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1. Koszonetnyilvanitas

Koszonetemet szeretném kifejezni témavezetdmnek, Keczanné Dr. Uveges Andrednak

r rr

odaad6 munkajaért, szakmai tandcsaiért, timogatasaért és onzetlen segitségéért.

Koszonetet szeretnék mondani Prof . Dr. Hegediis Csabanak, a Debreceni Egyetem
Orvos - és Egészségtudomanyi Centrum Fogorvostudomanyi Kar dékanjanak, amiért
rendelkezésemre bocsatotta a mechanikai vizsgalatokhoz sziikséges laboratoriumot,

eszkozoket és készulékeket.

Koszonettel tartozom Szaloki Melinddnak, amiért segitségemre volt a mechanikai
vizsgalatok elvégzésében, ¢€s tapasztalatainak megosztisaval nagyban segitette a

munkamat.

Kilon koszonettel tartozom Jermakov Tamasnak a szakmai tanacsokért és amiért

biztositotta szdmomra a kutatas elvégzéséhez sziikséges vegyszereket.

Es végiil, de nem utolsé sorban koszonettel tartozom a Debreceni Egyetem Miiszaki
Kar, Kornyezet- €s vegyészmérnoki Tanszékének, amiért rendelkezésemre bocsatotta az

elokisérletek elvégézéséhez sziikséges laboratoriumot és eszkdzoket.



2. Bevezetés és célkitiizés

Napjaink kdrnyezetpolitikai célja, hogy a termeld tevékenység karositd hatasait a lehetd
legkisebb szintre szoritsa le. Ennek egyik lehetséges eszkoze, 0j kornyezetbarat
technolégiak kidolgozésa, bevezetése. A polimerizacids technikdk koziil az UV-fény
hatasara lejatszodd polimerizacid ebbdl a szempontbol kedvezonek tekinthetd, hiszen
mas polimerizacios eljarasokkal szemben kevesebb az anyag és energiaigénye, valamint
nincs melléktermék képzédés. Amennyiben ezt a polimerizacios eljarast 6tvozzik a
nanotechnologia altal nyujtott lehetdségekkel tovabbi kedvezd hatast érhetiink el azaltal,
hogy sokkal elonydsebb fizikai tulajdonsagu anyagokat tudunk eldallitani. Az
irodalombol ismert, hogy bizonyos nanorészecskék antibakteridlis hatassal
rendelkeznek ¢és antiszeptikus hatasukat kiilonb6z6 polimer anyagokba beagyazva
nanokompozit formaban is bizonyitottan kifejtik. Ilyen iranya kutatdsok elsésorban
nanorészecskéket tartalmazo antibakterialis hatastt kompozitok eldéllitasara iranyulnak.
F6 célkitlizésem aszeptikus tulajdonsagut UV-sugarra keményedd polimer
nanokompozitok eldallitasa kiilonb6z6 nanorészecskék felhasznalasaval. A kutatas els
szakaszaban célom a nanorészecskék és kiilonb6z0 monomerek Osszeférhetdségének
vizsgalata, illetve a nanorészecskék minél tokéletesebb eloszlatasdinak megvaldsitasa
kiilonbdz6 monomerekben.

A masodik lépésben célként tliztem ki az UV-fény hatdsara lejatszodd polimerizacio
kisérleti koriilményeinek optimalizalasat, valamint a polimerizacié eredményeként
kapott polimer nanokompozitok fizikai tulajdonsdgainak és torési feliiletének

vizsgalatat (mechanikai vizsgalat, pasztazo elektronmikroszkopos vizsgalat (SEM)).



3. Irodalmi attekintés

Célkitlizéseim megvalositasa érdekében, kutatdsom elsé Iépésének a szakirodalmi
attekintést tartottam. Vizsgalataim elvégzése elott ugyanis fontosnak éreztem, hogy
megismerjem a kutatas soran alkalmazand6 nanotechnolégiat, a felhasznalando anyagok

fizikai, és kémiai tulajdonségait, a koztiik kialakul6 reakciok folyamatat és jellemzoit.

3.1. A nanotechnologia

A nanosz gorog eredetli szo, jelentése torpe. A Nemzetkozi Mértékegység Rendszerben
(SI) a ,,nano” eldtag azt jelenti, hogy az utana kovetkezd mértékegység, az alapegység
egymilliardod része. gy egy nanométer, 10 9 méter. Nanotechnologia alatt értiink
barmely technolégiat, amelyet nanoskalan hajtanak végre, és amelynek alkalmazésai
vannak a valds vildgban. ,,Magaba foglalja olyan fizikai, kémiai €s bioldgiai rendszerek
eloallitasat ¢és alkalmazasat, amelyek nagysaga egy atom vagy molekula méretével
vethetok 0ssze, valamint a kapott nanostrukturak beépitését nagyobb rendszerekbe.” [1]
Napjaink egyik leggyorsabban fejlodé tudomanyaga a nanotechnoldgia. Robbanasszerti
fejlodése kdzben szamtalan, a gyakorlati €letben is nagy jelentdséggel biré tudomanyos
eredményt produkalt. Az eddig elért eredményeknek jelentdés szerepe van a
nanogyogyaszat [2], a nanoelektronika [3], a nanokompozitok [4] [5] és sok mas egyéb
teriileten is. ,, A nanorendszerek definicioja az Egyesiilt Allamok Nemzeti
Nanotechnologiai Szervezetének meghatarozasa szerint a kovetkezo: ,,Az épitdelemek
legalabb egy komponensének mérete 1 ¢és 100 nanométer kozott kell lennie, olyan
strukturat és rendszert kell alkotnia, melynek ) tulajdonsagait és funkcidit a kis

méretnek kdszonheti.” [6]

Nanoméretii, illetve nanoszerkezetli anyagokat ma egyre nagyobb ardnyban
alkalmaznak milanyagok erdsitésére [7], fizikai- és mechanikai tulajdonsagainak

javitasara.



3.2. Polimerek és polimerizacio

A polimer sz6 a gordg poli, azaz sok, és a meros, azaz rész szavak 0sszevondsabol ered
¢s arra utal, hogy a polimerek nagyszamu, egy- vagy tobbfajta, azonos tipust
atomcsoportbol épiilnek fel. [8]. ,,Polimernek nevezzik az ismétlodé egységekbol,
monomerekbdl felépiilé nagyméretii molekuldkat, melyekben az egységeket kémiai
kotések kapcsoljak ossze.” [9] A polimerizacid olyan kémiai reakcid, amelyben
valamely telitetlen (kettds kotésli), kismolekulaji (monomer) vegyiilet azonos
molekuldi, melléktermék keletkezése nélkiil éridasmolekulava egyesiilnek. A képzddo
oriasmolekulaji anyagot polimernek nevezziik. Polimerizacidval keletkezik példaul a
polietilén az etilénbdl, vagy a polivinil-klorid (PVC) a vinil-kloridb6l. Polimerizacidval

elsésorban milanyagot, miiszalat, miikaucsukot allitanak eld. [10]

3.2.1. A polimerek csoportositasa

A legegyszerlibb polimer szerkezetek a linearis makromolekulak. Ezek egyetlen hosszu
lancnak tekinthetOk, maga a lanc nem tartalmaz eldgazast. A tobbi, bonyolultabb
polimer szerkezet gyakorlatilag ilyen linearis molekuldkra tagolhats. Igy
megkiilonboztetiink tobbek kozott fésiis, ojtasos, csillag, hipereldgazasos vagy térhalos
polimereket is. A térhalos polimerekben a lancok egymassal Osszekapcsolodnak, a
polimer molekulan beliill nem csak agszerekezet van, hanem a polimert felépitd

molekulak zart részeket, ugynevezett ,,gylirtiket” is alkotnak. [11]

Polimerek lehetnek természetesek (celluloz, fehérje stb.), természetes alapi mesterséges
anyagok (példaul viszkéz), vagy a természetben nem el6forduld, mesterségesen
létrehozott vegyiiletekbdl szintetizalt polimerek (példaul a bakelit).

Primer szerkezetiik szerint lehet:

e Homopolimer, azonos monomerekbdl all a f6lanc (polietilén, polipropilén, poli-
vinil-klorid, polisztirol).

e Kopolimer, keverék (akrilnitril-butadién-sztirol, poliblend).



Feldolgozas szerint lehetnek:

e Hore lagyul6 (termoplaszt) (pl.: polietilén, poliamid), és
e Hore keményed6 (duroplaszt) polimerek (pl.: bakelit).

Az Oket felépitd atomok szerint megkiilonboztetiink:

e Szerves (pl.: miiselyem, celofan),
e Szervetlen (pl.: szilikon) és

o Elemorganikus polimereket (pl.: szilicium alapt miianyagok). [9]

Tovébbi csoportositasi lehetéség az elballitas folyamata szerinti osztalyzas. gy
megkiilonboztetliink lancpolimerizacioval, illetve lépcsds polimerizacioval torténd
eldallitast. A lancpolimerizacid soran a monomerbdl melléktermék keletkezése nélkiil,
lancreakcioban képzddik a reakcidtermék. A lancvivé kémiai jellege alapjan tovabbi
csoportokat kiilonbdztetiink meg a lancpolimerizacion beliil. Igy a lancpolimerizacid
lehet szabadgyOkds polimerizacio, vagy lehet ionos, ezen beliil pedig anionos vagy

kationos.

A csoportositasra tovabbi lehetdséget kinalnak a polimerek eldallitasi koriilményei. igy
beszélhetiink tobbek kozott tomb (oldoszermentes), olddszeres, emulzidos ¢és

szuszpenzios eljarassal eldallitott polimerekrol. [11]

3.2.2. A polimerizacio folyamatiranyitasa

A polimerizacié folyamatiranyitasa elsdésorban a kinetika paramétereinek ismeretén,
kolcsonhatéasaik felderitésén — technoldgiai kontrolljan, kézbentartasan alapszik. Mivel
a lancinditas, ldncndvekedés és lanczards homérsékletfliggése — aktivalasi energiaja —
eltérd, igy a polimerizacidos homérséklet megvalasztisa és megfeleld hatarok kozott
tartdsa az egyik legfontosabb technoldgiai paraméter. Madsfel6l az iniciator
koncentracidja ¢és a lanczaro, illetve a lancatvivd adalékok koncentracidja
szabalyozhat6. A polimerizacié hdmérséklete befolydsolja a polimer moltomegét, annak
eloszlasi fliggvényét, az elagazottsagot, az esetleges ko-monomer beépiilését és még sok

mas fontos tényezot. A kivitelezés kdzegét tekintve a megvalositas torténhet magaban a



monomerben, oldészer illetve higitdszer nélkiil, ezt tombpolimerizacionak hivjuk. [12]
Ezen eljaras nagy elénye tehat, hogy a polimerizacioé oldoszer hozzaadasa nélkiil zajlik,
ezért a kornyezetkiméld technoldgidk kozé sorolhatd. Kornyezetiink szempontjabdl ez
nagyon kedvez0, hiszen a szabadgyokos tombpolimerizacioé révén létrehozott polimerek
eléallitasa soran nem kell egyetlen tenhnoldgiai lépésben sem szerves oldoszert
felhasznalni, azaz nem kell szamolni az illékony szerves vegyiiletek (VOC)
elvalasztasaval, tisztitasaval, tarolasaval valamint kornyezetbe vald esetleges

kikeriilésével, igy a kornyezet terhelésével sem.

3.2.3. A gyokos polimerizacio

A gyokos polimerizacioban résztvevd komponensek kelld reaktivitassal rendelkezd
gyokok. A gyokos polimerizacid elsé lépése az inicidlas. Az inicidlds soran olyan
gyokok keletkeznek, melyek a polimerizadcidos rendszerben talalhat6 monomer
molekulakkal reagédlni képesek. Az inicidlds iniciatorok segitségével torténik. Az
inicialas tobbféle uton torténhet: melegités hatdsara, redoxirendszerek segitségével,
nagyenergidju sugarzassal és fotokémiai uton is. Ez utdbbi esetben vagy magabdl a
monomerbdl képzddik aktiv gyok fény hatasara, vagy egy, a polimerizacios elegyhez

adott adalékanyagbol, vagyis az iniciatorbol. [11] [13]

3.3. Kompozitok — nanokompozitok

,Kompozit anyagoknak az olyan szerkezeti és funkciondlis anyagokat nevezzik,
amelyeket két vagy tobb, Osszetételre és/vagy szerkezetre nézve kiilonb6zd anyag
tarsitasaval allitanak eld oly moddon, hogy kozottik Iétrejon egy hatarozott, jol
¢észlelhetd hatarfeliilet.” Megfigyelhetd, hogy a kompozitban eloszlatott nagyobb
szilardsaggal vagy jobb mechanikai tulajdonsaggal rendelkezé részecskébél vagy
szalfazisbol, az erdsitd hatas érvényesiilése érdekében a végsé kompozit minimum 10-

30 m/m%-nak megfelelé mennyiséget kell tartalmaznia. [14]



»Nanokompozitoknak az olyan kompozitokat nevezziik, amelyekben legalabb az egyik
komponens (matrix, diszperz fazis), legalabb egy dimenzioban nanoméretii. A
nanodimenzi6 legtobbszor a diszperz fazis és/vagy hatarfeliilet esetében talalhatdo meg,
de eléfordul, hogy egy bevond vagy befoglald matrix anyagnak is vannak
nanodimenzi6i.” A kompozitokkal ellentétben a nanokompozitok esetében az erdsitd
vagy kedvezObb tulajdonsagot kolcsonzé anyagbol elegendd 1-2 m/m%-ot jelentd
mennyiséget alkalmazni. Ez abbol adodik, hogy a nanorészecskék kis méretiik miatt,
nagy fajlagos feliilettel illetve hatarfeliilettel rendelkeznek. Ebbdl logikusan kovetkezik
az a megallapitas is, hogy a hagyomanyos kompozitokhoz képest sokkal jelentdsebb
szereppel bir a homogén eloszlatds, mely nehézségeket jelent. [14] Napjainkban a
nanokompozitokban kiilonféle nano-toltdanyagokat haszndlnak, melyek koziil a
legelterjedtebbek a kiilonbozé fém-dioxidok ( TiOz, Al,Os ), a fullerének, vagy a
rétegszilikdtoknak nevezett lemezes szerkezetli agyagdsvanyok. Ezeknek az 1j
generacids nanokompozit rendszereknek a felhasznalhatosédga egyre nagyobb teret hodit
a gyakorlati élet szadmos teriiletén. [6] A milanyag nanokompozitok mindennapjainkban
rendkiviill  jelentds szerepet képviselnek. Anyagcsaladonként szdmos tipust
kiilonboztethetiink meg, és tulajdonsagaik is rendkiviil széles hatarok kozott valtoznak.
Az egyes csoportok folyamatos kutatasanak célja az anyagok tulajdonsdgainak javitasan
tal az, hogy az egyre novekvd igényeket kielégitse, mindvégig szem eldtt tartva a

kornyezetvédelmi szempontokat €s a kdltséghatékonysag kérdését is. [15]



4. Kisérleti rész

4.1. Felhasznalt anyagok

Kutatasom soran tobb monomer, iniciator és katalizator is a rendelkezésemre allt. A

megfeleld anyagosszetétel elérése érdekében, ezeket az anyagokat kiilonbozo

mennyiségben és variaciokban igyekeztem egymassal reakcioba hozni. Kisérleteimhez

1-, 2- és 4-funkcios vinil és akrilat-monomereket hasznaltam.

4.1.1. Monomerek

Kisérleteim sordn négyféle monomert hasznaltam. Vizsgaltam, hogy a monomer

Osszetétel valtoztatasa, hogyan befolydsolja a képz6dd polimer tulajdonsdgait. A

felhasznalt monomerek ¢és fobb jellemzdik:

Trietilénglikol-divinil-észter (DVE-3): Két funkcidos csoporttal rendelkezd

vegyiilet. Felhasznalasig hiitében, 4 °C alatt taroltuk.

4-hidroxibutil-vinil-éter (HBVE): Két funkcids csoporttal rendelkez6 vegytilet.
Ez az anyag nagyon magas kotési sebességgel rendelkezik, akar levegd

jelenlétében is. A HBVE egy monomer, és az UV-fénnyel torténd szintézis

egyik épitd kove. [16] Felhasznalasig hiitében, 4 °C alatt taroltuk.
Ebecryl 4858 (Eb 4858): Alacsony viszkozitasu alifas poliuretan diakrilat. A

beldle huzott vékony filmréteg ultravilola sugirzds hatasara megkot, a
keletkezett anyag kedvez6 fizikai és mechanikai tulajdonsagokkal rendelkezik.
Az Eb 4858 filmrétegek, melyeket ultraviola sugarzéssal, illetve
elektronmagneses sugdrzassal inicidlt polimerizacioval 4llitanak eld magas

szilardsaggal, attetszOséggel ¢és jo iitésellendllosaggal rendelkeznek. [17]

Felhasznalasig hiitében, 4 °C alatt taroltuk.

Ebecryl 80 (Eb 80): Amin mddositott poliészter tetraakrilat, mely alacsony
viszkoztitassal és rendkiviil gyors reakcidval (UV- fény hatasara) jellemezhetd.

Az UV-fénnyel vagy elektromagneses sugarzassal polimerizalt Ebecryl 80
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filmrétegek, magas fényi, jo oldoszerellendlld és kotés utan szagtalan feliiletet
alkotnak. Ez az anyag kiilondsen alkalmas UV- fény hatasara gyorsan kot felsd

lakkrétegnek, koszonhetéen az alacsony viszkozitasdnak. [18] Felhasznalasig

hiitében, 4 °C alatt taroltuk.

Munkam soran a sajat recepturaval dsszeallitott polimerizacios reakcidelegyek mellett
vizsgaltam egy készen kapott nanorészecske-monomer keverék polimerizacidjat is. A

kész nanorészecske-monomer eloallitasrol, Osszetételérol nincsenek informacioim.

Ennek a keveréknek a fantazianeve: UV-curing titanat. Felhasznalasig hiitében, 4 °C

alatt taroltuk.

4.1.2. Nanorészecske

e Titanat nanorészecske, mely etoxi-akrildt monomerbe van -eloszlatva. A
munkdm sordan alkalmazott nanorészecskék tovabbfejlesztett hidrotermalis

atkristalyositassal eléallitott titanat (H,TizsO7) nanocsdvek, nanoszalak, melyeket

a Szegedi Egyetemen allitottak el6. Felhasznalasig hiitében, 4 °C alatt taroltuk.

"Egydimenzids titanat nanoszerkezeteket eldszor 1998-ban allitottak eld hidrotermalis
uton, azéta a teriilet folyamatosan az érdeklodés fokuszaban van. A vizsgalt anyagok
nemcsak tudomanyos szempontbdl érdekesek, hanem a gyakorlati alkalmazas
szempontjabol is" - nyilatkozta dr. Kukovecz Akos, a szegedi nanokutatasok egyik
vezetdje. A titanat nanorészecskék lehetdséget teremtenek olyan feliiletvédd és
bevondanyagok gyartasara, melyek segitségével a feliillet képes kémiai, biologiai €s
fizikai Ontisztulasra is. [19] Jelenleg is folynak kutatasok a titanat nanorészecskék
térhalos monomerbe vald beagyazasardl, s kutatasom soran nekem is célom ezt minél
nagyobb mértékben megvalositani.

4.1.3. Iniciatorok

Kisérleteim kivitelezése soran kétféle iniciatort alkalmaztam:
e |RG 4265,

e Kamforkinon. Felhasznalasig hiitdben, 4 °C alatt taroltuk.
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4.1.4. Katalizatorok

A kisérleti fazisban, fotopolimerizacidés folyamat minél eredményesebb és gyorsabb
lejatszodasa érdekében a monomerek ¢és az inicidtor mellett meghatarozott
tomegszazalékt katalizatort is hasznaltam. Ezen vegyiilet neve: 2-dimetilamino etil

metakrilat.

4.2. Kisérleti modszer

A polimer nanokompozitok eldallitdsa 1j kihivasokat jelent. A hagyomanyos
kompozitok estében hasznalt ex-situ eljadrds a nanokompozitok esetében nem
hasznalhat6. Az ex-situ eljaras keretében ugyanis kiilon-kiilon allitjak el a diszperz és a
matrix anyagot, majd ezeket egy masodik 1épés keretében egyesitik. A diszperz fazis
méretének csokkenésével a folyamat kivitelezhetdsége jelentdsen csokken. A kis méretli
nanorészecskék bekeverésének és homogén eloszlatdsanak lehetdsége a részecskék
megnovekedett aggregalodasi hajlama miatt ugrasszerlien megnd. Amennyiben a
kompozitban aggregatumok maradnak a nanorészecskék nem tudjak megfeleléen
kifejteni erdsitd hatasukat, s6t gyakran kedvezétlen iranyban hatnak a Iétrehozott anyag
mechanikai tulajdonséagaira nézve. Ennek kettds oka van: az egyik, hogy kevesebb
nanorészecske tud részt venni az erdsitd folyamatban, a masik pedig, hogy a
nanorészecskékbdl 4all6 nagy aggregatumok hibahelyként jelentkeznek, s sokszor
repedések kiindulopontjava valnak. Ezen hibak elkeriilése végett dolgoztak ki az in-situ
eljarasokat, melyek rendszerint nagyon bonyolult folyamatok. Az in-situ eljaras soran
egyetlen lépésben torténik a diszperz fazis létrehozasa és a kompozit eldallitdsa. A
nanokompozitok eldallitasara harom modszer terjedt el széles korben: az in-Situ

polimerizacid, az olddszeres mddszer €és az dmledékes eljaras.

4.2.1. Elokisérletek

A megfeleld monomerek kivalasztisa és Osszeférhetdségének megvizsgalasa céljabol

elokisérleteket végeztem. A kisérletek sordn kimértem a sziikséges mennyiségii
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monomereket, a monomerben eloszlatott nanorészecskéket és az iniciatort, majd
alaposan elkevertem 6ket. A mintael6készités soran ligyeltem arra, hogy ne érje fény a
mar iniciatort is tartalmaz6 keveréket. Az igy elkészitett monomer és iniciator
keverékekb6l mianyag folidra vékony filmeket hiiztam és a polimerizacios reakcid
végbemeneteléhez egyszerlien csak napfényes helyre helyeztem a mintékat, kihasznalva
a napsugarzasban is jelen 1évo UV-sugarakat a folyamat lejatszoédasa érdekében. Ezen
kisérletekhez megfeleld volt az IRG 4265 elnevezésii iniciator. Az eldkisérletek soran
igen nagyszamu kisérletet végeztem el, eldszor azt vizsgdlva, hogy milyen
monomereket €s azokbol mennyit hasznaljak a reakcidkhoz. A kapott polimer filmeket
megvizsgalva arra a kdvetkeztetésre jutottam, hogy a tovabbi kisérletekhez 4 g Eb4858,
4 g Eb80 és 1,8 g DVE-3 monomer 0&sszetételi polimereket vizsgaltam. Az
elokisérletek folytatasakor arra voltam kivancsi, hogy miként befolyasolhatdo a
polimerizacio, illetve a polimer film tulajdonsagai az iniciator mennyiségével és azt,
hogy hatdssal van-e a nanorészecske a polimerizacid folyamatara. A 1. tablazatban
foglaltam Ossze azoknak a kisérleteknek az anyagdsszetételét és a kisérletek
eredményét, melyek sordn a titanat nanorészecskék é€s az inicidtor mennyiségét

valtoztattam.

1. tablazat: A titanat nanorészecskék és az inicidtor mennyiségének hatdsa az el6kisérletek soran

V/I el6kisérlet

Anyagok Eb4858 | Eb80 | DVE-3 | UV curing titanat | iniciator

Mennyiségek (g) 4 4 1,8 0,1 0,2

Tapasztalat Kemény, attetsz0, nem ragacsos, fényes feliiletii anyag.

V/II elOkisérlet

Anyagok Eb4858 | Eb80 | DVE-3 | UV curing titanat | iniciator

Mennyiségek (g) 4 4 1,8 0,3 0,2

Tapasztalat Kemény, buborékos, kellemetlen szagti, ragacsos anyag.

VI/I eldkisérlet

Anyagok Eb4858 | Eb80 | DVE-3 titanat iniciator
nanorészecske

Mennyiségek (g) 4 4 1,8 0,1 0,2

Tapasztalat Kemény, attetszd, nem ragacsos, fényes feliileti anyag.
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VI/II el6kisérlet

titanat
Anyagok Eb4858 | Eb80 | DVE-3 iniciator
nanorészecske
Mennyiségek (g) 4 4 1,8 0,3 0,2

Tapasztalat

Kemény, buborékos, kellemetlen szagt, ragacsos anyag.

VII/T elkisérlet
Anyagok Eb4858 | Eb80 | DVE-3 | UV curing titanat | iniciator
Mennyiségek (g) 4 4 1,8 0,1 0,4

Tapasztalat

Kemény, attetsz0, nem ragacsos, fényes feliiletli anyag.

VII/II elokisérlet
Anyagok Eb4858 | Eb80 | DVE-3 | UV curing titanat | iniciator
Mennyiségek (g) 4 4 1,8 0,3 0,4

Tapasztalat

Kemény, buborékos, kellemetlen szagu, ragacsos anyag.

VIII/I el6kisérlet
titanat
Anyagok Eb4858 | Eb80 | DVE-3 iniciator
nanorészecske
Mennyiségek (g) 4 4 1,8 0,1 0,4

Tapasztalat

Kemény, attetsz0, nem ragacsos, fényes feliiletii anyag.

VIII/II el6kisérlet

titanat
Anyagok Eb4858 | Eb80 | DVE-3 iniciator
nanorészecske
Mennyiségek (g) 4 4 1,8 0,3 0,4

Tapasztalat

Kemény, buborékos, kellemetlen szagli, ragacsos anyag.
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4.2.2. Titanat-polimer nanokompozitok eloallitasa

Vizsgalataim soran harom Kkitiintetett anyagdsszetétellel dolgoztam, melyek Osszetételét
a 2. tablazat tartalmazza. ,,A” jeloléssel lattam el a viszonyitdsi alapként szintetizalt
térhalos polimert. Ez az 0sszetétel 40 m/m%-ot tartalmaz a alacsony viszkozitasu alifas
poliuretan diakrilat monomerbdl, illetve 40 m/m%-ot az amin moddositott poliészter
tetraakrilat monomerbdl, s ezek mellett tartalmaz még 18 m/m%-ot a divinil tipusu
monomerbdl. A polimerizaciét Dentacolor XS Kulzer tipusu fogaszati ldmpaban
hajtottam végre, amely 4altal kibocsatott fény hullimhosszisdga 435 nm. Mivel az
elokisérletek soran alkalmazott inicidtor ettdl eltéré hullamhosszon fejtette ki
eredményesen a hatasat egy olyan iniciatort kellett valasztanom, amely 435 nm
hullamhosszusagu sugarzas hatasara bomlik €s inicialja a polimerizacios folyamatot. Ez
az iniciator a kamforkinon lett. Kisérleteket végeztem a kamforkinon mennyiségének
megallapitasdra vonatkozoan, s tobb alkalmommal is azt tapasztaltam, hogy nem
torténik jelentds mértékll valtozas annak fliggvényében, hogy 1 m/m% vagy 2 m/m%
kamforkinont keverek az elegyemhez. A ,B” jelzéssel ellatott nanokompozit egy
altalam elkészitett anyag, mely 6sszetételét tekintve hasonlo az elébbihez, csupan abban
kiilonbozik attol, hogy egy 1) Osszetevot is tartalmaz, mely nem mas, mint az etoxi-
akrilat monomerbe agyazott titanat nanorészecske. Ezen Osszetevotdl azt varjuk, hogy a
,B” jelolésti kompozitunk a viszonyitasi alapként szolgald ,,A” jelolésii kompozithoz
képest a nanorészecske egyenletes eloszlatasanak sikeres megvalositdsa révén
kedvezObb mechanikai tulajdonsagokkal rendelkezzen, illetve a nanokompozitunk egy
Ontisztuld, antiszeptikus tulajdonsaggal rendelkezé anyaggéd valljon. A ,,C” jelolési
anyag az el6zbéektdl abban kiilonbozik, hogy az altalam 6sszeallitott monomereken tal

tartalmaz még egy szdmomra ismeretlen monomerbe dgyazott titanat nanorészecskét is.
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2. tablazat: Kiinduldsi anyagok 6sszetételei

Osszetétel LA ,B” ,C”
Eb4858 (9) 4 4 4
Eb80 (g) 4 4 4
DVE-3 (9) 1,8 1,8 1,8
Kamforkinon (g) 0,1 0,1 0,1
Monomerbe kevert Titanat-

nanorészecske (g) 0 03 0
UV-curing titanat (g) 0 0 0,3

A monomerek keverékéhez
nanorészecskét, inicidtort és egyes esetekben katalizatort kevertem, majd UV-
sugarzassal kezeltem, melynek eredményeként egy térhalds szerkezetli nanokompozitot
kaptam. A kompozitok készitése kozben kiemelt fontossaggal birt, hogy az elegyeket
intenziv keverésnek vessem ala a min¢l tokéletesebb keveredés érdekében. Miutan a
mechanikai vizsgalatok alkalmaval azt tapasztaltam, hogy ez a rendkiviil alapos keverés
sem elegendd a nanorészecskék megfeleld mindségli elegyedéséhez, illetve hogy a

probatest készitése folyaman szamos buborék keletkezik, ami negativan befolyasolja az

eredményeimet, egy Uj

eljarast

kezdtem el alkalmazni,

etoxi-akrildt ~monomerben  diszpergalt

szonikalast.

A polimer nanokompozit eléallitasanak folyamatat az 1.4bran szemléltettem.

A AN

Divinil

Tetra-
%5 1 .akrilat

Nanorészecske

Térhalos nanokompozit

1. dbra: Polimer nanokompozit szintézise
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4.3. Alkalmazott késziilékek

4.3.1. Hajlito vizsgalat

Ha egy anyag tulajdonsagait meg szeretnénk ismerni, akkor a mindennapi életiink soran
is gyakran alkalmazzuk azt a médszert, hogy elkezdjiik hajlitgatni. Egyes esetekben azt
tapasztaljuk, hogy az anyagot alig tudjuk deformalni, annyira merev, mas anyagok ezzel
szemben rendkiviil lagyak, és konnyen hajlithatéak. Tapasztalhattuk mar azt is, hogy
vannak anyagok, amelyek iivegszerlien ridegek, és nagyon konnyen eltornek, mig
masok jelentds alakvaltozas hatasara is csak legfeljebb megrepednek vagy nem
tapasztalunk rajtuk valtozast. [20] A polimerek mechanikai tulajdonsagainak
meghatarozdsa tobbek kozott hajlité, huzd ¢és nyomd vizsgdlatokkal torténik. A
vizsgalatokat az EN ISO 178 szabvany alapjan [21], szamitogép altal vezérelt 5540
Instron tipust szakitégéppel végeztem, a kovetkezd paraméterekkel: aldtamasztési
tavolsdg: L = 18 mm, probatest szélesség: b = 20 mm, hatarlehajlas: s = 3 mm. A
vizsgalathoz szilikséges, szabvanyban pontosan meghatarozott probatesteket specialisan
erre a célra készitett 10 csatornabol allo, teflon forméaban allitottam eld. Minden egyes
probatest téglalap alapt hasab, melyek méreteiket tekintve 20 mm * 2 mm * 2 mm

nagysaguak (2.abra).

2. abra: Kiilonbdz8 6sszetételli kompozitokbdl elallitott prébatestek fotéi ( ,,A/2”, ,,B/2” és,,C/2” kompozit )
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A vizsgélni kivant kompozitokat egy specialis tiivel ellatott fecskendd segitségével
toltottem a formaba (3. dbra), majd meghatarozott ideig a Dentacolor XS Kulzer tipust

fogészati lampa altal kibocsatott, 435 nm hullamhossziisagl fénnyel polimerizaltam.

3. abra: A prébatest készitése

A vizsgalatokat harompontos hajlitdsi modszerrel végeztem. A probatesteket két
végiiknél alatamasztva, a kozepét meghatarozott mérési koriilmények mellett, nyomo
igénybevétellel terheltiik, s ekozben regisztraltuk a lehajlas fiiggvényében fellépd erot.

A harompontos hajlitokésziilék sematikus rajzat a 4.abra szemlélteti.
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4. abra: A harompontos hajltokésziilék sematikus abraja [6]

4.3.2. Pasztazo elektronmikroszkopia

A hagyomanyos optikai mikroszkop felbontoképessége a diffrakcidos korlat miatt
optimalis esetben sem lehet pontosabb 200 — 300 nm-nél. A 20. szazad elején a
tudomany fejlddése azonban ennél nagyobb felbontast igényelt, és ekkorra mar a
technikai feltételek is adottak voltak az elektronmikroszképok kifejlesztéséhez. A
fejlesztések két iranyban indultak el. Ennek eredményeként 1933-ban miikodni kezdett
az elsd transzmisszids elektronmikroszkop (TEM), amely az optikai mikroszképhoz
hasonld, parhuzamos képképzés elvét hasznalja. A masik irany a pasztazo technika elvét
alkalmazza, amely a soros, pontrol-pontra létrehozott képképzést hasznalja. Az elso
pasztazé elektronmikroszkopot (scanning electron microscope = SEM) Max Knoll hozta
létre 1935-ben. Napjainkban a SEM mar a rendkiviil elterjedt miiszerek koz¢é tartozik.
Elterjedését és népszerliségét lehetdvé teszi, hogy a minta eldkészités nem igényel sok
1ddt és energiat. Ma mar a legjobb mikroszkdpokkal a feliileti szerkezeti informacidkon
kiviil topografikus és dsszetételbeli adatokat is nyerhetiink.

A pésztazod elektronmikroszkop felépitése és f0bb részei: elektronforras, objektiv lencse,
pasztazo tekercsek, detektor(ok), mintatartd. A pasztazod elektronmikroszkop felépitését

a kovetkez6 abra szemlélteti. [22]
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5. abra: Az elektronmikroszkop felépitése [22]

A kutatasom soran végzett elektronmikroszkdpos vizsgalatra azért volt sziikség, hogy a
probatestek torési feliiletét tanulmanyozhassam. Ezzel a vizsgalati modszerrel szerettem
volna bemutatni, hogy az egyes polimerekbe kevert titanat nanorészecskék hogyan
oszlanak el a probatestekben illetve, hogy a makroszkopos anyaghoz képest milyen kis

részecskék is ezek, a nagy jelentdséggel bird nanorészecskék.
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5. Eredmények és értékelésiik

5.1. Elokisérletek

Ahogyan azt mar korabban emlitettem, a tényleges kutatast és miszeres vizsgalatokat
szamos elokisérlet eldzte meg. Ezekre az eldkisérletekre azért volt sziikség, hogy meg
tudjam allapitani, hogy melyik anyagdsszetétel az, amellyel érdemes miiszeres
vizsgalatokat is végezni, s melyek azok, amelyekr6l mar komolyabb vizsgalatok
elvégzése nélkiil is megallapithatd, hogy a vart anyagtdol nagy mértékben eltérd
tulajdonsagokkal rendelkeznek. Az eldkisérletek alkalmdval készitett kompozitok

kémiai Gsszetételét, és a roluk szolo tapasztalatokat az 1. szamt melléklet tartalmazza.

5.2. Mechanikai tulajdonsagok vizsgalata

Azokat a polimereket, amelyek az elOkisérletek sordn kedvezd tulajdonsagokkal
rendelkeztek, miiszeres mechanikai vizsgalatoknak vetettem ald. A vizsgalatokhoz
minden mintabdl 10 probatestet készitettem. Ezen vizsgalatok eredményei altal Uy
informaciokhoz jutottam az anyagra jellemzd szilardsagot, ridegséget, merevséget
illetéen. Hétrol-hétre végeztem az anyagok mechanikai vizsgélatat, és mindig a
megel6z0 vizsgalatok tapasztalatai alapjan valtoztattam a vizsgaland6 polimer
Osszetételét. Kisérleteim sordn valtoztattam a monomerek m/m%-os aranyat, az iniciator

¢s a katalizator mennyiségét.

Az elsé mechanikai vizsgalatokat harom kiilonb6z6 Osszetételi anyaggal végeztem el,
mely anyagokat ,,A”, ,,B” és,,C” jeloléssel lattam el. A jelolés magyarazatat illetve az
anyagosszetételt a 4.2.2. fejezet 1. tdblazatdban ismertettem. Azért ezeket a
monomereket valasztottuk ki, mert tavlati célként gondoltunk arra, hogy ipari padloként
lehetne alkalmazni 6ket. A jelenleg gyartott ipari padlok alapanyagai is tobbnyire ezek a

monomerek (koltséghatékonysaguk és mechanikai tulajdonsagaik miatt).

Ezen Osszetételeknél a mechanikai vizsgéalatokat elvégeztem a probatest elkészitését
kovetd 24h, 48h és 72h elteltével is, illetve a besugarzéas iddtartalmat tekintve 90s és
180s polimerizacios idé alkalmazasa mellett is. igy ebbdl a harom kiindulasi anyagbol

Osszesen 12 mechanikai vizsgalatot végeztem el. Bevett gyakorlat, hogy a
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probatestkészités utan 24 ora elteltével kell a mechanikai vizsgalatot elvégezni, annak
érdekében, hogy a polimerizacid teljesebbé valjon €s ténylegesen egy ,készterméket”
vizsgaljunk. Esetiinkben azért végeztiink mechanikai vizsgalatot a probatestkészitést
kovetd 48 és 72h utadn is, mert a titanat nanorészecskék irodalmat ismerve azt
feltételeztiik, hogy az katalizdlo hatdsa révén a polimerizacio teljes végbemenetelét

segiti elo.
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6. abra: A "B" kiindulasi anyag mechanikai vizgalatanak eredményei az idé valtozasaval

Megfigyelhetjiik, hogy a probatest elkésziiltét kovetd 24h, 48h, és 72h elteltével hogyan
valtoztak a ,B” kiinduldsi anyag mechanikai tulajdonsdgai. A gorbék alapjan
egyértelmiien megallapithatd, hogy az anyagok mechanikai tulajdonsagai kedvezdbbek
lettek a probatestek elkésziiltétél szamitott 48h elteltével, viszont az wjabb 24h
varakozds nem hozott tovabbi szerkezetbeli javulast. Ezt a megéllapitast hivatott
alatdmasztani a 2. szdmu téblazat is, melyben ezen mérések Young’s modulus étlag

értékeit foglaltam dssze.
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2. tablazat: A "B" jel6lésii nanokompozitra vonatkozé Young's modulus értékek atlagai a probatest elkésziilte
utan eltelt id6 fliggvényében

A ,B” jelolésti nanokompozitra jellemzd Young’s modulus értékek atlagai

24h 114.39 MPa
48h 134.52 MPa
72h 122.62 MPa

Megfigyelhetjiik, hogy a probatest elkésziiltéhez képest 24h és 48h utan végzett
mechanikai vizsgalatok eredményei a vizsgalt anyagok ,er6sodését” mutattak. A
javulas feltételezhetden a besugarzas megsziintetése utan még végbemend
polimerizacionak koszonhetd, ami nagy valosziniiséggel a titanat-nanorészecskék
kataliz4lo hatdsdsa miatt alakulhatott igy. Ez a tendencia egyediil a nanorészecskét nem
tartalmazo ,,A” jelzésti kompozit esetében nem figyelheté meg (ellenben kis mértékii

»gyengiilés” tapasztalhato, az anyag mechanikai tulajdonsagaiban).

Erdemes lenne megvizsgalni IR-késziilékkel, hogy 24h elteltével milyen mértékben
megy végbe a polimerizacido, marad-e monomer az anyagban, ami nem tudott
elpolimerizalni, s ha igen akkor milyen mennyiségben. Ebbdl megtudhatjuk, hogy a
polimerizaciéo milyen mértékben jatszodott le 24h, 48h és 72h ora elteltével, valamint
arra is magyarazatot kaphatnank, hogy 48h varakozasi id6 utan jabb 24h miért nem
eredményez tovabbi javulast. Tehat valaszt kaphatnank arra, hogy azért fejez6dott-e be
a polimerizacio 48 ora utan, mert az mar kozel 100%-osan lejatszddott, vagy a tovabbi

lancnovekedésnek sztérikus okai illetve kinetikai gatja van.

A mechanikai vizsgalat adatainak kiértékelésével mindharom anyag eredményeinél
egyértelmiien latszik, hogy a besugarzas idejének novelésével a polimerizacidé nagyobb
mértékben jatszodik le, a polimerizalt anyag erdsebb lesz, melyet a Young’s modulus

alakulasa is kitiinGen szemléltet.

3. tablazat: Az A, B és C kiindulasi anyagok Young's modulus értékének valtozasa a reakcio id6 névelésével

»A” jelzést anyag B jelzésli anyag ,C” jelzésti anyag
Young’s modulus értéke | Young’s modulus érteke | Young’s modulus értéke
(MPa) (MPa) (MPa)
24h, 90 s 225.24 68.22 259.18
24h, 180 s 422.22 114.39 317.41
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A mechanikai vizsgalatok eredményeként kapott gorbék lefutasabol megallapithato,
hogy ez az dsszetétel egy elég rugalmas anyagot eredményez. Abbol kovetkezik, hogy a
miiszer bedllitdsabol ad6dd maximalis, vagyis 3 mm-es hajlitds hatdsara a vizsgalt
probatestek nem tornek el, csak meghajolnak. Ezt a meghajlast lathatjuk, a kdvetkezd

foton. (7.4bra)

-

7. abra: A probatest meghajlasa a mechanikai mérés kozben

Ezen vizsgalatok eredményeinek értékelése utdn, arra jutottam, hogy talain ha az
iniciator (kamforkinon) mennyiségét megkétszerezem, akkor nagyobb biztonsaggal
jatszodnak majd le a polimerizacid l€pései, €s igy tovabb javulhatnak a mechanikai
tulajdonsagok. Ezért sziikség volt az anyagok kémiai Gsszetételének megvaltoztatasara,
melyet a 4. tdblazat tartalmaz. Ezeket az anyagokat, a kiinduldsi anyag jeloléseit
figyelembe véve sorszdmokkal lattam el, a Iétrehozott moddositdsok szdmanak

megfelelden.
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4. tablazat: Az iniciator mennyiségének megvaltoztatasabol adodo uj kompozitok kémiai 6sszetétele

Osszetétel LA/ ,B/1” ,C/1”
Eb 4858 (g) 4 4 0
Eb 80 (g) 4 4 0
DVE-3 (9) 1,8 1,5 0
Kamforkinon (g) 0,2 0,2 0,2
Etoxi-akrilat monomerbe kevert
Titanat nanorészecske (g) 0 03 °
UV-curing titanat (g) 0 0 9,8

A ,,C” anyag Osszetételét az el6z0 vizsgalat utan teljesen megvaltoztattuk, ugyanis
ekkor szereztiink rola tudomast, hogy az UV-curing titanat nevii vegyszer mar egy elore
elkészitett polimer, igy nem sziikséges hozza tovabbi monomereket hasznalnunk. Ezt

kovetden a megvaltoztatott Gsszetétel jelolése ,,C/17 lett.

Az ,,A/1” jelolésii anyag tulajdonségait tekintve azt tapasztaltam, hogy a polimer
annyira torékenny¢ valt, hogy mar kis mechanikai behatasra is eltortek a beldle készitett
probatestek. Ebbdl adodik, hogy a fent emlitett kompozitbdl csak 6 db probatestet
tudtam eldallitani, és megvizsgalni. A mechanikai vizsgalat alapjan készitett gorbék
koziil egyértelmiien latszik, hogy 2 probatest a hajlitas hatdsara megrepedt, de nem tort
el ( 8.abra). Fontos tudni, hogy azon mérések esetében, ahol nem tortek el a vizsgalt
probatestek, nem a torési pontnal jelentkezd hajlitasi fesziiltséget lathatjuk a

diagramokon, hanem a maximalis megnyulas fliggvényében abrazolt hajlitasi fesziiltség

crer
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8. abra: A"A/1" jelolésii kompozit mechanikai vizsgalata soran kapott eredmények

A masik két vizsgalt kompozit esetében egyarant megfigyelhetjiik, hogy a kiindulasi
anyaghoz képest, az ez alkalommal vizsgéalt kompozitunk kedvezObb mechanikai
tulajdonsagokkal bir. A 9. és 10. abra alapjan azt tapasztaltuk, hogy a megkétszerezett
kamforkinon alkalmazdsa mellett a mechanikai tulajdonsagok  javultak,
valdszintisithetden a polimerizacidos folyamat nagyobb mértékii lejatszodasa miatt. A
gorbék lefutasat elemezve megallapithatd, hogy egy ridegebb, keményebb kompozitot
kaptunk, mely a hajlité igénybevételnek jobban ellenall, majd egy bizonyos szintii
hajlitdsi megnyulds utdn az anyagban keletkezd fesziiltség hatdsara a probatestek

jelentds része el is tort.
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9. abra: "C" kiindulasi anyag 48h utan végzett mechanikai vizsgalatanak eredménye
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10. abra: A "C/1" anyag mechanikai vizsgalatanak eredménye

A gorbék lefutasabol egyértelmiien megallapithato, hogy a kiindulasi anyag (A/1 minta)
esetében tapasztalt atlag 26.29 MPa-os hajlitasi fesziiltség helyett, mar a megvaltoztatott
Osszetételli ,,C/1” jelolésli nanokompozitra atlagosan 36.70 MPa-0s hajlitasi fesziiltséget

kaptam.

Az anyagban torténd valtozas mértékét tiikrozi a Young’s modulus értéke is, melyet az

5. tablazatban hasonlitottam Ossze.
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5. tablazat: A "C" és "C/1" anyag mechanikai vizsgalata soran kapott Young's modulus értékeinek atlaga

,C” kiindulési anyag ,»C/1”
(48h) nanokompozit
Young’'s modulus 340.04 MPa 590.57 MPa
értékeinek atlaga

Ezen vizsgalatokat kiértékelve, a tapasztalatokat atgondolva és a szakmai javaslatokat
megfogadva sziiletett meg az az Gtlet, hogy a kovetkezé mérés alkalmaval 1 m/m %
iniciator mellé, a folyamat optimalizasalasa érdekében 1 m/m % katalizatort is lehetne

alkalmazni. Ezen anyagokat a tovabbiakban ,,A/2”, ,,B/2” és ,,C/2” jeloléssel lattam el.

6. tablazat: Az "A/2","B/2" és "C/2" kompozitok 6sszetételei

Osszetétel A2 ,B/2” ,C12”

Eb 4858 (g) 4 4 0

Eb 80 (g) 4 4 0

DVE-3 (g) 1,8 1,5 0
Kamforkinon (g) 0,1 0,1 0,1

Etoxi-akrilat monomerbe kevert

Titanat nanorészecske (g) 0 03 0
UV-curing titanat (g) 0 0 9,8
Katalizator (g) 0,1 0,1 0,1

Ezen Osszetételekkel elvégezve a mechanikai vizsgdlatokat azt tapasztaltam, hogy
vélhetéen a katalizator hatdsanak koOszonhetden, a mechanikai gorbék lefutdsaban
kisebb szoras figyelhetd meg, tehat a polimerizaci6 folyamatanak tokéletesebb
lejatszodasa felé ismét egy kedvezd 1épést tettem. Valamennyi kompozit esetében a
mechanikai vizsgalatok eredményei alapjan szerkesztett gérbékre igaz, hogy lefutdsuk
meredekebb lett, mely arra enged kovetkeztetni, hogy veszitettek rugalmassagukbol, és
kiss¢é keményebb, ridegebb anyagot kaptunk, azonban még ez sem nevezhetd a szd

szoros értelmében vett rideg anyagnak.

Meérési sorozatom jelenleg a kovetkezd Osszetétellel és valtoztatassal zarul. Mivel a
katalizator alkalmazédsa bar pozitiv eredménnyel jart, mégsem hozta magaval a varva
vart eredményt, igy tovabbi Osszetétel kialakitdsara és vizsgalatara keriilt sor (,,A/3”,

,»B/3” és ,,C/3”). Ez alkalommal ugy véltiik, hogy érdekes lehet mind az iniciator, mind
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pedig a katalizator mennyiségét megduplazni a polimerzicid még teljesebb lejatszodasa

érdekében.
7. tablazat: A "A/3", "B/3" és "C/3" kompozitok dsszetételei
Osszetétel »A/3” »B/3” ,»C/3”
Eb 4858 (g) 4 4 0
Eb 80 (9) 4 4 0
DVE-3 (g) 1,8 1,5 0
Kamforkinon (g) 0,2 0,2 0,2
Etoxi-akrilat monomerbe kevert
Titanat nanorészecske (g) 0 0.3 0
UV-curing titanat (g) 0 0 9,8
Katalizator (g) 0,2 0,2 0,2

Az eredmények megfeleld értékeléséhez az igy kapott mérési eredményeket a ,,A/1”,
»B/17 ¢és ,,C/1” jeloléssel ellatott kompozitok mechanikai méréseinek eredményeit
hivtam segitségiil, hiszen ezek az anyagok is 2 m/m % iniciatort tartalmaztak. A 11.
abra a nanorészecske nélkiil létrehozott kompozit mérési redményeit mutatja be.
Osszességében elmondhatd, hogy sajnos ez esetben az iniciator és a katalizator nem vart
eredményhez vezetett, ugyanis ezek megnovelt koncentracidja nemhogy erdsitette volna
a polimeriinket, de gyengitd hatdsa érvényesiilt. Mar a probatest készitésekor azzal a
problémaval taldltam magam szemben, hogy egy rendkiviil gyenge, torékeny anyagot
kaptam, mely a probatest készitd testbdl is nagyon nehezen volt eltavolithat6. Ezt a
problémat szerettem volna megoldani azzal, hogy megnoveltem a besugéarzasi idot 4 *
180s-ra. Sajnos a vizsgaland6 anyag tulajdonsagait e médszerrel sem sikertilt javitanom.
A 8.abrahoz viszonyitva megallapithato, hogy a gorbék lefutasa egyenletesebb lett, 6-8
%-os megnyulast kdvetden nem tapasztalhatd ugrasszerli fesziiltség keletkezése az
anyagok vizsgalata sordn. A megnyulasi fesziiltség értékében sajnos jelentds mértékii

visszaesést tapasztalhatunk, melynek értelmezésére még nem taldltam magyarazatot.
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11. dbra: A"A/3" kompozit mechanikai vizsgalatanak eredménye

Ezen eredmények utan kivancsian vartam, hogy elvégezhessem az altalam 6sszeallitott
nanokompozit vizsgalatat is azt remélve, hogy sikeriilt jelentés mértékben valtoztatnom
a korabbi anyagra jellemz0 tulajdonsagokon. A mechanikai tulajdonsdgok eredményei

a 12. és 13. abran lathatoak.
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12. abra: A "B/1" nanokompozit mechanikai vizsgalatanak eredménye
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13. abra: A "B/3" nanokompozit mechanikai vizsgalatanak eredménye

Sajnos ezen Osszetétellel szemben is azt kellett tapasztanom, hogy vélhetéen a
nanorészecskék nem megfeleld diszpergalasa miatt, nem sikeriilt a nanokompozit
tulajdonsagainak javitdsa sem. A gorbékrdl leolvashato, hogy ezen nanokompozitokbol
késziilt anyagok rugalmassagukbdl veszitettek, s jobban ellendllnak a mechanikai
behatasoknak, de Osszetételik még mindig nem tokéletes, hiszen a probatestek ismét
inkabb csak elhajlottak, minthogy eltortek volna, ezzel is jelezve viszonylag Kis

keménységiiket.

A tervezett mechanikai méréseim utolsd elemeként pedig az etoxi-akrilat monomerbe
agyazott UV-curing titanat nanorészecskéket tartalmazo vegyszer vizsgalatat végeztem
el, a korabban mar emlitett megnovelt mennyiségii iniciator €s katalizator jelenlétében.
Ezen mechanikai vizsgalat alapjan késziilt gorbét (lasd 14. abra) pedig a 10. abraval
vetettem 0ssze, ugyancsak a megegyezd koncentracioji inicidtorbol adodd hasonldsag

alapjan.
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14. abra: A "C/3" nanokompozit mechanikai vizsgalatanak eredménye

Véleményem szerint a két abrat 6sszehasonlitva is lathatd, hogy ez esetben a katalizator
€s iniciator mennyisége a vart eredményt hozta. A gorbék gyonyoriien mutatjak, hogy a
vizsgalt anyagunk az el6z6 Osszetételhez képest keményebb ¢és kissé ridegebb,
ugyanakkor még eléggé rugalmasnak mondhatd, vagyis egy szivosabb anyagrél van
sz0. A novekvo hajlitasi fesziiltség hatdsdra mar nem csak elhajlik, hanem sok esetben
el is torik a beldle készitett probatest. A maximumnal tapasztalhatd hajlitd fesziiltségek
atlag értékei a korabbi 36,70 MPa-r6l 39,34 MPa-ra emelkedtek, mely adatok
egyértelmiien aldtamasztjadk a hajlitasi erdvel szemben ébredd novekvd hajlitasi

fesziiltséget.

5.3. Torési feliilet vizsgalat

Mechanikai vizsgalataim el6rehaladtaval fogalmazodott meg benniink, hogy érdemes
lenne az eldallitott kompozit, és nanokompozitok feliiletének vizsgalatat is elvégezniink
annak érdekében, hogy igazolni tudjuk, hogy vizsgalédasunk soran valoban
alkalmaztunk titanat- nanorészecskéket a mechanikai tulajdonsagok javitasa érdekében,
illetve hogy megkiséreltiik ezen részecskék egyenletes eloszlatasat is a polimerekben.
Szerencsére sikeriilt az utols6 mechanikai méréssorozatbol elkésziteni mind a harom

kompozit pasztazo elektronmikroszkopos felvételeit.
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A felvételek 0Osszehasonlitasara kivalasztottam 1-1, egyenlé (100 mikrométeres)

felbontasban készitett fotot a torési feliiletrdl, a pontos 0sszevethetdség érdekében.

SE 12-Nov-12 000000 WD1'1l.1mm 20.0kV: x500° 100um

15. abra: Az "A/3" kompozit térési feliletérdl késziilt elektronmikroszképos felvétel

Az "A/3" kompozit torési feliiletérdl késziilt elektronmikroszképos felvételen jol
lathatoak a vizszintes és fliggbleges iranyba halado apro ,gytiréddések”, melyek
vélhetden a monomerek egymassal kialakitott kémiai kapcsolatdbol adddnak.
Megfigyelhetd, hogy a torési feliiletrdl alkotott kép homogénnek tekinthetd. A
felvételen (bal also rész) megjelend <10 mikrométeres ,,foltok™ valoszintileg a vizsgalt
feliilet véletlenszerli szennyezddésébdl adddnak. Sajnos ez el6fordulhat, hiszen a
probatest készitése idején a rendelkezésemre bocsatott laboratériumban felujitasi
munkalatok folytak, mely alkalméval elkeriilhetetleniil is némi por keriilhetett a
probatest feliiletére. A kétségek eloszlatdsa érdekében errdl a teriiletrdl késziilt
elemanalizis is, mely egyérteliien csak Au, C és O atomok jelenlétét mutatta ki. Itt
emliteném meg, hogy az elemanalizis soran a torési feliiletet arany-nanofilmmel vonjak
be, hogy az igen nagy elektromos fesziiltség hatasara ne sériiljon meg és ne t61t6djon fel
a vizsgalandé minta. A vizsgalat soran tapasztalt Au jelenléte tehat ebbdl a bevonatbol

szarmazik.
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A kovetkezé minta az altalam eldallitott nanokompozitbdl ( ,,B/3” ) 1étrehozott torési
feliilet volt. A foton jo1 kivehetdek a hosszanti gylirédések ebben az dsszeallitasban is.
A képen lathato kb. 40-50 mikrométer nagysaglii aggregatum nem mas, mint a nagy

feliileti energiaval rendelkez0 titanat nanorészecskék egy 0sszetapadt csoportja.

12-Nov-12 000000 WD12.0mm 20.0kV: x350 100um

16. abra: A "B/3" nanokompozit torési feliiletérdl késziilt elektronmikroszképos felvétel

A torési felillet megvizsgalasaval nem csak igazolni szerettem volna a titanat
nanorészecskék jelenlétét, hanem ezen felvételek elemzésével szerettem volna
megallapitani, hogy milyen mértékben sikeriilt a nanorészecskék polimerben valod
egyenletes diszpergalasa. A felvételen jol lathatd, hogy a diszpergélas technikdja még
javitasra szorul. A nagy aggregatumon kiviil tobb, nagyon kis méretli részecske is
lathato, melyek kétségteleniil titanat nanorészecskék. Az is megfigyelhetd, hogy a nagy
aggregatum és a kis részecskék koril is egy-egy ,.csOvaszerli” alakot lehet latni.
Vélhetéen ezek a formak, a titanat nanorészecskék altal kifejtett erdsitd hatds miatt
alakultak ki, a megndvekedett hajlitofesziiltséggel szemben tamasztott ellenallasuk

eredményeként.
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Végiil, megvizsgaltam a harmadik kompozit torési feliiletét is, mely felvételein
ugyancsak jol kivehetoek a hosszanti bardzdak, illetve a titanat nanorészecskék is. Az
el6z6 nanokompozithoz viszonyitva megfigyelhetd, hogy a torési feliileten ,taldlhato”
titanat nanorészecskék méretiiket tekintve kisebbek, de a diszpergalasuk ezen anyagban

sem tokéletes.

17. abra: A "C/3" nanokompozit torési feliiletérél késziilt elektronmikroszképos felvétel

Természetesen a nanokompozitok esetében is végeztiink elemanalizist, annak
igazolasara, hogy a felvételeken lathato aggregatumok nem szennyezdk, hanem titanat
nanorészecskék. Az elemanalizis mindharom kompozit esetében egyértelmiien

bizonyitotta is ezt az allitast.
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6. Osszefoglalas

Munkam elsé részének céljaként fogalmaztuk meg a térhalos polimerek eléallitasat két-
¢s haromfunkciés vinil illetve akrilat tipusit monomerekbdl. Az erre torténd felkésziilés
soran elokisérleteket végeztem a megfeleld6 monomerek kivalasztasara. Az elokisérletek
soran kimértem a sziikséges mennyiségi monomereket, a monomerben eloszlatott
nanorészecskéket és az iniciatort, majd alaposan elkevertem 6ket. A mintael6készités
soran iigyeltem arra, hogy ne €rje fény a mar iniciatort is tartalmazo keveréket. Az igy
elkészitett monomer és iniciator keverékekbdl miianyag folidra vékony filmeket huztam
¢s a polimerizacids reakcid veégbemeneteléhez egyszerlien csak napfényes helyre
helyeztem a mintakat, kihasznalva a napsugarzasban is jelen 1évé UV-sugarakat a
folyamat lejatszodasa érdekében. Az elOkisérletek soran arra voltam kivancsi, hogy
miként befolydsolhatd a polimerizacio, illetve a polimer film tulajdonsaga az iniciator
mennyiségének valtoztatdsaval és, hogy hatassal van-e a nanorészecske a polimerizacio
folyamatéara. Az eldkisérletek soran Osszegylijtott tapasztalatokat, valamint a vizsgalt

elegyek Osszetételét az 1. szam melléklet tartalmazza.

Kutatasom {0 céljaként hataroztuk meg a polimer nanokompozitok szintetizalasat a
monomerek ¢€s titanat nanorészecskék alkalmazasaval. Néhany honapos kisérletezésem
alatt sikeriilt a reakci6 koriilményeket és a kiindulasi reakcidelegyeket optimalizalni. Az
optimalis elegyekbdl probatesteket készitettem, melyeket mechanikai vizsgéalatoknak
vetettem ald. Az aktualis eredményeket figyelembe véve allitottam Ossze témavezetom
segitségével a  kovetkez0 mechanikai  vizsgalatra szant kompozitot és
nanokompozitokat. A mechanikai vizsgalatokat harom ,,f0” anyagosszetételen végeztem
el, melyek egy-egy alkotodjat id6r6l idére valtoztattam a minél kedvez6bb tulajdonsagok
eléréséhez, illetve a polimerizacids folyamat minél tokéletesebb lejatszodasa érdekében.
A kiindulasi anyagok a kovetkezOk voltak: ,,A”, viszonyitasi alapként szintetizalt
kopolimer; ,,B”, sajat Osszetételi nanokompozit, ,,C”, ismeretlen Osszetételi titanat
nanorészecskét tartalmazd kompozit, melyek pontos 0Osszetételét a 2.tadblazatban
foglaltam 0ssze.
Az eredeti Osszetételhez képest eldszor a felhaszndlt iniciator mennyiségét noveltem ,
mely igy 2 m/m% lett. A nanokompozitok eldallitasahoz sziikséges nanorészecskék
tokéletesebb eloszlatdsa érdekében szonikald késziiléket alkalmaztam. Ezen eljaras

segitségével a mechanikai tulajdonsdgok kedvezdbbé valtak, hiszen a nanorészecskék
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eloszlasa egyenletesebbé valt, igy ki tudtdk fejteni erdsité hatdsukat. A mechanikai
vizsgalatok soran azt tapasztaltam, hogy a megkétszerezett kamforkinon alkalmazasa
mellett a mechanikai tulajdonsdgok javultak, valosziniisithetben a polimerizacios
folyamat nagyobb mértékii lejatszodasa kovetkeztében. Ezen vizsgalatokat kiértékelve,
a tapasztalatokat atgondolva és a szakmai javaslatokat megfogadva arra a dontésre
jutottunk, hogy a kdvetkezO mérés alkalmaval 1 m/m% inicidtor mellé, a folyamat
optimalizasalasa érdekében 1 m/m% katalizatort is lehetne alkalmazni. A mechanikai
mérések egyhangtian azt bizonyitottdk, hogy az igy kapott anyagaink veszitettek a
rugalmassagukbdl, ridegebbé valtak. Vélhetden a katalizator hatasdnak koszonhetden, a
mechanikai gorbék lefutdsdban kisebb szords figyelhetd meg, tehat a polimerizacio
folyamatéanak tokéletesebb lejatszodasa felé ismét egy kedvezd lépést tettiink. Eddigi
vizsgalataim sordn az a valtoztatas jelenti az utolsé allomast, amikor is mind a
katalizator, mind az inicidtor mennyiségét 2-2 m/m%-ra emeltem. Osszességében
elmondhat6, hogy sajnos ez esetben az inicidtor és a katalizator nem vart eredményhez
vezetett, ugyanis ezek megndvelt koncentracidja nemhogy erdsitette volna a
polimereinket, de gyengitd hatdsa érvényesiilt. Szerkezetbeli javulast egyediil az etoxi-
gyantaba kevert nanokompozit esetében figyelhetiink meg, ugyanis ebben az esetben azt
tapasztalhattuk, hogy az anyagunk még ridegebbé valt és tovabb csokkent a hajlitd
fesziiltséggel szembeni rugalmassaga. E zar6 vizsgalat eredménye tovabbi kompozitok
eldallitdsara és mechanikai vizsgalatira 0sztondz, hiszen célom, hogy az eddig elért

eredményeket tovabb javitsam.

A kompozitokban felhaszndlt nanorészecske jelenlétét és eloszlatasdnak mértékét
elemanalizissel kiegészitett pasztazo elektronmikroszkdpos vizsgalattal bizonyitottam.
A vizsgalatok elvégzésével a felvételek alapjan egyértelmiien elmondhat6, hogy az
altalam ,,A/3”-al jelolt referenciaként alkalmazott kopolimer nem tartalmaz
nanorészecskéket, mig a ,,B/3” és ,,C/3” jelzési igen. Megfigyelhetd tovabba, hogy a
nanorészecskék ,hatalmas” aggregatumokat képeznek vagyis diszpergaltsaguk nem
megfeleld, tehat ennek megoldasara egy célravezetdbb technikat kell keresniink. Ismert,
hogy ezek az aggregatumok nem erdsitik, hanem gyengithetik is az anyagunkat, amit

sajnos néhany esetben mi is tapasztaltunk.

A munkdm soran eldallitott anyagok elfogadhatdé mechanikai tulajdonsagokkal

rendelkeznek ahhoz, hogy a gyakorlatban ipari padloként keriiljenek alkalmazasra.
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7. Tovabbi célkitiizéseim

Az eddigi vizsgalati eredmények kiértékelésével fény deriill néhany hidnyossagra,
melyekre a késdbbiekben szeretnék valaszt talalni. Célkitlizéseim kozott szerepel a
kompozitok mechanikai tulajdonsagainak javitasa, a titanat nanorészecskék megfeleld
eloszlatasdnak megvaldsitasa, valamint keménységi és tapadasi vizsgalatok elvégzése.
Amennyiben ez utdbbit sikeriil megvaldsitanom szeretnék bakteriologiai vizsgéalatokat
végezni arra vonatkozdan, hogy a nanokompozitokba kevert titanat részecskék, milyen
mértékben fejtik ki antiszeptikus hatasukat. Tavlati célként tudndam megemliteni, hogy
amennyiben sikeriil bizonyitani a nanorészecskék altal elérhetd antiszeptikus jelleget,
ugy ezen nanokompozitokat a mindennapjainkban akar egészségiigyi létesitmények,
korhazak padlojaként is fel lehetne hasznalni. Ezen anyag nagy elénye ugyanis, hogy a
benne 1év0 nanorészecskék jovoltabol a tisztitashoz ¢€s fertdtlenitéshez sziikséges
vegyszerhasznalat mértéket a minimalisra lehet csokkenteni, vagy akar el is lehet

hanyagolni, ezzel is csokkentve kornyezetiink terhelését.
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8.Mellékletek

Dolgozatomhoz csatolom az 1.szamu ,Elokisérletek” cimii mellékletet, mely
tartalmazza az elokisérletek alkalmaval elkészitett minden kompozit osszetételét, illetve

a bel6liik levont kovetkeztetéseimet.
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