a folytonos extruzios habositas joval kolt-
séghatékonyabb megoldast jelent. Az extruzids eljaras soran
fizikai habositdszerként sc-CO, alkalmazdsdnak szdmos el6-
nye van a kémiai- és mas fizikai habositdszerekkel 9sszeha-
sonlitva [1]. Szuperkritikus dllapotban a CO, oldhat6saga és
diffuzidja a polimerekben jelentdsen megnd, az extuderbe jut-
tatva a fluidum beoldédik a polimerémledékbe és lagyitdszer-
ként viselkedik [2], ezaltal befolyasolja annak viszkozitasat és
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kristalyosodasi kinetikajat [3]. A lagyit6 hatas kovetkeztében
alacsonyabb feldolgozasi hémérsékletek alkalmazhatok, amely
a hére érzékeny polimerek, illetve adalékok szempontjabdl ki-
emelt jelentéségii [4]. A hagyomanyos habositasi eljardsokkal
sszevetve a sc-CO,-dal segitett extruzios habositds elényei
kozott emlithetjiik a habszerkezet konnyt szabalyozhatésagat,
a kiméletességet (ezaltal csokken a termikus-, illetve hidroli-
tikus bomlas veszélye), a kornyezetkiméléséget (szervesoldo-
szer-mentes, maradékmentes), a folyamat kisebb energiaigé-
nyét és a biztonsagossagot.

A folytonos technologiaval el6allitott biopolimer habok al-
kalmazasi lehet6ségeinek kore rendkivill széles; kutatasaink
tobbek kozott csomagoldanyagként, épitdipari teriileteken
(ho- és hangszigetel6 lemezek, integralt habok), tovdbba or-
vosbiologiai és gyogyszerészeti felhasznaldsokra szant biopo-
limer habok kifejlesztésére iranyulnak [5, 6].

2. A HABOSITO EXTRUDER FELEPITESE

Collin Teach-Line ZK 25T (DRr. COLLIN GMBH, Németorszag)
tipusu ikercsigas extruderiinket (csigaatmér6 : 25 mm, L/D =
24) alakitottuk at habositdsra alkalmas berendezéssé. Az egy-
iranyba forgd csigak modularis felépitése lehetévé teszi a ha-
bositashoz megfeleld nyomdsprofil kialakitasat, a feldolgozasi
paraméterek szabalyozasat pedig az extruder (szerszammal
egylitt) 6 sajat flitéssel és hiitéssel rendelkezd, kiilon szaba-
lyozhato zonaja biztositja.

Az extruziés habosit6 rendszer felépitését az 1. dbra mu-
tatja. A meriilécséves CO, palackbol érkezd cseppfolyos CO,-
ot Teledyne Isco 260D (TELEDYNE Isco, USA) tipusu pumpa
segitségével tudjuk szuperkritikus allapottiva komprimalni,
tovabbad igény szerint dlland6 nyomassal vagy allandé térfo-
gatarammal az extruderbe injektalni. A technolégiai paramé-
terek valtoztatdsaval (csigafordulat, hémérsékletprofil) az ext-
ruderben a szuperkritikus allapot fenntartdsahoz megfelel6en
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1. dbra. Szuperkritikus széndioxiddal segitett extruzio folyamata [7]

nagy nyomas és homérséklet kialakuldsa (legaldbb 73 bar és
31°C) utdn a CO, beinjektaldsa egy specidlisan erre a célra ki-
alakitott injektalo egységen keresztiil az extruder 4. zonajaba
torténik, ahol a CO, garat felé dramldsét egy visszaforgato csi-
gaszegmens gatolja. A szuperkritikus dllapotu CO, és a poli-
mer matrix kivald elegyedését az 5. zéna kisebb menetemel-
kedésti csigaelemei és gyurotarcsai biztositjak. A szerszamhoz
érve a nyomascsokkenés hatasara a szuperkritikus fluidum
gazza alakul, és ezaltal felhabositja a még dmledék allapotban
1év6 polimert.

Homogén szerkezeti mikrocellas habok el6allitasa els6-
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sorban korszimmetrikus szerszamok segitségével lehetséges.
A berendezés alapfelszereltségéhez tartozo zsindrszerszam
mellé, habositott csészerti termékek, illetve lemezek gyarta-
sara alkalmas csdszerszamot terveztiink. A cségyart6 szer-
szam kialakitdsat a 2. dbra szemlélteti. A torpedon keresztiil
vezetd furat segitségével levegd bevezetése is lehetséges, amely
egyrészt az omledék hiitését segiti (a szerszamon beliil és kiviil
egyarant), tovabba szerepet jatszik a szerszambol kilépd csé
megtamasztasaban is.

3. ALKALMAZAS BIOPOLIMER HABOK FOLYTONOS
ELOALLITASARA
3.1. NAGY POROZITASU BIODEGRADALHATO HABOK ELOALLITASA
A megujul6 eréforrasbol elddllithaté és biologiai ton torténd
lebomlasra képes polimerek rendkiviil igéretes képviselGje a
politejsav (PLA), amelybdl napjainkban leginkébb egyszer
hasznalatos evéeszkozoket, poharakat, talcakat gyartanak. Egy
nagyon jelent6s alkalmazasi teriilete lehet a habositasa és ez-
altal a csomagoldsra dltalaban hasznalt polisztirol (PS) habok
kivéltasa. Kdrnyezetvédelmi szempontbdl kiemelt fontossagu
lenne a PS habokat biologiailag lebonthaté habokkal kivéltani,
mivel a keletkezé hatalmas térfogatu PS hulladék nagy része
mind a mai napig a hulladéklerakokba kertil.

Az Gjonnan beiizemelt sc-CO,-dal habosité extruderen
végzett elsé kisérleteink célja ultra kis stirtiségt, mikrocellas
PLA habok folyamatos tizemt eléallitasa volt. Alapanyagként
a NATUREWORKS LLC (USA) dltal gyartott Ingeo™ Biopolymer
3052D tipusu PLA-t hasznéltuk (MFI = 14 g/10 perc (210°C,
2.16 kg)). A habosithatosag elsegitésére a PLA-t feldolgozas
el6tt eredendden kis 6mledékszilardsaganak és lassu krista-
lyosodasi kinetikajanak javitasa céljabol 2 m% lanchosszno-
velével (Joncryl ADR4368-C tipus, BASE, Németorszag), illetve
2 m% gocképzével (HTPultra5 L tipust talkum, IMI FABI
SpA, Olaszorszag, (ds, = 0,65 um)) adalékoltuk [9].

1 ml/perc térfogatdramt CO, injektélds hatdsdra az 6mle-
dék viszkozitasa varakozasainknak megfeleléen csokkent, ezt
kovetden a 4. és 5. zondk homérsékletének csokkentésével

3. dbra Az elédllitott PLA habok cellaszerkezete 30%-os (a) és 250%-es nagyitdsban (b)
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tudtuk hatékonyan novelni az 6mledékviszkozitast. 127°C-os
szerszamhémérsékettel (5.zéna) ultra kis strdségi (p =
46 kg/m?) PLA habokat tudtunk elééllitani, amely igen ki-
emelkedd, 97,2%-os porozitasu terméket jelent. Az el6allitott
kis stirtiségii PLA habokrdl készitett pasztazo elektronmikro-
szkopos (SEM) képeket a 3. dbra mutatja. Jol lathato, hogy sza-
balyos, zart cellas habszerkezetet kaptunk, az atlagos cellaat-
mérd 150 um, a cellaméret-eloszlas is megfeleléen sziik.

Az extrudalt tombi alapanyagon, valamint a mikrocellas
habon elvégzett differencialis pasztazd kalorimetrias (DSC)
vizsgalataink azt bizonyitottak, hogy a habok kristalyos rész-
aranya joval magasabb (X p; x smbi = 7% XepLa, hab = 10:9%)s
amely els6sorban az alacsonyabb feldolgozasi hémérsékletnek
és a talkum eredmeényes kristalygocképz6 hatasanak koszon-
hetd, és kulcsfontossagu a szabalyos cellaszerkezet kialakulasa
szempontjabdl is.

A 4. dbra egy, a nagy porozitdsu PLA habon mért jellegze-
tes nyomderd-deformacié gorbét mutat. Azt kaptuk, hogy a
PLA habok 10%-os deformacidjadhoz 99+4 kPa-os atlagos
habszilardsag érték tartozik, amely aldtamasztja azt a felvetést,
hogy a PLA habok megfelel6 helyettesit6i lehetnek a széles
korben hasznalt, kdolaj-alapt expandalt polisztirol haboknak
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4. dbra. A nyomdéerd vdltozdsa a deformdcio fiiggvényében
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(EPS). (Az EPS100 tipust habok 10% deformaciohoz tartozé
nyomoszilardsaga ugyanis 100 kPa, tehat kozel megegyezik az
altalunk gyartott biohab szildrdsagaval.)

Az Gjonnan legydrtott cs6gyarto szerszam segitségével le-
het6ségiink nyilt miiszaki célokra alkalmazhat6 pordzus cs6-
szer(, a csovet hosszaban felvagva pedig lemezszer(i PLA ter-
mékek eléallitasara is, amelyek h6- és hangszigetel képessé-
gének vizsgélatai jelenleg is folynak. Az 5. dbra a cségyarto
szerszammal torténd folyamatos tizemt PLA habgyartast
mutatja.

s

5. dbra. Az expandalt PLA cségydrtds folyamata

3.2. GYOGYSZERHATOANYAGOK GYENGE OLDODASANAK JAVITASA
NAGY FAJLAGOS FELULETU, AMORF KESZITMENYEK
ELOALLITASAVAL

Az utobbi években felfedezett 4j, receptorokon hatdsosnak ta-

lalt, jellemzden kristalyos gyogyszerjelolt vegyiiletek mintegy

90 szazaléka tul lassan, illetve tdl kis mértékben oldddik vizes

kozegben, igy példaul a gyomor-bél rendszerben. Annak ér-

dekében, hogy ezeket a vegytileteket szajon at adagolva terd-

100 pm

6. dbra. Spironolakton tartalmii szildrd habok elektronmikroszkdpos felvételei
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piara tudjuk alkalmazni, specialis készitménytechnoldgiai el-
jarasokra van sziikség.

Kutatécsoportunk ramutatott arra, hogy rosszul old6dé,
de megfeleld permeabilitdsu vegyiiletek biohasznosulasa si-
keresen javithatd szuperkritikus fluidummal segitett extruzio-
val torténd formulalassal [4]. A vérnyomascsokkent6 hatds,
vizben rosszul old6dé spironolakton hatdéanyagot Eudragit E
tipusu polimer matrixba agyazva mikronos falvastagsagu szi-
lard habokat allitottunk el6 szuperkritikus extruziéval (6. db-
ra). A megnovelt fajlagos felilletnek koszonhetSen a hatd-
anyag kioldddasa a habositott termék esetében a novekvé po-
rozitds fliggvényében szamottevéen gyorsult. A 90%-nal na-
gyobb porozitasi habokbdl a hatéanyag kioldddésa pillanat-
szertivé vélt. A szuperkritikus CO, alkalmazdsa tovabba lehe-
tévé tette a tartdzkodasi id6 és a feldolgozasi hdmérséklet
csokkentését, ezaltal kedvez8bb terméktisztasag volt elérhetd
anélkiil, hogy a gyors kioldddas szempontjabol kedvezé amor-
fizacié mértéke jelentésen csokkent volna.

4. OSSZEFOGLALAS

A BME SzeRVES KEMIA ES TECHNOLOGIA TANSZEKE-n Ujonnan
betizemelt habosit6 rendszerrel célunk 4j tipusu, funkciona-
lizalt biopolimer habszerkezetek fejlesztése és alkalmazhato-
saguk vizsgalata muszaki, illetve gyogyszeripari alapanyag-
ként. A habositott biopolimer rendszereket kiméletes, szuper-
kritikus fluidummal segitett, folytonos tizemt extruzids tech-
nikaval allitjuk el8. A technoldgiai paraméterekkel rugalma-
san szabalyozhatd a biohabok szerkezete és morfoldgidja, ez-
altal a biopolimerek szdmos specialis alkalmazasara adodik
lehetdség.

Sulycsokkentett miiszaki termékek potencialis alapanya-
gaul szolgal6 biohabok esetében a jovében vizsgalni kivanjuk
az erdsités lehetdségét. Feltérképezziik a természetes szalak
(4gymint bazalt és celluldz) beagyazasanak hatasat a biohabok
szerkezetére, termikus és mechanikai tulajdonsagaira, tovabba
zaj- és hoszigetelé képességére. Mivel a porozus szerkezetek a
tombi anyagokhoz képest joval gyulékonyabbak, és konnyeb-
ben éghet6k, vizsgalni kivanjuk a biohabok égésgatlasi lehe-
tOségeit is, amely a gyulékony alapanyag és a nagy fajlagos fe-
lillet miatt kiillonosen nagy kihivast jelenté feladat. Szamos
reaktiv és additiv tipusu adalék alkalmazasa mellett 4j mod-
szerek — mint adszorpcids elvii kezelések és feliileti bevonatok
kiprobalasat tervezziik.

Uj gyogyszeripari alkalmazasi lehet8ségeket megcélozva,
nyujtott hatéanyagleadasu biohabok el6éllitasat és gasztrore-
tentiv Uszotablettaként torténd alkalmazhatosaganak vizsga-
latat tervezziik. Az 9sszetevoket (matrix polimer, hatéanyag
tartalom, segédanyagok) és a (feldolgozasi paraméterektdl
fiiggd) habszerkezetet kioldddasi vizsgalati eredmények alap-
jan tervezziik optimalizalni.

A célkittizések megvaldsitasanak els6 lépése a célzott al-
kalmazasok kovetelményrendszerének megfelel biopolimer
alapanyagok és tarsitand6 adalékok (funkciondlis adalékok
és segédanyagok) koriiltekint6 kivalasztasa és széleskorii ana-
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litikai jellemzése. Ezt koveti az egyes biopolimer rendszerek
habositasi eljarasanak kidolgozasa. Végiil a funkcionalizalt
biohabok alkalmazas szempontd jellemzése, illetve tovabb-
fejlesztése.

Szeretnénk koszonetet mondani a FETI Kft. munkatdrsai-
nak, kiemelten dr. Marosféi Béla Botondnak a habosito rendszer
és a csOszerszam kialakitasaban nytjtott szakmai segitségiikért.

A cikk a Bolyai Janos Kutatdsi 0sztondij tdmogatdsaval ké-
sziilt. A szerzbk kioszonetiiket fejezik ki az Orszdgos Tudoma-
nyos Kutatdsi Alap (OTKA K105257 és K112644) anyagi td-
mogatdsaért. A munka szakmai tartalma kapcsolddik a ., Mi-
ndségorientdlt, dsszehangolt oktatdsi és K+F+I stratégia, vala-
mint mitkodési modell kidolgozdsa a Miiegyetemen” cimii pro-
jekt szakmai célkitlizéseinek megvaldsitdsihoz. A projekt meg-
valésitdsdt az Uj Széchenyi Terv TAMOP-4.2.1/B-09/1/KMR-
2010-0002 programja tamogatja. ,,A kutatds a TAMOP 4.2.4.A/
1-11-1-2012-0001 azonosité szamii Nemzeti Kivdlosdg Prog-
ram - Hazai hallgatéi, illetve kutatéi személyi tamogatdst biz-
tosito rendszer kidolgozdsa és miikddtetése orszdagos program”
cimii kiemelt projekt keretében zajlott. A projekt az Eurépai
Unié tdmogatdsdval, az Eurdpai Szocidlis Alap tarsfinansziro-
zdsaval valdsul meg.
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