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1. Bevezetés

Az elmult évtizedek soran a miianyagipar rengeteget fejlodott és ma mar mindennapi
¢letiink szerves részét képzik a kiilonféle miianyag termékek, hiszen nincs olyan teriilet, ahol
ne hasznalnak ezeket a mesterséges anyagokat. Nagy mennyiségben alkalmaz miianyagokat pl.
az autoipar, orvostechnika, csomagoldipar, textilipar, elektronikai ipar és még rengeteg mas
teriilet. Emiatt elengedhetetlen ezeknek a termékeknek a megfeleld mindsége, €lettartama.
Ennek érdekében a polimerekhez adalékokat, toltdanyagokat adagolnak. Az adalékok egyik
nagy csoportja a stabilizatorok, vagy mas néven antioxidansok. Az iparban legelterjedtebben
alkalmazott stabilizatorok koziil kiemelenddk a fenolos stabilizatorok. Ezeket mar az 1970-es
évek ota eldszeretettel haszndlja a vegyipar, hiszen bevalt, nem tal draga, hatékony vegyiiletek.
Napjainkban egyre nagyobb hangsuly van a kornyezetvédelmen, az egyén egészségének
megOrzésén. Emiatt tobb kutatds zajlik kornyezetkiméld, természetes modon elallitott
vegyiiletek alkalmazasara, annak érdekében, hogy az elterjedt szintetikus anyagokat a

kozeljovoben potencidlisan levalthassak.

Egy masik lényeges torekvés a kornyezetiink védelme érdekében a milanyagok
megfeleld hulladékkezelése. Hagyomanyosan fiitéértékiik miatt a miianyagokat elégetik vagy
lerakdba helyezik, azonban az elmult évtizedekben egyre jobban eldtérbe keriiltek az egyéb,
kornyezetbarat hulladékkezelési megoldasok. Ebbdl az egyik legfontosabb a fizikai
Gijrahasznositas. Ez azonban tobb technolégiai problémat is felvet. Ujrahasznositds soran az
anyagok nagy homérsékletnek, nyirasnak, egyéb tipikus feldolgozasi technoldgidk soran
fent emlitett stabilizalasi kérdések még jelentdsebbé valnak, ha a polimer tobbszori

ujrafeldolgozésa sordn kell megvédeni az anyagot a degradaciotol.

Kutatomunkam céljdul egy természetes antioxidans, a transz-rezveratrol stabilizald
hatasanak tanulmanyozasat tliztem ki. Tovabba az eredmények alapjan vizsgalom és értékelem,
hogy mekkora 1étjogosultsaga lehet a mai mlianyagiparban primer antioxidansként a polietilén

stabilizalasa soran.



2. Irodalmi attekintés

2.1. Polietilén a milanyagiparban

A polietilén a vilag egyik legnagyobb mennyiségben gyartott tomegmiianyaga. 2021-
ben globalisan 390,7 Mt mlianyagot gyartottak a Plastics Europe forrasai alapjan, aminek 14,4
%-a (kb. 56 Mt) LDPE, LLDP, valamint 12,5 %-a (kb. 49 Mt) HDPE, MDPE volt [1]. Ez nem
meglepd, hiszen a polietilénbdl késziilt termékek rendkiviil sokfélék, mivel az egyes tipusainak
(kis-, linedris kis-, kozepes-, illetve nagy strtiségli polietilén) eltéréek a mechanikai
tulajdonsagai, hiszen szerkezetiikben nagy mértékben kiilonbdznek. A kis stiriségli polietilén
(LDPE) tobb és hosszabb elagazassal rendelkezik a polimerlancban, kristalyossagi foka,
valamint stirisége kisebb, mint a nagy stliriiségii polietilén (HDPE) esetében, kdvetkezésképp
alacsonyabb szakitdszilardsaggal rendelkezik, ellenben nagyobb mértékben rugalmas. A
linedris kis stirtiségti polietilén (LLDPE) az LDPE-hez hasonloan eldgazdsokat tartalmaz, de
ezek hossza kisebb, mig a kozepes stirtiségti polietilén (MDPE) szerkezetét tekintve az LDPE
¢s HDPE kozott talalhatd. Ezek a szerkezeti kiillonbségek eltérd reologiai tulajdonsédgokat
eredményeznek a tipikus feldolgozasi koriilmények soran, ami szamos feldolgozasi technologia
alkalmazasat teszi lehetdové. Ezzel magyarazhato a polietilénbdl késziilt termékek meglehetdsen
sz¢€les palettaja: hasznaljak pl. ¢€lelmiszerek csomagolédsara, zacskok, szemeteszsakok

eléallitasara, csovek gyartasara, orvostechnikaban [2, 3].
2.2. Polietilén degradacioja

2.2.1. Degradaciordl altalanosan

A polimerben a feldolgozas és a hasznalat sordn végbemend kémiai folyamatokat,
amelyek hatasara a polimer fizikai, valamint hasznalati tulajdonsagai romlanak degradacionak
nevezzilk. Degradacid sordn valtozik a polimer morfologidja, mechanikai, valamint
makroszkopikus tulajdonsdgai, amik idével a polimer tonkremenetelét eredményezik [4].
Degradacié lehet termikus, foto-, kémiai, mechanikai, nagy energidju sugarzas hatasara
bekovetkezd degradécio, illetve biologiai lebomlas. Ezek a kivaltd okok jelentkezhetnek
onmagukban, vagy szimultdn is. Mechanizmust tekintve a degradaci6 végbemehet
depolimerizacidval, mely soran makrogyokok keletkeznek, amik tovabbi reakciokban vesznek
részt, kis moltdmegli komponensek eliminacigjaval, gyokos reakciokkal, melynek eredménye
lanctorlelddés, vagy térhaldsodas, illetve egyéb (pl. inter-, intramolekularis atrendezddés,

ciklizacid) modokon.



A poliolefinek degradacidja bonyolult gyokds mechanizmussal torténik, melynek
eredménye lanctorlelddés, illetve térhalosodas. Az, hogy melyik a dominans mechanizmus a
kiilsé koriilmények (pl. feldolgozasi homérséklet) hatdrozzdk meg [5]. A kutatdsom soran
vizsgalt Phillips-tipusu polietilén (heterogén, krém-alapt katalizatorral gyartott HDPE)
esetében a jellemzO feldolgozasi koriilmények kozben a keresztkotések képzodeése,

térhalésodas dominal [6, 7].

2.2.2. Termikus degradacio

A tisztan termikus degradaciot nehéz vizsgalni, ugyanis teljesen oxigén mentes
atmoszférat feldolgozas kozben nehéz létrehozni. A termikus viselkedésre azonban
kovetkeztetni lehet a C-C kotések kotési energidibol: a szén atomok rendliségének
novekedésével ez csokken, vagyis az elagazdsok pozitiv induktiv effektusa noveli a
lanctorlelédésre vald hajlamot. Tehat nem meglepden ezek a kotések fognak felszakadni elészor
termikus degradacié sordn, ezek lesznek az uUgynevezett inicidlasi/gyenge helyek
(lancelagazasok, telitetlenségek, karbonil csoportok a lancban). A krom-alapu katalizatorral
gyartott HDPE esetében, ahogy mar korabban is emlitettem, a tipikus feldolgozasi koriilmények
kozott a keresztkotések, elagazasok létrejotte domindl a lanctorlelddéssel szemben. Ennek
magyarazata, hogy a degradacios folyamat soran keletkezd alkil gyokok a polimerlancban 1évo

vinil csoportokra addicionaldédnak [8].

A poliolefinek (a kutatasom sordn hasznalt HDPE is ide tartozik) termikus degradacioja
gyokos lancfolyamat, elemi 1épései a kovetkezOk: inicialds, lancndvekedés, lancatadas,

lancelagazas és lanczarodas:

1. Inicialas
R—CH,—CH=CH, > R-+-CH, —CH = CH, 1. egyenlet
R-CH,—CH=CH-R -»R-+:CH,—CH=CH-FR 2. egyenlet
2. Lancnovekedés, lancatadas
R—CH,—-CH,—CH, » R— CH, + CH, = CH, 3.egyenlet
R—-CH, — (CH,), — CH, » R—CH — (CH,),, — CH; 4.egyenlet
R—CH-CH,—R -R—CH=CH,+"R 5. egyenlet



R—-CH,—CH - (CH,), — CH; > R+ +CH, = CH — (CH,),, — CH;

R—-CH,—CH—(CH,),—CH; > R—CH,—CH = CH, + CH, — (CH,),, — CH,
6-7. egyenletek

3. Lanczarodas

R—CH,+CH,—R ->R—CH,—CH,— R’ 8. egyenlet
R—CH,—CH,+CH,—R' - R—CH=CH, +CH; — R’ 9. egyenlet

Az inicialasi Iépésben alkil gyokok képzddnek (1-2. egyenlet), amik tovabbi reakcidkban
vesznek részt. A lancnovekedési, illetve lancatadas 1épés (3-7. egyenletek) végbemehet
depolarizacioval, inter-, intramolekularis hidrogén elvonassal, az ezt kdvetd P-tordelodéssel,
vagy akar a vinil-csoportok izomerizacidjaval is. A lanczarodasi (8-9. egyenletek) folyamat lehet

rekombinacid, illetve diszproporcid [9]

2.2.3. Termooxidativ degradacio

Termooxidativ degradécié sordn a polimer tulajdonsdgainak romldsdt a magas
homeérséklet, illetve az oxigén jelenlétének egyiittese eredményezi. Tipikus feldolgozasi
koriilmények kozott a polimerben végbemend folyamatok, termooxidativ degradaciot
feltételezve pontosabban leirhatok, mint a tiszta termikus degradacids modell esetében. Ez azzal
magyarazhatd, hogy az oxigén jelenléte feldolgozas soran szinte elkeriilhetetlen, tekintve, hogy
az anyag a feldolgozas valamilyen pontjan nagy valdsziniiséggel levegdvel érintkezni fog. A
polimerek oxidacioja egy autooxidacids folyamat, mely értelmében a keletkez6 szabad gyokok
egy lancreakciot inicialnak [8]. Boland és Glee bebizonyitottdk, hogy a folyamat

......

novekvd mennyiségével egyre gyorsabba valik [10, 11].

A termikus degradacidohoz hasonléan a termooxidativ degradaci6 is az aldbbi elemi
1épésekbdl all: inicidlas, lancndvekedés, lancelagazas és lanczarddas.

1. Inicialas

R—R

R— H} - R - 10. egyenlet



2. Lancnovekedeés

R-+0, - ROO - 11. egyenlet
ROO -+RH - ROOH + R - 12. egyenlet
RO -+RH - ROH +R - 13. egyenlet
HO -+RH — H,0 +R - 14. egyenlet
R-+H,C =CH, > R—CH, —CH, - 15. egyenlet
RZ B—hasadas RZ
R'\—C-0-—R'-C=0 +R? 16. egyenlet
R3
fragmentdcio
R-—olefin+R'- 17. egyenlet

3. Lanceldgazas

ROOH - RO -+ -0OH 18. egyenlet

2RO0OH - RO - +R0OO0 - +H,0 19. egyenlet

4. Lanczarodas

R-+R0OO0O - ROOR 20. egyenlet

R-+R-->R—-R 21. egyenlet

R-+RO--R—-0—-R 22. egyenlet
diszproporcié

2R - — > RH + olefin 23. egyenlet
\ \ \

2 ROO- - R=0 + R-0OH+O0, 24. egyenlet
/ / /

......

képzdédnek a feldolgozasi koriilmények hatdsara (magas hémérséklet, oxigén, nagy nyiras),
majd a jelenlévd oxigénnel peroxi gyokoket képeznek (I11. egyenlet). Ezek a polimerlanc

hidrogénjeivel reagélva hidroperoxidokat hoznak 1étre (12. egyenlet). A hidroperoxidok, pedig



hidroxi-, valamint alkoxi-gyokokké bomlanak (18-19. egyenletek) [8]. Az egyes katalizator
maradékok, fém, fémsok az oxidacios folyamatokat gyorsithatjak. Az atmeneti fémek (pl. Cu,

Co, Fe), pedig a hidroperoxidokat redox reakciokban szabad gyokokké bontjak [8].

2.3. Polietilén stabilizalasa

Annak érdekében, hogy a feldolgozas, tarolas, illetve a mlianyag termék felhasznéldsa
soran a polimer minél tovabb megoérizze pozitiv tulajdonsagait, a degradacié lassitasara,
gatlasadra van sziikség [12]. Ez megfeleld stabilizalassal érhetd el. Stabilizalas soran a
feldolgozandd polimerhez stabilizatorokat kevernek. Stabilizatoroknak nevezziik azokat az
anyagokat, amiket kis mennyiségben (10-1000 ppm) a polimerhez adagolva hatastalanitjak a
degradacio6 soran képz6do szabad gyokoket, valamint nem stabil koztitermékeket. Lényeges,
hogy az alapanyagel6allitas/feldolgozas alatt adagoljak be ezeket a vegytileteket, ugyanis az
emlitett folyamatok soran is olyan hatasok érik a polimert (hd, nyirds), amik degradaciohoz

vezetnek.

RH —
M" RH /
[}
'
1
' 1
: \ \ \ 1
, ROOH \ + I RH
] '] A T
2 [N 1
‘ Komplexald anyag } Hidroperoxid ‘ Gyokfogok |

bontok

1. Abra Termooxidativ degraddcié dltaldnos sémdja és a stabilizalds lehetséges médjai

[13]

A stabilizatorokat alapvetden két csoportra szokds osztani: primer ¢és szekunder

stabilizatorok (antioxidansok).
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2.3.1. Primer antioxidansok

A primer (elsodleges) antioxidansok alapvetden alkil-gyokfogo, valamint
hidrogén-donor (H-donor) vegyiiletek. Az alkil-gyokfogok pl. sztérikusan gatolt-amin
stabilizadtorok, masnéven HAS vegyiiletek [14, 15], hidroxilaminok és szén kozponta
gyokfogok a keletkezd alkil gyokoket hivatottak hatdstalanitani. Elméletben ezek az
gyokoknek az oxigénnel torténd reakcidja (11. egyenlet) annyira gyors, hogy elkeriilhetetlen
peroxi gyokok keletkezése. Tehat az alkil-gyokfogok onmagukban nem képesek a degradaciod

megakadalyozasara [13, 16].

2. Abra Egy példa HAS vegyiiletre [15]

Az elsddleges stabilizdtorok masik csoportja a H-donorok pl. sztérikusan teljesen,
illetve részlegesen gatolt fenolos antioxidansok €s aromas aminok, bar az utobbi vegyiileteket
poliolefineknél kevésbé alkalmazzak, ugyanis idOvel elszinezik a terméket. Az alkil gyokokbol
képz6dé peroxi gyokokkel lépnek reakcioba, ami HAT (,,Hydrogen atom transfer”)
mechanizmussal irhaté le [17]. Fenolos antioxidansok esetén a fenolos hidroxilcsoport
hidrogént ad at a peroxi gyoknek ¢€s hidroperoxid, illetve fenoxil gyok keletkezik. Ezt kovetden
a fenoxil gyok képes a polimer lancrél hidrogént elvonni, mely kovetkeztében visszanyeri

eredeti formajat [13]. A 25. egyenlet egy fenolos antioxidans reakcidjat mutatja egy peroxi

gyokkel.
OH o
Ry Ro Ry Ry
* ROO® — * ROOH 25. egyenlet
Rs Rs

11



2.3.2. Szekunder antioxidansok

A szekunder (masodlagos) antioxidansok a primer stabilizalasi reakciokbol keletkezd
hidroperoxidokat bontjak, emiatt hidroperoxid bontoknak is nevezik ezeket a vegylileteket. A
hidroperoxidok a poliolefinek atlagos feldolgozasi hdmérsékletén gyakorlatilag nincsenek jelen
a rendszerben, ugyanis gyors homolitikus reakcioban kifejezetten reaktiv alkoxi és
hidroxi gyokokké bomlanak. A szekunder antioxiddnssal valo reakcionak a homolizisnél
gyorsabban kell végbemennie, hogy a hidroperoxid bontd hatas érvényesiilni tudjon [13].

Masodlagos stabilizatorként tipikusan foszfor-, illetve szerves kénvegyiileteket alkalmaznak.

Foszforvegyiiletekbdl foszfitokat és foszfonitokat alkalmaznak stabilizalasra, ugyanis a
hidroperoxidokkal sztdchiometrikusan reagalnak, és reakciojuk sordn a megfeleld alkohol,

illetve foszfat képzddik (26. egyenler) [13, 18-20].
P — [0Ar]; + ROOH — O = P — [0Ar]; + ROH 26. egyenlet

A foszforvegylileteket gyakran egyiitt alkalmazzak a primer fenolos antioxiddnsokkal,
mivel megfigyelt szinergikus hatas van k6zottiik, ugyanis a primer antioxidans és a peroxi gyok

crer

elbontani [19, 21, 22].

A szerves kénvegyiiletek pl. szulfidok, dialkil ditiokarbamatok, tiodipropionatok
esetében a hidroperoxid bontast a reakcid kozben keletkezd kéntartalmu termékek katalizaljak.
A reakcioban el6szor a szulfidok sztochiometrikusan reagalnak a hidroperoxiddal és
szulfoxidda alakulnak. Termikus bomlés kovetkeztében a szulfoxidbdl szulfinsav képzddik,
amibdl szulfon, illetve a hidroperoxidokkal oxidalva kénsav keletkezhet [ 13]. Hatranyuk, hogy
kellemetlen szaggal rendelkeznek ¢€s a reakciok soran keletkezd termékek (pl. kénsav, kénessav)
roncsolhatjdk a primer antioxiddnsokat: pl. aromds aminokkal soképzési reakcié megy végbe,
igy az amin labilis, kdnnyen leszakithatd hidrogénjét elveszti, vagyis megszlinne a primer

stabilizalasi reakciokban a H-donor képessége.

Ahogy korabban is emlitettem altaldban nem Onmagukban alkalmazzdk a
stabilizatorokat, hanem egyiitt, stabilizator rendszereket hasznalnak a degradécio lassitasara. Itt
lényeges szem el6tt tartani azt, hogy az alkalmazni kivant stabilizatorok szinergikus (pl.
polietilén esetében fenolos primer antioxidans és foszfor-alapti hidroperoxid bontd), vagy

antagonisztikus (pl. aromas, amin és szerves kénvegylilet) hatdssal vannak egymasra [13, 21].
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2.4. Természetes antioxidansok

Az el6z6 pontokban emlitett stabilizatorok  hatékonyak a  degradacio
megakadalyozéasaban és az iparban elterjedten alkalmazzdk ezeket a vegylileteket, azonban az
utobbi években egyre tobbet foglalkoznak ezen anyagok egészségkarositd hatasaval [23]: pl.
Brocca, Arvin és Mosbak polietilénbdl késziilt vizvezeték csovekbdl, az ivovizbe kioldodo
szerves vegyiileteket vizsgaltak, és a vizmintdkban fenolos antioxidansok degradacios
termékeit, valamint egyéb polimer adalékanyag maradvanyokat azonositottak [24].
Kovetkezésképp, napjainkban egyre nagyobb figyelem fordul a természetben megtalalhatd
antioxidansokra ¢és felhaszndldsukra polimerek stabiliztoraiként. A természet nagy
mennyiségben allit eld antioxiddns vegyiileteket, amik konnyen hozzaférhetéek az emberek
szamara: mar a Paleolitikumban is fogyasztottak antioxiddnsokban gazdag ndvényi részeket pl.
gyumolcsoket, leveleket, gyokereket, valamint a torténelem soran is gyakran alkalmaztak
ezeket a gydgyaszatban [25, 26]. A természetes antioxidansoknak kulcsszerepe van az emberi
szervezetben lejatsz6dd gyokos folyamatok lassitdsaban, amik parhuzamba vonhatoak a
poliolefinek feldolgozdsa sordn végbemend gyokods reakciokkal. Tovabba a karos
melléktermékek keletkezésének kockédzata jelentdésen kisebb, mint a szintetikus fenolos
antioxidansok esetén. Széles korben valo alkalmazasukhoz azonban tovabbi kutatdbmunkéra van
sziikség, de fontos megemliteni, hogy pl. az a-tokoferolt (E-vitamin) a gyakorlatban, az

orvostechnikdban mar hasznaljak stabilizalasi célra [21, 27].

A természetes polifenolok antioxidans hatasukat a vegyiiletben megtalélhato fenolos
hidroxilcsoportnak/csoportoknak kdszonhetik. A stabilizdlé hatds az elézdleg ismertetett
H-donor jellegbdl ered, és a stabilizalo reakcid mechanizmusa feltehetdleg a mar korabban is
emlitett HAT mechanizmus, vagyis hidrogén atom dondalas a fenolos hidroxilcsoportrol a szabad

gyokre [28].

A fent emlitett E-vitaminon kiviil szdmos természetes vegyiilettel kapcsolatban folynak,
illetve folytak kutatdsok, amik alkalmazhatdak lehetnek a szintetikus fenolos antioxidansok
kivaltasara. Kutatocsoportunk tobb évtizede foglalkozik a polimerek stabilizalasaval és
Vizsgélatokat folytattak példaul p-karotinnal [29], kvercetinnel [30], rutinnal [31],
szilimarinnal [32], kurkuminnal [33]. A mezOgazdasagi hulladékbdl szarmazd természetes
kivonatok is hatékonyak lehetnek a stabilizdlasban. Az egyik igéretes jelolt a granatalma

héjanak kivonata, amely szdmos antioxidans hatasti komponenst tartalmaz [34]. A granatalma
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egy népszerli gyiimolcs, amelyet foként Azsidban termesztenek nagy mennyiségben és a
hulladék-arany a feldolgozds utdn nagyon magas. Szintén igéretes anyagnak tekinthetd a
sz616héj kivonata a polimerek stabilizalasara [21]. Az ilyen kivonatok eldallitasa egyszerii és
koltséghatékony, mivel csak szerves olddszerre van sziikség, és egyszerli felszereléseket,
példaul keverdtartalyt vagy Soxhlet reaktort igényel. Az extraktumban talalhatod kiilonbozé
komponensek ¢s azok ardnyanak valtozékonysaga azonban nehezitheti a mérések
ismételhetdségét és az eredmények értelmezését, emiatt sziikség van az extraktumok analitikai

vizsgalatara ¢és a fo6 komponensek stabilizalasi mechanizmusanak mélyebb tanulmanyozasara.

2.4.1. Transz-rezveratrol termeészetes antioxidans

A természetes polifenolok csoportjaba tartoznak a fenolsavak, flavonoidok, sztilbének,
valamint lignanok [35]. Kutatdomunkdm sordn a tranmsz-rezveratrol (transz-3,5,4'-
trihidroxisztilbén) természetes antioxidanst hasznaltam polietilén stabilizdlasahoz. A
transz-rezveratrol egy sztilbenoid vegyiilet, amit korokozokkal (baktériumok pl. Enterococcus
faecalis és gombak pl. Penicillium expansum) szembeni védelem céljabol allitanak el egyes
novények [36]. A vegyiilet megtalalhatd malna-, afonya- ¢s faeper héjaban, azonban
legnagyobb koncentracioban szélohéjban, sz8l6vesszdben van jelen, igy az ember szdmara a
vorosbor a legnagyobb mennyiségben rezveratrolt tartalmazo élelmiszerforras [37, 38].
Tisztitott formaban taplalékkiegészitoként is fogyasztjak. Vildgosbarna, szobahdmérsékleten

szilard por formaji anyag, mely magas olvadasponttal (~270 °C) rendelkezik.

3.Abra Transz-rezveratrol szerkezete

Arezveratrolnak két geometriai izomerje 1étezik: cisz- (Z), illetve transz- (E). Mindkettd
eléfordulhat tisztdn Onmagadban, vagy gliikkoz molekuldhoz kotve, azonban a

transz-rezveratrol (tovabbiakban rezveratrol) jelentdés biologiai hatassal is rendelkezik.
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Antioxidansként gyokfogd vegyiilet, de tumorellenes szerként is vizsgaljak a rakkutatasban:
szamos in vitro €és in vivo kisérletet végeztek, melyek eredményeképp a rezveratrol a
karcinogenezis (tumor kialakulasanak folyamata) mindegyik szakaszat gatolta [39]. Emellett
hatassal lehet a sejtek apoptozisara (,,programozott sejthalal’), antiproliferativ tulajdonsagokkal
(sejtosztddast és sejtnovekedést gatld, daganatellenes) rendelkezhet, és gyulladasgatld hatast is
rendelnek hozzad [40]. Potencidlis gyodgyszeripari alkotd, azonban maga a molekula vizben
rosszul oldddik, alacsony a fénnyel szembeni stabilitdsa, valamint a specialis metabolizmusa
miatt a biohasznosulasa alacsony. Ugynevezett , first pass metabolism™-al szivodik fel, vagyis
a szervezetben egy specifikus helyen (méjban/gyomorban) bomlik, majd bioldgiai
atalakulasokon megy keresztiil, mielétt a célhelyen kifejtené a hatdsat, vagy a keringésbe
juthatna. Ennek az athidaldsara a nanoformuldzds (nanoformulédciok készitése) megoldast
jelenthet [41]. Egyéb jelentds alkalmazasi teriilete a csomagolo-, valamint élelmiszeripar. Habar
egy hatékony antioxidansrol beszélhetlink, a fénystabilitdsa meglehetdsen rossz. Kiilonféle
modszerekkel pl. hidrolizalt buzakeményitével ndvelheté az UV és a termikus stabilitasa,
valamint a hidrofilitasa, ezaltal a biologiai hozzaférhetdsége is javithaté [42]. A
csomagoldiparban folia alkotoelemeként a mar emlitett antimikrobidlis hatisa kifejezetten
elényds, hiszen ennek kovetkeztében hosszabb élettartamot képes biztositani az
¢lelmiszereknek [36]. Polimerek degradéacidja elleni stabilizalasdra nem taldltunk példat az

irodalomkutatasunk soran.

Antioxidans hatasanak leirasahoz fontos kiemelni, hogy a molekuldban megtalalhato
harom hidroxil csoport eltéré gyokfogod aktivitassal rendelkezik, igy a HAT mechanizmus

alapvetden harom féle médon mehetne végbe:

HO
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4.Abra Transz-rezveratrol lehetséges reakcidutiai gyokokkel [43]

15



A Zhengzhoui Egyetem kutat6i a 4. Abran megtalalhaté harom reakciout koziil az elsé
aktivalasi energiajat talaltak a legkisebbnek HAT mechanizmust feltételezve. Emellett jelentds
exoterm hatast figyeltek meg, illetve a legnagyobb szabadenergia csokkenést is ugyanennél a

reakcidutnal tapasztaltak, igy az elsé reakciout jatszodik le a legnagyobb eséllyel [43].

TDK munkam soran egy olyan kutatasba kapcsolodtam be a Miianyag- é¢s Gumiipari
Laboratoériumban, melynek soran a transz-rezveratrol stabilizalo hatasat vizsgaltak a polietilén
feldolgozasi koriilményei kozott. Ahogy emlitettem, egy hatékony, természetben megtalalhato

antioxidans, aminek felhasznalasa potencialisan az iparra is kiterjedhet.
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3. Kisérleti rész

Mivel a kutatocsoport mar régebb 6ta foglalkozik a témaval, én a kutatasba a munka
megkezdése utan kapcsolodtam be. A mintak a rendelkezésemre alltak és nem minden mérést

kizarolag sajat magam végeztem, ezeket a kdszonetnyilvanitasnal részletesen ismertetem.
3.1. Felhasznalt alapanyagok

3.1.1. Polietilén

Kutatdomunkdmhoz a MOL Petrolkémia Zrt. altal gyartott Tipelin FS471 etilén/1-hexén
nagystrtségii (HDPE), Phillips-tipust polietilén kopolimert hasznaltam. A kisérletekben

adalékolva, illetve adalékmentesen is vizsgaltam.

1. Tablazat A4 felhasznalt polietilén jellemzoi

MFR (190 °C, 2,16 kq) 0,3 g/10 min
Névleges stirliség 0,9471 g/cm?®

3.1.2. Irganox 1010

Kutatdsom soran a referencia minték stabilizatoraként hasznaltam az iparban gyakran
alkalmazott Irganox 1010 (5. Abra) gatolt fenolos, primer stabilizatort. A referencia mintak

1000 ppm koncentracioban tartalmaztak a vegyiiletet. Gyarto: BASF, Németorszag

HO

O

— —4

5. Abra Irganox 1010 (11010) szerkezete
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3.1.3. Transz-rezveratrol

A transz-rezveratrol (3. Abra) természetes primer antioxidans, a kutatisom
kozéppontjaban 1évé vegyiilet, vilagosbarna por. Az egyes mintdk a szintetikus 11010
helyettesitése céljabol 0-1000 ppm koncentracidban tartalmaztak rezveratrolt. Mivel
taplalékkiegészitoként boltokban megvasarolhatd, konnyti hozzaférni az anyaghoz. A ~99%-0s
tisztasagu port a CurEase gyartotol (McEwen, Tennessee, USA) szerezte be a kutatocsoport
[44]. Tisztasagat HPLC/MS-MS vizsgalattal ellendriztiik.

6. Abra Rezveratrol por

3.1.4. Sandostab PEPQ

A munkam soran hasznalt foszfor-alapti masodlagos antioxidans. Vizsgaltam egyediili
adalékként, illetve 11010, valamint rezveratrol primer stabilizatorokkal keverve is. A mintak

1000 ppm mennyiségben tartalmaztak a vegyiiletet. Gyarto: Clariant AG, Svijc.

Ot

7. Abra Sandostab PEPQ (PEPQ) szerkezete



3.2. Mintakészités

3.2.1. Rezveratrol olvadasi és bomlasi jellemzoinek meghatarozasa

Elokészitésre nem volt sziikség, a pormintat differencidlis pasztdzo kalorimetriaval,
valamint termogravimetriaval vizsgéaltuk. Ennek részleteit a 3.3. Mérési modszerek fejezetben

1smertetem.

3.2.2. Rezveratrol és PEPQ osszeolvasztasi kisérlete

A két stabilizator egymasra gyakorolt hatasanak vizsgalatdhoz dsszeolvasztasi kisérletet
végeztem. Az 0sszeolvasztashoz gdmblombikot hasznaltam, a hdmérsékletet ugy valasztottam
meg, hogy kdzelitse a polimer feldolgozasi homérsékletét (260 °C). A mérési elrendezés a 8.
Abrdn lathat6. A kisérlet kivitelezéséhez 0,5g - 0,5g transz-rezveratrol és PEPQ stabilizatort
alkalmaztam porként. Az olajfiirdé felmelegitését (~250 °C, kb. 30 perc alatt) kdvetéen 10
percig hagytam az anyagokat 0sszeolvadni, ekkor a lombikban mérhetd hdmérséklet 230 °C
volt. A keletkezd6 anyag az Osszeolvasztds soran egy ideig jol keverhetd volt, de utana
Osszetapadt. A terméket a kisérlet végeztével dorzsmozsarban elporitottam, majd DSC-vel,
illetve TGA-val vizsgaltam. A termék homogenitasat digitalis optikai mikroszkoppal

ellendriztiik. Az eredményeket a 4. fejezetben ismertetem.

8. Abra Osszeolvasztasi kiserlet merési elrendezése
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3.2.3. Recepturak elkészitése

Az antioxidansokat rendre 1 dl acetonban oldva adagoltuk a polimer porhoz
gyorskeverdben. A keverést egy Henschel FM/A10 tipust gyorskeverd segitségével végeztiik
10 percig 1000 1/min fordulatszdm mellett, majd az acetonos port lehetdség szerint egy
¢jszakan at, szobahOmérsékleten szaritottuk talcan. A mintakészitéshez Phillips-tipust
polietilént hasznaltunk, az egyes mintarecepturak a 2. Tablazatban olvashatoak. Minden

esetben 1,5 kg polietilént alkalmaztunk, az elkésziilt mintdkon hatszori-extriziét végeztiink.

2. Tablazat A kisérletsorozatokban felhasznalt mintdk

M{nta Minta osszetétele Minta jele Receptira
szama
Primer Szekunder

1 Adalékmentes AM

2 1000 ppm PEPQ PEPQ 1,5 g PEPQ

3 1000 ppm 11010 11010 1,5 g 11010

4 Il,%%%ppm 11010+1000 ppm 11010+PEPQ 1,5g11010 | 1,5 gPEPQ

5 1000 ppm Rezveratrol 1000 ppm Rez 1,5 g Rez
1000 ppm PEPQ+

6 110 ppm Rezveratrol 10 ppm Rez+PEPQ | 0,015 gRez | 1,5 g PEPQ
1000 ppm PEPQ+

7 125 ppm Rezveratrol 25 ppm Rez+PEPQ | 0,0375 g Rez | 1,5 g PEPQ
1000 ppm PEPQ+

_l_

8 150 ppm Rezveratrol 50 ppm Rez+PEPQ [ 0,075 gRez | 1,5 g PEPQ
1000 ppm PEPQ+

9 +100 ppm Rezveratrol 100 ppm Rez+PEPQ | 0,15 g Rez 1,5 g PEPQ
1000 ppm PEPQ+

10 +250 ppm Rezveratrol 250 ppm Rez+PEPQ | 0,375 gRez | 1,5 g PEPQ
1000 ppm PEPQ+

11 +500 ppm Rezveratrol 500 ppm Rez+PEPQ [ 0,75 g Rez 1,5 g PEPQ
1000 ppm PEPQ+

12 11000 ppm Rezveratrol 1000 ppm Rez+PEPQ | 1,5 g Rez 1,5 g PEPQ

3.2.4. Extruzio, préselés

Az elkészitett mintdkon hatszori extriziot végeztiink és minden extrizid utdn
mintavételezés tortént az elkésziilt granulatumokbodl, a kisérletsorozatok elvégzéséhez. Az
extruzio egy Haake Rheocord EU 10V meghajto egységhez kapcsolt Rheomex S % egycsigas
extruderrel tortént 50 1/min csigafordulatszam mellett. A beallitott zonahdmérsékletek: 180,

220, 260, 260 °C voltak. Az elsd extraziok soran sziikség volt a beboltozodéas csokkentésére,
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célszerli volt razatét alkalmazni. Minden 1épés utan 15-20 dkg granulatum keriilt kivételre, a

kovetkezd extruzid elinditasa el6tt.

A kisérletsorozatokban foként granuldtumot hasznaltunk, de az FT-IR mérésekhez,
préseléssel nagyjabol 100 pm vastagsagu filmeket kellett késziteni, amiket egy Fontijne SRA
100 présgép segitségével allitottunk eld. A préselés 190 °C-on, 150 kN erdvel, 2 perces

elomelegitési €s 1 perces préselési iddvel tortént.
3.3. Mérési modszerek

3.3.1. Differencialis pasztazé kalorimetria (DSC)

A rezveratrol, illetve Gsszeolvasztasi kisérlet termékének termikus jellemzésére és a
lejatszodo héfolyamatok vizsgélatdhoz a mintak hdkapacitasat mértiik differencialis pasztazo
kalorimetria (DSC) segitségével. A mérések egy Perkin Elmer DSC 7 (Norwalk, CT, USA)
berendezéssel torténtek, a 3-5 mg-os mintakat 30° C-rdl 300 © C-ra fltdttikk 10° C/min fiitési

sebességgel, oxigén atmoszféraban.

3.3.2. Termogravimetria (TGA)

A rezveratrol, illetve az Osszeolvasztasi kisérlet utan kapott termék stabilitasanak
vizsgalatat Perkin Elmer TGA 6 késziilékkel végeztiik. 30 és 700 °C kozotti méréstartomanyt
alkalmaztunk. 10 mg mintat vizsgaltunk 10 °C/min felflitési sebességgel oxigén €s nitrogén

aramban.

3.3.3. Digitalis optikai mikroszkopia (DOM)

Az 0sszeolvasztasi kisérlet termékét DOM mérési modszerrel vizsgéltuk. Ehhez egy

Keyence VHX 5000 digitalis optikai mikroszkopot €s 1000x-es nagyitast alkalmaztunk.

3.3.4. Fourier-transzformacios infravoros spektroszkopia (FT-IR)

A polimer kémiai szerkezetének valtozasat a tobbszori feldolgozas sordn, infravords
spektroszkopiaval vizsgaltuk (FT-IR). Az elkésziilt mintdkrél transzmisszios iizemmodban
FTIR spektrumot vettlink fel. A spektrumok alapjan a funkcids csoportok valtozasabol a
stabilizadtorok hatékonysagara lehet kovetkeztetni. A méréshez egy Tensor 27 FT-IR
spektrofotométert (Gyartd: Bruker Optik GmbH, Lipcse, Németorszag) alkalmaztunk. A
hasznalt filmek vastagsiaga 100 um volt. A méréseket 4000 és 400 cm™ kozotti hullamhossz

tartomanyban végeztiik 2 cm™!-es felbontast és 16 pasztizast alkalmazva.
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A feldolgozott polietilénben 1évé funkcids csoportok (vinil, vinilidén, transz-vinilén,
karbonil, foszfor (III)) szamat a préselt polimer folidkon felvett abszorbancia spektrumokbol
hataroztuk meg a belsd standard médszerrel az 27. egyenlet szerint.

C= E(M) 27. egyenlet
Q \Ayef
Az egyenletben C az adott funkcids csoport koncentracidja, K az abszorpcids
egyiitthatd, @ a polimer siirtisége (g/cm®) mértékegységben. Ainy és Arera vizsgalt és a referencia

abszorpcids sav intenzitasa.

Az elemzett abszorpcids sdvok abszorpcids egyiitthatdinak ¢és karakterisztikus

hullamhosszainak 6sszefoglaldja a 3. Tdbldazatban taldlhatoak.

3. Tablazat Elemzett abszorpcios savok abszorpcios egyiitthatoinak és karakterisztikus

hullamhosszainak osszefoglalo tablazata

Antioxidans
funkcionalis Egység K Hullamszam [cm™]
csoportja/tipusa
Ainv Aref
Vinil 1/1000C 0,5000 908 2018
Vinilidén 1/1000C 0,5654 888 2018
Transz-vinilén 1/1000C 0,4342 965 2018
Karbonil mmol/molPE 0,03826 1780-1690* 2018
Foszfor (I1I) ppm 4955 850 2018

*: Integralt intenzitas 1780-1690 cm-1 tartoményban

A vinil-rezgés abszorpcids egyiitthatojat 'H NMR spektroszkopias modszerrel,
eldzetesen hataroztak meg (K=0,5) [45, 46].

3.3.5. Folyoképesség vizsgalata (MFR)

Az MFR (Melt Flow Rate) vizsgalattal jol nyomon kovethetd a termooxidativ
degradacio, hiszen a Phillips tipust HDPE esetén a kialakulo hossztlanct elagazasok novelik
az omledékviszkozitast, amely a folyasindex csokkenéséhez vezet. A méréseket egy Gottfert
MPS-D MFI-mérd (gyartd: Buchen, Németorszag) berendezésen végeztiik, 190 °C-on és 2,16
kg terhelés alkalmazésa mellett (szabvanyos mérés). A berendezés geometriai paramétereit a

4. Tablazatban foglaltam Gssze.
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4. Tablazat Az MFI méro berendezés geometriai paraméterei

Henger atméréje 9,3 mm
Kapillaris atméréje 2,095 mm
Kapillaris hossza 8 mm
A dugattyut terheld tomeg 2,16 kg

A granulatum mintdk tdmoritését kovetden az eldmelegitési id6 4 perc, a mintavételi
1d6, pedig 3 perc volt. Minden esetben 5 parhuzamos mérést végeztiink és az eredményeket 10

percre atszdmolva adtuk meg. A mérések kozott a késziiléket alaposan kitakaritottuk.

3.3.6. Oxidacios indukcios id6 meghatarozasa

A méréssel a polimerek hdstabilitasardl kaphatunk informaciokat. Kutatasom soran azt
vizsgaltam ezzel a mérési mddszerrel, hogy a rezveratrol hozzdadasa javitja-e a polietilén
héstabilitasat. A méréseket egy Perkin Elmer DSC 8500 berendezésen végeztem. A mérések
soran 3-6 mg tomegii mintdkat vagtam le a recepturak alapjan készitett granuldtumokbol, majd
oxigén atmoszféraban vizsgaltam az id6t, aminél az anyag elkezd oxidalni. Mindezt nyitott

mintatartoban, 190 °C-on végeztem. Az OIT meghatirozasanak menete a 9. Abrdn lathato.
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9. Abra Oxiddcios indukcios idé meghatarozasanak menete

A minta oxidacidja exoterm folyamat, ez jol kovethetd a diagramon. Az oxidacio
kezdetének megallapitashoz a diagramokra egyeneseket sziikséges illeszteni, majd ezek

metszéspontjdhoz tartozo iddegység lesz az OIT értéke.
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3.3.7. Szinmérés

A granulatumokon szinvizsgalatot végeztiink, 3 parhuzamos mérést dsszetételenként.
Vizsgaltuk az optikai L-paramétert (L*), sargasagi indexet [YI D1925 (2/C)] és fehérségi
indexet [WI E313(2/C)]. Ezek alapjan meg lehet hatarozni, hogy az adott stabilizator, milyen
mértékben szinezi el a polimert. A szinméréshez egy Hunterlab Colourquest 45/0 berendezést
alkalmaztunk. Tovabba a sargasagi index &abrazolasdbol meghatiroztam a rezveratrol

polietilénben valo oldhatosagat. Ennek részleteit a 4. fejezetben ismertetem.

4. Eredmények és értékelésiik

Dolgozatom ezen szekcidjaban szeretném ismertetni az el6zéekben bemutatott
kisérletek, mérések eredményeit. Az eredmények abrazoldsdhoz az OriginLab szoftvert
hasznéltam. Az abrakban talalhatdo gorbék csak szemvezetd gorbék, az eredmények jobb

kovethetdsége érdekében alkalmaztam Oket.

4.1. Rezveratrol DSC és TGA mérések eredményei

Ahogy korabban emlitettem a két mérési modszer lehetdséget teremt arra, hogy

informaciodkat kapjunk az anyagunk olvadasi és bomlasi jellemzdirdl.
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10. Abra Rezveratrol DSC gérbéje
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A DSC gorbe alapjan megallapithatdo, hogy a rezveratrol magas olvadasponttal
rendelkezik, koriilbeliil 270 °C az olvadasi hdmérséklete. Az anyag tisztasagat aldtdmasztja az
¢les olvadasi cstucs €s hogy nincs a gorbén mas leolvashaté jel. A homogén eloszlatas
érdekében, praktikus szempontokat szem el6tt tartva nem eldnyds a magas olvadaspont, de nem

is zarja ki az adalék ipari alkalmazasat.
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11. Abra Rezveratrol TGA gorbéje

A termogravimetrias gorbébdl (11. Abra) lathatd, hogy a rezveratrol oxigénben az
olvadasi homérsékletéig stabil. Ezt kovetden a hdmérséklet emelésével rohamosan nd a relativ
tomegveszteség, 400 °C-on mar az anyag kb. 40%-a, 600 °C-on, pedig gyakorlatilag teljesen
elbomlott az antioxidans. A polietilén stabilizaldsa szempontjatbol ez eldnyds, hiszen az ajanlott
feldolgozasi homérséklet 180-220 °C a gyartd technikai adatlapja alapjan [47], tehat az

antioxidans nem fog ezen a hdmérsékleten elbomlani.
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4.2. Rezveratrol és PEPQ osszeolvasztasi kisérletének eredményei

Az 0Osszeolvasztas utan kapott terméket DOM-mal, DSC-vel, illetve TGA-val

vizsgaltuk.

12. Abra Az dsszeolvasztds utdn mozsdrral elporitott termék

13. Abra Digitdlis optikai mikroszkdppal alkotott kép az dsszeolvasztds utani termékrél
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A mikroszkopos kép (13. Abra) alapjan megallapithato, hogy a két anyag dsszeolvadt
az alkalmazott 230 °C-os hdémérsékleten a PEPQ alacsonyabb (~70 °C), olvadasi
hémérsékletének kdszonhetden, tehat a kolcsonhatasukat érdemes lehet vizsgéalni miiszeres
analitikai modszerekkel. Azonban azt szem eldtt kell tartani, hogy a rezveratrol ezen a

homérsékleten nem tudott megolvadni, igy valamelyest inhomogén maradt a termék, ahogyan

az a mikroszkopos felvételbdl is lathato.
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14. Abra Osszeolvasztaisi termék DSC gorbéje

A DSC gorbének (14. Abra) 200 °C felett maximuma van az dsszeolvasztott termék
esetében (Rez+PEPQ). Ez egy exoterm reakciot jelent. Feltételezhetdleg a két stabilizator

egylittes jelenléte gyorsithatja a bomlast, illetve oxidacio is lejatszodhat.

A terméket termogravimetriaval is vizsgaltam nitrogén aramban, hogy az oxidacio jelét
kizarjam, csak a kolcsonhatasukbol eredd jeleket detektdljam. A kapott gorbét

osszehasonlitottam a tiszta rezveratrol és PEPQ TGA gorbéivel (15. Abra)
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15. Abra Osszeolvasztdsi termék és a tiszta stabilizatorok TGA gorbéi

Lathat6, hogy a stabilizator-keverék alacsonyabb hdmérsékleten kezdett el bomlani,
mint a tiszta antioxidansok dnmagukban. Ez a jelenség arra utalhat, hogy a PEPQ-bol keletkezd
bomlastermékek gyorsitjak a rezveratrol bomlési folyamatat, azonban a pontos magyarazathoz

tovabbi vizsgalatok sziikségesek.

4.3. Rezveratrol hatasanak vizsgalata polietilénben-osszehasonlito

vizsgalatok

A kovetkezOkben a mérési eredmények alapjan 0Osszehasonlitom az 1000 ppm
rezveratrolt tartalmazd mintakat az iparban alkalmazott, szintetikus antioxidansokkal stabilizalt
polietilén mintakkal. Ezaltal informéciot nyerhetiink arrél, hogy a rezveratrol alkalmazasanak
valoban van-e 1étjogosultsdga az iparban haszndlatos szintetikus stabilizatorok mellett. A
kiilonbozé mérési mdodszerek eredményeit az extrizidk szdmanak fliggvényében abrazoltam.

Tovabba a kovetkez0 jelolésjegyzéket hasznaltam az eredmények abrazolasa soran:
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16. Abra A 4.3.-as fejezetben haszndlt jelolésjegyzék

4.3.1. FT-IR mérési eredmények

A krom katalizatorral (Phillips eljards) gyartott polietilén ardnylag nagy mennyiségben
tartalmaz lanc végi telitetlenséget. Ezek a csoportok reaktivak, feldolgozéas soran szamuk
csokken, elagazasok/keresztkotések johetnek 1étre, amely a folydképesség (MFR) csokkenését

eredményezi. Ez nyomon kdvethetd a vinil-csoportok mennyiségi valtozasaval.
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17. Abra Vinil-csoport mennyisége az extriziok szamdnak fiiggvényében

A 17. Abrdn megfigyelhetd, hogy a vinil-csoportok mennyisége az extruzidk soran
folyamatosan csokken. A legkifejezettebben az adalékmentes mintanal olvashato ez le, de a

csak PEPQ-t tartamazd polimer vinil-csoport koncentracidja is gyorsan csokken az extraziok
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szamanak novekedésével. Ez alatamasztja az elobb leirtakat, vagyis a feldolgozasok soran a
reaktiv telitetlen csoportok elreagalnak és elagazasokat, keresztkotéseket alakitanak ki. Az is
jol lathato, hogy a szintetikus ipari 11010 stabilizator mind 6nmagaban, mind pedig PEPQ
szekunder antioxidanssal keverve hatasos a polietilén stabilizaldsaban. Kiemelendd, hogy az
1000 ppm rezveratrolt tartalmaz6 mintdban a vinil-csoportok mennyisége gyakorlatilag nem
valtozott, ami azt jelenti, hogy 6nmagéaban kiemelked6en hatékony a hosszulancu eldgazasok
kialakulasdnak akadalyozasdban. Tovabba megfigyelhetd, hogy a szekunder antioxidans
(PEPQ) adagolésa a varttal ellentétben nem javitja a stabilizalo-képességet, hanem rontja: a
rezveratrolhoz adagolva nagyobb mértékben csokken a vinil-csoportok szama az extraziok

soran, mint a PEPQ nélkiili mintanal.
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18. Abra Karbonil-csoport mennyisége az extriziék szamanak fiiggvényében

Karbonil-csoportok valtozasat a feldolgozas sordn az oxigén jelenléte okozza. Az
adalékmentes minta esetében a nagyobb értékek annak tudhatéak be, hogy a polimer konnyeben
oxidalodik, tobb karbonil-csoport keletkezik az extriiziok szdmanak ndvekedésével, hiszen nem
tartalmazott stabilizatorokat. A tobbi, adalékolt minta esetében joval alacsonyabb értékeket

mértunk.
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19. Abra Vinilidén-csoport mennyisége az extriziok szamdnak fiiggvényében

A vinilidén-csoportok véltozasa esetén (19. Abra) nehéz pontos kovetkeztetéseket
levonni, ugyanis a PEPQ oxidalodasabol keletkez6 termék elnyelése megegyezik a
vinilidén-csoportok elnyelésével (888 1/cm). Ezzel magyarazhatd, hogy a PEPQ tartalmt
mintaknal kezdetben egy erds novekedés tapasztalhato az extriiziok szdmanak novekedésével.
Ez a tendencia a 4. extriizi6 utan valtozik, ami annak kdszonhetd, hogy a foszfor (III) tartalmu
csoportok oxidalodnak, elfogynak a rendszerbdl. A PEPQ-t nem tartalmaz6 mintdk esetében
jelentds valtozds nem tapasztalhatd a tobbszori extrizid sordn. Az elsé extruzidt kovetd
mérésnél volt kiilonbség a vizsgalt mintdk vinilidén-csoport tartalmdban, ami vélhetden az

adalékok valamelyik sajat csoportjanak elnyelésével hozhatd 0Osszefiiggésbe, ami atfed a

vizsgalt csoport rezgésével.
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20. Abra Transz-vinilén csoport mennyisége az extruziok szamanak fiiggvényében

A transz-vinilén csoportok valtozasa (20. Abra) a degradacié mértékével hozhat6
Osszefiiggésbe: a degradacid6 mértékének ndvekedése a tramsz-vinilén csoportok
mennyiségének ndvekedésével jar egyiitt. Ez 0sszhangban van azzal, amit az adalékmentes
mintanal tapasztalhatunk: a csoportok szdma ndvekszik, tehat a degradacidé mértéke is
novekszik, ami egy stabilizalatlan mintanal nem meglepd. Megfigyelhetd tovabba, hogy az
11010-et, valamint a tiszta PEPQ-t tartalmazé mintdknal nincs szamottevd valtozas, vagyis
feltételezhetden ebben az esetekben a stabilizalas hatdsos volt. A rezveratrol tartalm( mintak
esetén az elsd extruzidt kovetden joval nagyobb értékeket hataroztunk meg, ami a rezveratrol
sajat vinilén tartalméval hozhaté Gsszefiiggésbe (3. Abra). A tobbszori extrizi6 soran csokken
ez az érték, ami arra utal, hogy a rezveratrol nem csak a fenolos hidrogén-csoportjaval vesz
részt a gyokos reakciokban, hanem a molekula kozepén talalhato telitetlen csoportnak is
jelentdsége lehet az antioxidans hatékonysdgaban. A PEPQ adagolasanak nincs hatdsa a

transz-vinilén csoportok szdmanak alakulasara a rezveratrol mellett.
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21. Abra Foszfor (III)-csoport mennyisége az extrizidk szamanak fiiggvényében

A 21.Abrin a foszfor (III)-csoport mennyiségének valtozasa kovethetd nyomon a
tobbszori extruziok soran. Ertelemszeriien a PEPQ-t nem tartalmazé mintak esetében nincs
értelme foszfor (III)-csoportrol beszélni, hiszen az alappolimer nem tartalmaz ilyen
csoportokat, illetve a tobbi stabilizator sem foszfor-alapl. Az olyan mintdknal, ahol PEPQ-t is
alkalmaztunk, ott az extruziok szdmaval csokken a foszfor (III) tartalom, ami nem meglepd,
ugyanis feldolgozas soran a PEPQ oxidalodik. A mérés szordsa ugyan elég nagy, de az
leolvashat6, hogy a csak PEPQ-t tartalmazé minta esetén nagyon gyorsan, gyakorlatilag egy
extrizid utan 0-ra csokken az értéke, azonban fenolos antioxidanst is tartalmaz6 adalékcsomag

esetén sokkal lassabban fogy el a rendszerbdl a harom értékii foszfor csoport.

4.3.2. Folyoképesség vizsgalat mérési eredményei

Az FT-IR mérések kiértékelésénél mar emlitettem, hogy a kutatdsomhoz hasznalt HDPE
nagy szamu telitetlenséggel rendelkezik a polimerlancok végein. Ezek a telitetlen csoportok
feldolgozas soran elreagalnak ¢€s keresztkotések, elagazasok alakulnak ki, vagyis térhalopontok
keletkeznek, novekszik a térhdlostirliség. Ez természetesen hatdssal van a polimer reologiai

tulajdonsagaira. Ezt az MFR mérési eredmények alapjan jol nyomon lehet kdvetni.
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22. Abra MFR vizsgdlat eredményei az extriziok szamdanak fiiggvényében

A 22. Abrdn j6] megfigyelhetéek az elbb leirtak: bar eltérd mértékben, de minden
minta esetén az extriziok szamanak novekedésével az MFR értékek csokkennek, tehat az
omledék folyoképessége csokken (tehat viszkozitdsa novekszik) a mar el6zéekben targyalt
okok kovetkeztében. Adalékmentes esetben a 4-szeres extruziot kdvetden az anyag MFR-je
gyakorlatilag zérus, vagyis az anyag feldolgozasa az adott koriilmények kozott, hagyomanyos
modszerekkel mar nem lehetséges. A tisztan PEPQ-val stabilizalt minta szintén joval elmarad
a tobbi adalékhoz képest, mar a mésodik extraziot kdvetden az MFR nagyjabol 0,06 egységet
csokken az elsd utani kb. 0,2 g/min értékrdl. A tisztan 11010-et tartalmazo minta esetében a
csOkkenés mar kisebb mértékili, de szintén elmarad a tobbihez képest. A primer és szekunder
antioxidanst is tartalmaz6é mintak koziil az 11010+PEPQ esetében kicsit jobb értékeket
figyelhetiink meg, de szamottevd kiilonbség nincs a Rezveratrol+PEPQ mintdhoz képest.
Kiemelném azonban a csak rezveratrolos mintat, ugyanis ebben az esetben az anyag MFR-je a

6. extrizid utan is csak kis mértékben tér el a kezdetihez képest.
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4.3.3. Oxidacios indukcios ido mérésének eredményei

Az egyes stabilizatorok hostabilizalo hatasa az OIT eredmények alapjan kénnyen

Osszevetheto.
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23. Abra OIT eredmények az extriziék szamdnak fiiggvényében

A 23. Abrdn lathaté, hogy az OIT értékek az extriziok szamaval eltérd mértékben
csokkennek. A csokkenés legjobban az 11010+PEPQ mintanal figyelhetd meg. A legjobb
értékeket a Rez+PEPQ, illetve a csak rezveratrolt tartalmazé mintdk esetében értem el. Ezek
nagyjabol megegyezé mértékben voltak hatasosak. Kiemelném, hogy a rezveratrolos mintak
esetében az OIT kb. az 11010-es értékek 3-szorosa lett. A rezveratrolt tartalmazd mintdk
esetében a 4. extrizié utdn mért értékek eltérnek a megallapitott trendtdl, ennek okat még
vizsgéljuk. Az adalékmentes, illetve PEPQ-s mintdnak a hdstabilitdsa gyenge, az OIT értékek
gyakorlatilag 0-3 perc kozott helyezkednek el. Az 11010-es minta esetében, habar kisebb OIT

értékeket mértem, de ezek az extriiziok soran nem valtoztak szamottevoen.
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4.3.4. Szinmérés eredményei
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24. Abra YI az extriziék szamdnak fiiggvényében

A 24. Abra alapjin megallapithat6, hogy az dsszes felhasznalt adalék elszinezi a polimert,
azonban a rezveratrol a legnagyobb mértékben, hiszen a sargasagi index (Y1), itt a legmagasabb.
A rezveratrolos mintdknal ez szabad szemmel is egyértelmiien lathaté volt, az 1000 ppm
rezveratrolt tartalmazd mintak halvanybarna szintiek voltak. A t6bbi minta esetében szabad
szemmel nem érzékelhetd a szinezd hatas, csak a miiszeres vizsgélattal valik egyértelmiive.
Belathato, hogy PEPQ hozzdadasaval a rezveratrol szinezd hatdsa csokkenthetd. Ez azzal
magyarazhatd, hogy a rezveratrol reakcidtermékeinek szinezd hatasa erésebb, mint a kiindulasi
molekulédé, a PEPQ jelenléte pedig visszaszoritja a framsz-rezveratrol reakcidit. Ugyanez a
jelenség figyelheté meg az 11010 jelenlétében. Az ipari stabilizdtorbol képzédd kinoidalis

szerkezetl reakciotermékek szinezd hatasat csokkenti a PEPQ jelenléte [48].
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25. Abra WI az extrizick szamanak fiiggvényében

A fehérségi index alapjan (25. Abra), a sargasagi indexhez hasonldan a rezveratrolt
tartalmazo mintdk esetében a legkisebbek a WI értékek. Azaz a fehér-fekete szinskéalan a
rezveratrolt tartalmaz6é minta szine all a legtdvolabb a fehértdl, a rezveratrolos mintak

halvanybarna szintiek.
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26. Abra Optikai L" paraméter az extriiziok szamadnak fiiggvényében

Az optikai L* paraméter kifejezi a minta vilagossagat. A 26. Abrdrél megallapithato,
hogy a mintak az extruziok szdmanak novekedésével sotétednek, ez fOként a csak rezveratrolt

tartalmazo minta esetén volt jol megfigyelhetd.

4.4. Rezveratrol hatasanak vizsgalata polietilénben-eltéro

rezveratrol koncentracioju mintak soran kapott eredmények

Ebben a fejezetben bemutatom a kiilonb6z6 koncentracidban rezveratrolt tartalmazo
mintdkon végzett mérések eredményeit. Referenciaként 1000 ppm PEPQ-t tartalmazo
polietilént hasznaltam. A jobb kdvethetdség végett az eldzo fejezettel megegyezd sorrendben
mutatom be az eredményeket, valamint minden mérés esetében egy kiilon abrat is készitettem,
ahol csak az 1. és 6. extruzio soran mért eredményeket abrazolom a koncentracio fiiggvényében,
igy pontosabb kovetkeztetéseket lehet levonni az eredményekbdl. A fejezetben hasznalt

jelolésjegyzék a 27. Abrdn lathato.
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10 ppm Rezveratrol+1000 ppm PEPQ
25 ppm Rezveratrol+1000 ppm PEPQ
50 ppm Rezveratrol+1000 ppm PEPQ
100 ppm Rezveratrol+1000 ppm PEPQ
250 ppm Rezveratrol+1000 ppm PEPQ
500 ppm Rezveratrol+1000 ppm PEPQ
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27. Abra A 4.4.-es fejezet jelolésjegyzéke

4.4.1. FT-IR mérések eredményei
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28. Abra Vinil-csoport mennyiségének valtozdsa eltéré rezveratrol koncentrdcié mellett

Az 28. Abrdn jol latszik, hogy a vinil-csoportok szama csokken az extriziok szaméanak
novekedésével, vagyis a vinil-csoportok elreagdlnak és keresztkotések, eldgazasok jonnek 1étre.
Az 1s megfigyelhetd, hogy a vinil-csoportok szdma a rezveratrol koncentracid novelésével
novekszik, azaz minél tobb rezveratrolt alkalmaztunk, anndl hatékonyabban tudta

megakadalyozni a telitetlen csoportok reakcioit. Azt azonban meg kell jegyzeniink, hogy 250

39



ppm mennyiség folott a koncentracio novelésének hatdsa mar sokkal kisebb, mint ez alatt. A
csak PEPQ-t tartalmazo és a 10 ppm rezveratrolt is tartalmaz6 minta esetén a kapott értékek

nagyon hasonloak, vagyis 10 ppm rezveratrol hatasa mar elhanyagolhato.
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29. Abra Vinil-csoport mennyisége 1. és 6. extruziot kovetéen a rezveratrol koncentracio

fliggvényében

A két abra alapjan (28-29. Abrdk) levonhaté a kovetkeztetés, hogy a nagyobb
rezveratrol koncentraciok esetében kisebb a vinil-csoportok szdmanak véltozasa az 1. és 6.
extruzid kozott, tehat a rezveratrol magasabb koncentraciokban jobban kifejti stabilizalo
hatasat. A 29. Abra kapcsan fontos megemliteni, hogy a csak tiszta 1000 ppm rezveratrolt
tartalmaz6é minta (az dbran ,,PEPQ nélkiil”) esetében gyakorlatilag nincs kiilonbség a vinil-
csoportok szamaban a 6. extruzié utdn sem, ami nagyon hatékony stabilizalasra utal és e

tekintetben igazolja a PEPQ adagolasanak hatranyos hatasat.
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30. Abra Karbonil-csoport mennyiségének valtozasa eltéré rezveratrol koncentracio

mellett

A 30. Abra szerint azt tapasztaljuk, hogy a kis koncentraciok, valamint csak PEPQ
alkalmazasa esetén nagyobb mértékben novekszik a karbonil-csoportok szama (pl. 10 ppm
esetén kb. 0,6 mmol/mol PE mennyiségrél 20 mmol/mol PE mennyiségre ndvekszik), mint a
nagyobb koncentraciok alkalmazasakor (pl. 100 ppm esetén mar csak nagyjabol 0,4-r61 0,7
mmol/mol PE-re novekszik). Az el6zd fejezetben mar kifejtettem, hogy a karbonil-csoportok
valtozasa az oxigénnel szembeni stabilizal6 hatasrél ad informécidt. Ezek alapjan a magasabb
rezveratrol koncentraciéval jobb stabilitast lehet elérni. Erdekes azonban megjegyezni, hogy a
legnagyobb mennyiségben rezveratrolt tartalmaz6 mintanal kis mértékii ndvekedés figyelhetd
meg a karbonil-tartalomban a kevesebb adalékot tartalmazokhoz képest. Ennek a jelenségnek a
magyardzata is az lehet, hogy a PEPQ és a rezveratrol negativan befolyédsoljak egymas

hatékonysagat.
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31. Abra Karbonil-csoport mennyisége 1. és 6. extruziot kovetoen a rezveratrol koncentrdcio

fliggvényében

A 31. Abrdn még jobban kivehetd, hogy kis koncentraciok esetén a 1. és 6. extriizié utdn
mért értekek kozott joval nagyobb a kiilonbség, mint a magasabb koncentraciok esetén.
Emellett a csak 1000 ppm rezveratrolos minta esetén a karbonil-csoportok szama gyakorlatilag
nem valtozik az extriiziok szdmanak ndvekedésével, tehat ismételten hatékony stabilizald

hatasra lehet kovetkeztetni.

42



0,12

X ppm Rezveratrol + 1000 ppm PEPQ

0,10

0,08 +

Vinilidén/1000 C

500, 250, 1000

0,06 T T T T T

Extrazidk szama

32. Abra Vinilidén-csoport mennyiségének valtozdsa eltérd rezveratrol koncentrdicié mellett
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33. Abra Vinilidén-csoport mennyisége 1. és 6. extruziot kovetden a rezveratrol koncentrdcio

fiiggvényében
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A 32. Abra szerint az extruziok szamanak novekedésével a PEPQ-s referencia
kivételével minden esetben nd a vinilidén-csoportok latszolagos szama. Ez részben a lejatszodo
degradacios folyamatokra utal, részben azonban a korabban emlitett oxidalt, 6t értékii foszfor

elnyelésével vald atfedésre is, ami noveli a vinilidén-csoportok latszolagos mennyiségét.

A 33. Abrdt megfigyelve lathato, hogy kis koncentraciok esetén a vinilidén-csoportok
szama csak kis mértékben valtozik, hiszen mar az els6 extruzid sordn atalakult a PEPQ P(III)
csoportja P(V)-¢. A PEPQ nélkiili mintdban a nagy rezveratrol koncentracio ellenére is van egy
kis kiilonbség a vinilidén-csoportok mennyiségi valtozasaban, kis mértékben fogyott a vinilidén
a rendszerbdl hat extrizié soran. Ebben az esetben a PEPQ P(V) csoportjanak elnyelés-noveld

hat4sa nem jelentkezik.
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34. Abra Transz-vinilén-csoport mennyiségének valtozadsa eltérd rezveratrol

koncentracio mellett
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35. Abra Transz-vinilén-csoport mennyisége 1. és 6. extruziot kovetoen a rezveratrol

koncentracio fiiggvényében

A 34. Abrdn megfigyelhetd, hogy 0-250 ppm koncentracioig nincs jelentds valtozas a
csoportok mennyiségében sem a tobbszori extrizid sordn, sem a koncentracio valtoztatasanak
hataséra. 500 és 1000 ppm esetében a rezveratrol sajat fransz-vinilén tartalmanak koszonhetden
magasabb értékeket mértiink, ami a tobbszori extriizido soran csdkkent. Ennek lehetséges
magyarazatat mar a 20. Abrdndl ismertettem, a rezveratrol vinilién csoportja vélhetden részt
vesz a stabilizalasi reakciokban. A 35. Abra alapjan a PEPQ nélkiili és a PEPQ-t tartalmazo

mintak kozott nincs szamottevo kiilonbség.
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36. Abra Foszfor (I1I)-csoport mennyiségének vdltozdsa eltérd rezveratrol koncentrdcié

mellett
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37. Abra Foszfor (IIl)-mennyisége 1. és 6. extriziot koveten a rezveratrol

crer
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A 36-37. Abrakrél levonhaté a kovetkeztetés, hogy a magasabb koncentraciok esetén
nagyobb mennyiségli P(III)-csoportot mértiink, ez egybecseng a korabbi tapasztalatokkal, a
fenolos antioxidéans jelenléte gatolja a foszforos antioxidans fogydsat. Emellett az 1. és 6.
extrazio utan mért értékek kozott a kiilonbség nagyjabol azonos az Gsszes koncentracio

esetében. Erdekes megjegyezni, hogy a korabban ismertetett eredményeknél kimutathato

crer

4.4.2. Folyoképesség vizsgalat mérési eredményei
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38. Abra MFR mérési eredmények eltéré rezveratrol koncentrdcié mellett

A 38. Abrdbél azt a kovetkeztetést vonom le, hogy 10 ppm-ben alkalmazva a rezveratrol
pozitiv hatdsa nem mérhetd, kisebb folyoképesség értékeket kaptunk a tobbszori extruzidok
szamanak novelésével, mint, ha nem alkalmaztuk volna. 25-250 ppm kozott a rezveratrol
mennyiségének novelésével egyre jobban kozelitjiik a folyoképesség allandosagat a tobbszori
extruzid sordn. A koncentracid nodvelésével kisebb mértékben torténik az MFR értékek

csokkenése.
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39. Abra MFR értékek 1. és 6. extriiziot kivetéen a rezveratrol koncentrdcié fiiggvényében

A 39. Abrdrél megallapithato, hogy 400 ppm felett (500 és 1000 ppm-es mintik) az
MFR értékek kozotti kiilonbségek az 1. és 6. extriziok utan gyakorlatilag nem valtoznak. A
PEPQ n¢lkiili minta esetén az elsd €s utolsd extrazidt kovetdé MFR értékek nem kiillonboznek

jelentésen, ez mutatja, hogy tisztan a rezveratrol hatékony adalék lehet az Omledék

folyoképességének megdrzését tekintve.
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4.4.3. Oxidacios indukcios ido mérésének eredményei
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40. Abra OIT mérési eredmények eltérd rezveratrol koncentrdcié mellett

A 40. Abrdn egyértelmiien latszik, hogy 250 ppm feletti koncentracio esetén az OIT
értékek magasak lettek. Mindegyik minta koziil kiemelkedik az 1000 ppm Rezveratrol+PEPQ
minta, ugyanis itt 2 oras értéket is mértem, amig kizarolag PEPQ esetén a maximalis OIT érték
3 perc koriili. Ez alapjan a rezveratrol rendkiviil hatékony a polietilén hdstabilizalasaban
oxigénben gazdag kornyezetben. Megfigyelhetd tovabba, hogy a kis koncentraciok esetében az
OIT értéke kisebb mértékben csokken, mint a 500 és 1000 ppm-nél, viszont fontos
megjegyezni, hogy a szords a mérési modszerbdl addddan jelentds. Emellett az dbra jol mutatja,
hogy az extriiziok szamanak novekedésével az OIT értekek csokkennek. Az 1000 ppm-es minta
esetén az 1. extriziot kdvetden leolvashatd egy ugrés, ez valdszinilileg abbol fakad, hogy az 1.
extrizional még nem sikeriilt teljesen homogén terméket gyartani, igy a 2. extriizio soran javult
az adalékok eloszlasa a polimerben, ami nagyobb foku stabilitdst eredményezett. Tovabba
megemliteném, hogy az OIT értékét (ezaltal szorasat is) befolyasolhatta a mintatér tisztasaga
is. Amennyiben nem volt kellden tiszta a mintatér feddje, gyorsabb bomlast tapasztaltunk.
Kutatdsom soran igyekeztem mindig tiszta mintateret biztositani, ettdl fliggetleniil ez minimalis
hibat vihetett a méréseimbe. A diagramokon (40-41. Abrdk) a tendencidk még igy is jol

lathatoak, a rezveratrol nagyon jo hosszatavu stabilizatornak bizonyult.
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41. Abra OIT értékek 1. és 6. extriiziot kovetden a rezveratrol koncentracio fiiggvényében

A 41. Abra jol szemlélteti, hogy habar az 1000 ppm rezveratrol+PEPQ tartalmi minta
messze fellilmulta a tobbi recepturaval eldallitott polietilén hosszitava hdstabilitasat, a PEPQ
nélkiili még ennél is jobban teljesitett. Raadasul, bar nem szdmottevden, de az OIT értékek

kiilonbsége is kisebb az elsd és hatodik extrizié utan.
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4.4.4. Szinmérés eredményei
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42. Abra YI mérési eredmények eltérd rezveratrol koncentrdcié mellett
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43. Abra YI értékek 1. és 6. extriziot kéveten a rezveratrol koncentrdcio fiiggvényében
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A 42. Abra alapjan a novekvd rezveratrol koncentracioval, valamint extraziok szaméval
a sargasagi index novekszik. Ez tovabbra sem meglepd, hiszen, ahogy korabban mar emlitettem
a rezveratrolnak dnmagaban is karakterisztikus halvanybarna szine van, igy varhato volt, hogy

nagy mértékben el fogja szinezni a polietilént.

A 43. Abra megmutatja, hogy a nagyobb koncentraciok esetén a két extriziot kovetden
a YI indexek kozotti kiillonbség is nagyobb lesz, mint a kisebb koncentracioknal. Emellett le
lehet vonni a kovetkeztetést, hogy a PEPQ valamelyest enyhiti a rezveratrol szinezd hatasat,

ugyanis PEPQ nélkiil a YT értéke még magasabb, mint az 1000 ppm Rezveratrol+PEPQ esetén.

A sérgasagi index alapjan meghatarozhatod a rezveratrol oldhatdsédga a polietilénben,
ugyanis a szinezO hatasu adalékok sargasagi indexe linedrisan valtozik a koncentracioval az
oldhatésag hataraig. Ezt a 44. Abrdn szemléltetem egyszeri extriizié esetén, hiszen ez modellezi
a tipikus feldolgozasi koriilményeket. Az egyenesillesztéseket kovetden az oldhatdsag
30 ppm-nek bizonyult. Az oldhatosag befolyasolja egy adott stabilizator hatékonysagat. Minél

nagyobb az oldhatosag, annal szignifikansabb a stabilizalo hatas is.
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44. Abra Rezveratrol oldhatésdagdanak meghatdrozasa YI segitségével
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45. Abra WI mérési eredmények eltéré rezveratrol koncentrdcié mellett
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46. Abra WI értékek 1. és 6. extriziét kovetden a rezveratrol koncentrdcio fiiggvényében

53



A 45.-46. Abrakon megfigyelhetd a fehérségi index valtozasa a rezveratrol koncentracio
figgvényében. Azt tapasztaljuk, hogy a novekvd rezveratrol tartalommal és az extruzidk
szamaval ez az érték csokken, vagyis a mért szin egyre tavolabb esik a referencia fehér szintol.
Emellett a 46. Abra ismét igazolja, hogy a PEPQ kis mértékben ellensulyozza a rezveratrol
elszinezd hatasat, hiszen a PEPQ nélkiili minta fehérségi indexe kisebb, mint a PEPQ-val

adalékolt esetben.
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47. Abra Optikai L* paraméter értéke eltéré rezveratrol koncentrdcié mellett

A 47. Abra jol szemlélteti a mintak ,vilagossaganak” valtozasat a rezveratrol
koncentracié fiiggvényében. Megallapithatd, hogy az optikai L* paraméter a koncentracio

novelésével csokken, ami azt jelenti, hogy a mintak szine egyre sotétedik.
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48. Abra Optikai L* paraméter értékek 1. és 6. extriziét kovetden a rezveratrol koncentrdcié

fliggvényében

A 48. Abrdn ismét jol latszik a PEPQ szinezéskompenzald hatdsa. A kiilonbség igen
jelentés a PEPQ tartalmu és a csak rezveratrolt tartalmazd mintdk kozott. Ennek lehetséges
magyarazata az lehet, hogy a csak rezveratrolt tartalmazd mintakban minden gyokos folyamat
megakadalyozasat a rezveratrol végzi, mig PEPQ jelenlétében kisebb mértékben alakulnak at
az eredeti kevésbé szinezd rezveratrol molekuldk erds szinli degradacios termékekké, hiszen a
PEPQ is részt vesz a stabilizalasban. A pontos hatdsmechanizmus és a rezveratrolbol képz6do
reakciotermékek feltérképezése folyamatban van. Mivel a szinmérések mellett a rezveratrol
szinezd hatdsa szabad szemmel is egyértelmiien lathato, a konnyebb vizualizacio kedvéért a 49.
Abrdn a kiilonbozé koncentracidban rezveratrolt tartalmazé mintakrél késziilt fényképet is

bemutatom.
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+250 ppm Rez
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+1000 ppm Rez

1000 ppm Rez

49. Abra Eltéré koncentrdciéban rezveratrolt tartalmazé mintdkrdl késziilt fénykép
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5. Konkluzio

A TDK dolgozatom elkészitéséhez szlikséges kutatomunkat a Miianyag- és Gumiipari
Laboratoriumban végeztem. Kutatomunkdm célkitizése a transz-rezveratrol természetes
primer antioxidans stabilizal6 hatdsanak vizsgalta Phillips-tipusu, nagystiriiségii polietilénben
volt. Ezen kiviil az, hogy a kapott eredményeket kiértékelve tanulmanyozzam az iparban
alkalmazott 11010 szintetikus fenolos, primer antioxidans rezveratrollal valo levaltasanak
lehetdségét, korlatait. Meghataroztam a rezveratrol olvadasi, illetve bomlasi jellemzdit, majd
Osszeolvasztasi kisérletet végeztem PEPQ szekunder foszfor-alapu antioxidanssal, a két
stabilizator egymadsra gyakorolt hatdsdnak vizsgélata érdekében. Ezt kdvetden tobbszori
extrizid soran vizsgaltam a rezveratrol stabilizdld hatdsat onmagaban, valamint PEPQ-val
tarsitva kiilonb6zé koncentraciokban alkalmazva. Referenciaként a mar emlitett 11010

szintetikus, primer antioxidanst alkalmaztam 6nmagaban és PEPQ-val tarsitva.

Az Osszeolvasztasi kisérlet soran a rezveratrol és PEPQ kozott antagonisztikus hatast
véltem felfedezni, a PEPQ bomlastermékei gyorsitottak a rezveratrol bomlasat. A két adalék
kozotti antagonisztikus hatdsra, a polimer mintdk vizsgalatanak eredményei is tobb esetben

ramutattak.

A rezveratrol hatékony stabilizald hatasat tobb mérési eredmény is igazolta. A tisztan
1000 ppm rezveratrolt tartalmazd mintdk esetében a vinil-csoportok szdma a tobbszori
extriziok soran gyakorlatilag nem valtozott. Emellett az MFR mérések eredményei alapjan
hatasos volt dmedékstabilizatorként, vagyis a tobbszori extruzio kovetkeztében az MFR értékek
sem csOkkentek szamottevOen. Ha egymas fliggvényében dbrazoljuk az 6sszes mért MFR ¢és
vinil-csoport koncentraciot (50. Abra), akkor egyértelmii osszefiiggést kaphatunk a két mért
jellemzd kozott. Ez nem meglepd, hiszen a hosszilancu elagazasok kialakulasaval, vagyis a
vinil-csoportok szamanak csokkenésével csokken a polimer folyoképessége. Erdemes azonban
megjegyezni, hogy a PEPQ nélkiili mintdk gérbéjének lefutasa eltéré a PEPQ tartalmu mintak
lefutasatol, ami aldtdmasztja azt, hogy a stabilizalasi mechanizmusban eltérés van a két csoport

kozott.
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A mintdk termikus stabilitdsa alapjan is a legjobb valasztasnak a PEPQ szekunder
antioxidans elhagyéasa bizonyult, hiszen a legnagyobb OIT értékeket a csak 1000 ppm
rezveratrol tartalmi mintdk esetén mértiink. A szinvizsgalatok eredményei alapjan azonban
1000 ppm rezveratrol alkalmazédsa mellett volt a legnagyobb a szinezd hatds, ami a PEPQ

adagolasaval javult.

Osszességében tgy gondolom, hogy az eredmények alapjan a rezveratrolnak van
1étjogosultsdga, mint polimerekben alkalmazott primer antioxidans, azonban az ipar szamara
kedvezOtlen a szinezd hatasa. Mindazonaltal olyan teriileteken, ahol a termék szine kevésbé
kulcskérdés, példaul reciklatumokban vagy orvosi segédeszkdzokben, kozvetlen
¢élelmiszerekkel érintkezd termékekben, ahol a biztonsag kérdése elsddleges, ott egy rendkiviil
hatékony stabilizatorként, akar csak onmagaban, szekunder antioxidans nélkiil is alkalmazhat6
lehet. Amennyiben a polimer adalékanyagokkal kapcsolatban szigorubb, szabalyozast vezetnek
be, akkor a rezveratrol segitségével egy teljesen természetes-alapu, biztonsdgosnak tekinthetd

stabilizator-csomagot tudunk ajanlani a polimer-gyartoknak.
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6. Koszonetnyilvanitas

EzOton szeretnék koszonetet mondani témavezetdémnek, Dr. Renkeczné Tatraaljai
Doéranak, illetve konzulensemnek, Takacs Katdnak, akik TDK dolgozatom elkészitése soran
figyelemmel kisérték munkamat, tanicsaikkal, szakmai tudasukkal segitettek megoldani az
esetlegesen felmeriilé nehézségeket, megtanitottak a kutatds soran alkalmazott berendezések,
modszerek hasznalatat. A kutatomunkam soran, valamint a dolgozat irasa kozben barmikor

szamithattam rajuk €s nagyon oOriilok, hogy egyiitt dolgozhattunk a téman.

Ko6szonom Dr. Renkecz Tibornak a HPLC/MS-MS vizsgalat elvégzését. Tovabba
koszonom Imre Balintnak az FT-IR mérésekben és Berzai Kornélnak az MFR mérésekben

nyujtott segitségiiket.

Végiil koszondm a Milanyag- és Gumiipari Laboratériumban dolgozé valamennyi

kollégéanak, hogy kérdéseimmel batran fordulhattam hozzajuk.
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