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W artykule przedstawiono wyniki badan wptywu parametréw procesu wtryskiwania na stabilnosé wytrzymatosci na rozciaganie
detali z polilaktydu (PLA) przechowywanych w ptynie Sorensena. Detale wytworzono za pomoca tradycyjnej wtryskarki. Podczas
procesu wtryskiwania sterowano wybranymi parametrami procesu. Uzyskano w ten sposéb struktury o réznym stopniu upako-
wania. Po procesie wtryskiwania detale zanurzono w ptynie Sorensena, symulujac sytuacje aplikacji biomedycznych. Oceniano
wplyw parametrow wtryskiwania na wartosci wybranych cech mechanicznych po réznym okresie przetrzymywania detali w pty-

nie Sorensena. Stwierdzono wplyw parametrow procesu wtryskiwania na wytrzymatosé na rozcigganie detali z PLA.

olimer PLA jest obecnie jednym z najbardziej popular-

nych bioresorbowalnych. Ze wzgledu na rozktad pod

wptywem dziatania wody i ptynéw fizjologicznych (de-

gradacja hydrolityczna) wzbudzit on zainteresowanie
materiatoznawcdéw z obszaru biomateriatéw [1, 2]. Obecnie jest
on szeroko wykorzystywany w aplikacjach medycznych (wszcze-
py podskérne, skafoldy, nici chirurgiczne, stenty, nosnik lekéw
do kontrolowanego uwalniania, klamry, klipsy, maski chirurgicz-
ne, opatrunki, kompresy, odziez dla personelu medycznego,
pieluchy, chusteczki higieniczne, waciki kosmetyczne [3-5].
Pomimo wielu zalet nie jest on jednak pozbawiony wad, z kt6-
rych wazniejsze to sztywnos$é, kruchosé, tatwos¢é sorpcji wilgoci
oraz mozliwos¢ czesciowej degradacji podczas przetwdrstwa
[6, 7]. Jednym z gtéwnych probleméw wykorzystywania PLA
w zastosowaniach biomedycznych sg jego niedostateczne wta-

Tabela 1. Wybrane wtasciwosci fizykochemiczne PLA 6201D
(informacja producenta)

Gestosc, g/cm? 1,24 D792

Lepkosc wzgledna 3,1 D792

MI, g/10 min, 210°C 15-30 D1238

Gestosc¢ w stanie ptynnym, g/cm?, 230°C 1,08 D792
Temperatura topnienia, °C 160-170 D3418
Temperatura zeszklenia, °C 55-60 D3417

Tabela 2. Ptyn Sorensena

A

KH,PO, 9,078 1/15

B Na,HPO, - 2H,0 11,876 1/15

Sciwosci mechaniczne [8, 9] (np. wytrzymatoS¢ na rozcigganie
R, ok. 30 MPa). Dodatkowo traci on swoje wtasciwosci w wyni-
ku degradacji hydrolitycznej [10, 11], co sprawia, ze staje sie
mato przydatny w zastosowaniach konstrukcyjnych. Mozna jed-
nak sterowaé czasem jego rozktadu [12], a tym samym utrzy-
macé jego witasciwosSci mechaniczne na okresSlonym poziomie
przez okreslony czas. Z danych literaturowych [7] wynika, ze
czasem rozktadu PLA mozna sterowac np. poprzez zmiane jego
masy czgsteczkowej. Zwiekszajgc mase czgsteczkowg, mozna
zahamowacé (spowolnié¢) jego rozktad, a tym samym utrzymac
przez dtuzszy czas wtasSciwosci mechaniczne na pozgdanym
poziomie. Majac na uwadze fakt, ze PLA jest tworzywem termo-
plastycznym, jego mase czgsteczkowg mozna w pewnym zakre-
sie zmieni¢ réwniez w procesie przetwarzania. Przyjmujac, ze
masa czgsteczkowa w uproszczeniu to stosunek masy prébki
do liczby makroczasteczek, mozna zatozyé, ze sterujgc para-
metrami procesu wtrysku mozna uzyskac zréznicowany stopien
zageszczenia (upakowania) struktury wtryskiwanych detali.
Efekt taki mozna uzyskac np. poprzez odpowiednig kombinacje
czasu i ciSnienia docisku.

Wykonano préby technologiczne wtryskiwania detali z PLA
z zastosowaniem zmiennych parametréw tego procesu. Nastep-
nie oceniono wtasciwosci mechaniczne wytworzonych detali
w zaleznosci od parametréw procesu wtryskiwania oraz czasu
przechowywania ich w roztworze Sorensena. Celem tych badan
byta ocena, czy mozliwe jest sterowanie wtasciwosciami mecha-
nicznymi PLA poprzez warunki procesu wtryskiwania (w szczegdl-
nosci utrzymanie ich na odpowiednim, zaplanowanym poziomie),
majgc na uwadze, ze PLA ulega stopniowej degradacji hydroli-
tycznej w wyniku przechowywania go w Srodowisku wodnym (np.
w ptynie Sorensena).

CZESC DOSWIADCZALNA

Surowce

Do badan wykorzystano handlowy granulat PLA oznaczony jako
6201D firmy NatureWorks (tabela 1). Przygotowano tez ptyn So-
rensena o sktadzie podanym w tabeli 2. Roztwory A i B zmiesza-
no w proporcji objetosciowej 18,2: 81,8.

Tworzywa Sztuczne w Przemysle - Nr 5/2020



maszyny i urzqdzenia — innowacyjne rozwiqzania

Metodyka badan

Granulat przed wtryskiwaniem suszono w suszarce SHINI
SHD-T w temp. 60°C przez 3 h. Po wysuszeniu zasypywano
go bezposrednio do szczelnie zamykanego leja zasypowego
wtryskarki Borche BS 60. Wtrysk prowadzono, sterujgc czasem
i ciSnieniem docisku. Czas docisku zmieniano w zakresie 1-4 s,

stosujgc skok 1 s. Cisnienie docisku zmieniano w zakresie
1-4 MPa, ze skokiem 1 MPa. Wyboér czasu i ciSnienia docisku
nie byt przypadkowy, gdyz z praktyki zaktadowej wynikato, ze
parametry te nalezg do grupy najbardziej istotnych parametréw
procesu i majg decydujgcy wptyw na jakoS¢ uzytkowa detali
wtryskiwanych.

Zakres tych parametréw byt dobierany w testach wstepnych.
Ich dolny i gérny zakres ustalono na podstawie pomiaru masy
detali. Najpierw wykonywano wtrysk przy zerowym ciSnieniu
i zerowym czasie docisku do momentu uzyskania 90-proc. wy-
petnienia formy. W ten sposéb uzyskano stan wyjSciowy niepet-
nych detali do dalszych préb technologicznych, bez upakowania
struktury. Nastepnie wykonano préby przy minimalnym czasie
i ciSnieniu docisku (1 s, 1 MPa). Testy te pozwolity uzyskac¢ petne
wypraski 0 minimalnej masie i minimalnym stopniu upakowania
struktury. Wybrane wstepne wartosci tych parametréw przyjeto
za dolne wartosci czasu i ciSnienia docisku. Nastepnie stopnio-
wo zwiekszano najpierw ciSnienie docisku przy minimalnym cza-
sie docisku 1 s. Po kazdym wtrysku wazono detale, poszukujgc
ich maksymalnej stabilnej masy. CiSnienie docisku zwiekszano
do momentu ustabilizowania sie maksymalnej masy detali.
Dzieki temu okreSlono maksymalne ciSnienie docisku (4 MPa).
W ten sam spos6b ustalono gérny zakres czasu docisku. Przy
minimalnym cisnieniu docisku (1 MPa) stopniowo zwiekszano
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czas docisku do momentu uzyskania maksymainej ustabilizowa-
nej masy detali. W ten sposéb ustalono gérny zakres czasu doci-
sku (4 s). Tak przeprowadzone testy wstepne pozwolity uzyskaé
detale o maksymalnej masie, a tym samym o maksymalnym
stopniu upakowania struktury (rys. 1).

Prowadzenie dtuzszych prob przy wyzszym cisSnieniu docisku
nie miato juz sensu, gdyz nie obserwowano przyrostu masy de-
tali. Ciekty stop zastygat w przewezce, tworzyt sie tam korek
z zestalonego polimeru, ktory blokowat doptyw materiatu. Dzieki
wykonanym testom wstepnym ustalono zakres czasu i ciSnienia
docisku. Pozostate parametry wtrysku byty niezmienne; np. pred-
ko$¢ wtrysku 70%, ciSnienie wtrysku 5 MPa, temp. formy 25°C,
temp. stref cylindra 170-190°C.

Do badan przygotowano 2 grupy prébek o wymiarach 30 x 6
x 4 mm. Jedng grupe stanowity prébki wytworzone pod statym
ciSnieniem docisku wynoszgcym 4 MPa i przy zmiennym czasie
docisku (1-4 s). Druga grupe prébek stanowity detale otrzymane
przy statym czasie docisku réownym 4 s i pod zmiennym ciSnie-
niem docisku (1-4 MPa). Uzyskano w ten sposéb prébki o mini-
malnym, Srednim i maksymalnym stopniu zageszczenia struktu-
ry. Tak przygotowane detale zanurzono w roztworze Sorensena.
Ptyn ten wybrano jako przyktadowa modelowg ciecz fizjologiczna,
zaktadajgc ze bedzie wskaZznikiem okreSlajacym tendencje do
zachowania sie tego typu detali w ptynach fizjologicznych. De-
tale przechowywano w ptynie Sorensena przez 2, 4 i 6 tygodni
w temp. 37°C, w cieplarce laboratoryjnej. Po uptywie poszcze-
g6Inych okreséw detale poddano badaniom w statycznej prébie
rozciggania za pomocg maszyny wytrzymatosciowej Zwick/Roell
Z010, zgodnie z normatywng metodykg [13, 14]. Badania pro-
wadzono przy predkosci rozciggania 50 mm/min. Kazda prébe
powtdrzono 5 razy.

WyjSciowy ksztatt probek uniemozliwiat wykonanie prébek
zgodnych z norma (ze wzgledu na ksztatt gniazda w formie wtry-
skowej), jednak caty proces badawczy zrealizowano zgodnie
Zz normatywng metodyka [14]. Ponadto w wyniku przeprowadzo-
nych testéw udato sie zarejestrowac jedynie wartosSci sity, przy
ktoérej dochodzito do zerwania prébki. Na tej podstawie obliczono
wytrzymatoSé na rozcigganie. Nie udato sie ustali¢ granicy pla-
stycznosci ani modutu Younga. W analizie wynikw pominieto
tez wptyw absorpcji ptynu na zachowanie sie prébek, gdyz nie to
byto gtbwnym celem pracy. Ponadto nie analizowano ewentual-
nych mechanizmoéw rozktadu PLA w ptynie Sorensena.
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Rys. 2. Wytrzymatos¢ na rozcigganie probek starzonych przez 6 tygodni: a) wykonanych przy zmiennym cisnieniu docisku,

b) wykonanych przy zmiennym czasie docisku
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Rys. 3. Wartosci wytrzymatosci na rozcigganie po réznym okresie ekspozycji w ptynie Sorensena: a) dla probek wykonanych
przy zmiennym cisnieniu docisku (1-4 MPa); b) dla probek wykonanych przy zmiennym czasie docisku (3 i 4 s)
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Rys. 4. Zaleznos¢ wytrzymatosci na rozcigganie probek
od cisnienia docisku oraz czasu ich przetrzymywania
w ptynie Sorensena

Uzyskane wyniki poddano obrébce statystycznej w wykorzysta-
niem programu Statistica 12.

OMOWIENIE WYNIKOW BADAN

Na rys. 2 przedstawiono wytrzymatoS¢ na rozcigganie prébek
starzonych w ptynie Sorensena przez 6 tygodni. Wyniki na rys.
2a dotyczyty prébek wykonanych przy statym czasie docisku wy-
noszacym 4 s oraz zmiennym cisnieniu docisku. Wraz ze wzro-
stem cisnienia docisku obserwowano wzrost wytrzymatosci na
rozcigganie. Bardzo podobne tendencje zauwazono w przypad-
ku prébek wykonanych przy statym ciSnieniu docisku (4 MPa)
i zmiennym czasie docisku (rys. 2b). Mozna tu byto zauwazy¢
lekki spadek wartosci R, dla prébek wykonanych po czasie do-
cisku 3 s, jednak péZniej znowu obserwowano wzrost wytrzy-
matosci na rozcigganie. Przedstawione zaleznosci byly zgodne
z oczekiwaniami.

Na rys. 3 zilustrowano wytrzymatoS$¢ na rozcigganie dla prébek
po r6znym okresie przetrzymywania w ptynie Sorensena. Na rys.
3a przedstawiono wyniki badania prébek przygotowanych po sta-
tym czasie docisku 4 s i zmiennym ciSnieniu docisku (1-4 MPa).
Na rys. 3b podano wyniki dla prébek formowanych pod statym
ciSnieniem docisku 4 MPa i przy zmiennym czasie docisku (1-4

12

s). Spodziewano sie, ze pomimo zmian parametréw wtrysku na-
stgpi spadek wtasciwosci mechanicznych prébek z PLA, jednak
nieoczekiwanie okazato sie, ze po poczatkowym spadku wytrzy-
matosci na rozcigganie nastapit lekki wzrost wartosci R,. Do-
tyczyto to szczegdblnie probek wykonanych przy maksymalnym
cisnieniu i czasie docisku. Tego typu tendencje zauwazono dla
wszystkich przygotowanych prébek, czego potwierdzeniem sg
réwniez przyktadowe wyniki zamieszczone na rys. 4.

Parametry procesu wtryskiwania majg zatem wptyw na za-
chowanie sie PLA w warunkach jego starzenia w ptynach fizjo-
logicznych. Na podstawie uzyskanych danych mozna ogélnie
stwierdzi¢, ze istnieje mozliwosSé sterowania wtasciwosSciami
PLA narazonego na oddziatywanie cieczy. Taka informacja bytaby
bardzo pomocna w procesie technologicznym wtryskiwania ele-
mentéw z PLA, zwtaszcza w przypadku elementéw przeznaczo-
nych do zastosowan medycznych. Bardzo mozliwe, ze opisane
tendencje mogg miec réwniez swoje odzwierciedlenie w czasie
i szybkoSci rozktadu PLA starzonego w ptynach fizjologicznych,
jednak tego nie badano.

Prébki nie starzone w ptynie Sorensena zachowywaty sie
w spos6b spodziewany, tj. wzrost ciSnienia docisku wptywat na
zwiekszenie wartosci R,. W przypadku prébek poddanych dzia-
taniu ptynu mozna byto zauwazy¢ zwiekszenie wartosci R,, pod
wptywem okreslonych wartosci ciSnienia docisku (nie musiato
to by¢ maksymalne cisnienie docisku), ale zalezato to od czasu
przetrzymywania prébek w ptynie Sorensena. Na przyktad w przy-
padku krétszych okreséw (2 i 4 tygodnie) przetrzymywania PLA
w ptynie Sorensena uzyskiwano wieksze wartosci R,, dla probek
wtryskiwanych przy cisSnieniu docisku 1 i 2 MPa (ciSnienie nizsze
od optymalnego), a w przypadku prébek przetrzymywanych dtuzej
(6 tygodni) przy 4 MPa (optymalne ciSnienie docisku). Inaczej
moéwigc, przy krétszym czasie przechowywania prébek w ptynie
Sorensena uzyskiwano wieksze wartoSci R,, dla probek wtry-
skiwanych przy mniejszym cisnieniu docisku. Dopiero dtuzsza
ekspozycja wymuszata wykonanie probek przy wyzszym cisnieniu
docisku w celu uzyskania wiekszych wartosci R,,.

WNIOSKI

Zaobserwowano wptyw ciSnienia i czasu docisku na wytrzy-
matoS¢ na rozcigganie PLA starzonego w ptynie Sorensena,
przy czym zwiekszenie czasu i ciSnienia docisku powodowato
zwiekszenie wartosci R,. Najwieksze wartoSci wytrzymatosSci na
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rozcigganie uzyskano dla maksymalnego czasu i ciSnienia doci-
sku. Moze to byé spowodowane wiekszym stopniem upakowania
struktury niz w prébkach wytwarzanych przy mniejszych warto-
Sciach ciSnienia i czasu docisku.

W odniesieniu do procesu starzenia prébek w ptynie Sorense-
na stwierdzono poczatkowy spadek wartosci R, w 2. i 4. tygo-
dniu ekspozycji oraz jej wzrost po 6-tygodniowej ekspozyciji.

Przypuszcza sie, ze uzyskane charakterystyki sg zwigzane
z mechanizmami rozktadu PLA przechowywanego w roztworze
Sorensena. Jednoczes$nie na podstawie uzyskanych wynikéw ba-
dan mozna przypuszczaé, ze mozliwe, iz przy odpowiednio dobra-
nych parametrach wtrysku okres utraty wtasciwosci mechanicz-
nych PLA starzonego w ptynach fizjologicznych mozna przesuwaé
daleko w czasie w sposéb programowalny. Miatoby to niezwykle
wazne znaczenie, zwtaszcza dla zastosowan PLA w bioinzynierii.
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