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ESZTER TIPUSU KOMPATIBILIZALO
ADALEKOK JELLEMZESE

INFRAVOROS SPEKTROSZKOPIAVAL ES
0SZCILLACIOS REOMETRIAVAL

INFRARED SPECTROSCOPY AND OSCILLATORY RHEOMETRY
FOR CHARACTERIZATION OF ESTER TYPE COMPATIBILIZING ADDITIVES

A kisérleti olefin-maleinsav-anhidrid kopolimer ész-
ter szarmazékainak szerkezetvizsgalatara a miisze-
res analitikai gyakorlatban elterjedt modszereket al-
kalmaztunk. A titralassal becsiilt savszam és elszappa-
nositasi szam alapjan meghataroztuk a funkciés cso-
portok aranyat, a szerkezet pontosabb felderitésére
pedig FT-IR spektroszkopias és oszcillaciés reometri-
ai méréseket (amplitadé és frekvencia pasztazas) vé-
geztiink. Az FT-IR vizsgalatok eredményei alapjan az
észter funkcids csoporttal rendelkez6é adalékok jel-

lemzésére bevezettiik az észter-index (El) fogalmat.
Dinamikus nyiréreometriai vizsgalatokkal meghata-
roztuk az adalékok linearis viszkoelasztikus tarto-

manyanak felsé hatarat (y ), .null” nyirasi viszkozi-
tasat (n,), valamint a térolasi (G’) és veszteségi (G")
moduluszok értékeit szobahémérsékleten. Az FT-IR
spektrometria és az oszcillaciés reometria kombina-
lasa olyan dsszefliggéseket eredményezett, melyek
felhasznalhaték a kisérleti adalékok reprodukalhato-
saganak, illetve ipari léptéki eléallitasanak mindsité-
sére is.

1. BEVEZETES

A termékfejlesztés sordn sokkal kedvezébb mechanikai, termi-
kus és reoldgiai jellemzdék érheték el a kilonbozé Osszetétell
kompozitokban kompatibilizalas révén a kolcsonhatasok és az
egymasban valoé oldhatdsdg fokozasanak koszonhetéen, legyen
sz06 akar originalis, akar hulladék alapanyagrol [1-3]. A keres-
kedelmi kompatibilizaléd adalékok és kapcsold dgensek két f6
csoportra oszthatdk kémiai szerkezetlik szerint: szilan tipusu és

During the experimental work classic and instrumen-
tal analytical methods have been used for the inves-
tigation of the experimental olefin-maleic-anhydride
copolymer ester derivatives. A titration-based acid
number and saponification number measurement
have been performed to estimate the ratio of function-
al groups, but to determine the structure more spe-
cifically, FT-IR spectroscopic and oscillation rheom-
etric measurements (amplitude and frequency sweep
tests) have been carried out. Based on the results of
the FT-IR experiments the concept of ester index (El)
has been defined for characterizing the ratio of ester
functional groups in the additive. The upper limit of
the linear viscoelastic range (y,) and the values of the
storage (G’) and loss (G”) moduli of the additives have
been measured by dynamic shear rheology at room
temperature. The combination of FT-IR spectrometry
and oscillatory rheometry has resulted in such rela-
tionships that can be used for qualifying experimental
additives in terms of reproduction and industrial-scale
manufacturing.

maleinsav-anhidridet (MSA) tartalmazd polimer tipusu adalékok-
ra [4-6]. Az utdbbira jelentds szamu példa taldlhato a szakiroda-
lomban, mint pl. maleinsav-anhidriddel ojtott polimerek vagy ko-
polimerek [7-8]. Az MSA meghatarozd szerepet tolt be az 6sz-
szeférhetdség javitasa terlletén, mivel reaktivitdsanak koszon-
hetéen képes kovalens kotést is kialakitani [9]. Az MSA gyr(k

' Pannon Egyetem, Fenntarthatésdgi Megoldasok Kutatélaboratérium,
8200 Veszprém, Egyetem utca 10.
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aranya ezekben a kompatibilizald szerekben fontos informaciét
hordoz, amelyet az adalék allagatol fliggben a savszam vagy a
maleinsav-anhidrid tartalom hatadroz meg [10]. A funkcionalizalt
MSA-t tartalmazé adalékokrél azonban sem a savszam, sem az
MSA tartalom nem nyujt elegendé informaciot egy adott kompozit
rendszerhez megfelelé kompatibilizalé adalék kivalasztasahoz.

A Pannon Egyetemen szintetizalt kisérleti olefin-maleinsav-an-
hidrid kopolimer alapu adalékok, melyekben az anhidrid gyGr(t
kulonbozé vegylletekkel funkcionalizaltuk, szamos kompozit rend-
szerben elénydsebbnek bizonyultak mar a kereskedelmi, MSA-
val ojtott polimer tipust adalékokhoz képest [11-16]. Az ole-
fin-maleinsav-anhidrid alapu adalékok szintézise a megfeleld
kémiai szerkezettel rendelkezd adalék alkalmazasat teszi lehe-
tévé a legkllonbozébb kompozit rendszerekben, mivel az adalék
szerkezete a polimer és/vagy gumi komponens polaritdsdhoz
igazithatd.

Tervezhet6ség szempontjabol az adalékszerkezet vizsgalata és
annak megfelelé szintl ismerete ugyanakkor kritikus tényezé.
A polimer tipust adalékok szerkezetének vizsgdlatara egya-
rant alkalmazhatdk a klasszikus és a miszeres analitikai gya-
korlatban elterjedt moédszerek. Klasszikus titrimetrias maod-
szerek kozil a funkciés csoportok meghatarozdsara savszam
és elszappanositdsi szam mérése, mig a szerkezet pontosabb
felderitésére az MSA tartalom, jéd(-brém) szam meghatérozas
alkalmazhaté. Az FT-IR (Fourier-transzformaciés infravords
spektroszkopia) alkalmas az adalékszerkezet meghatarozasara
és a hatdsmechanizmus tanulmdanyozdasara, mig oszcillacids
reometridval a reoldgiai és viszkoelasztikus jellemzék vizsgal-
haték. Az adalékok molekulatomegének meghatarozasa gélkro-
matografids médszerrel torténhet.

Manapsag az FT-IR spektroszképiat egyszerlisége és preci-
zitdsa okan el6szeretettel alkalmazzak kulonféle polimerek és
tarsitott rendszerek szerkezetének vizsgalatara. Mivel az FT-IR
kvalitativ és kvantitativ vizsgdlatra egyarant alkalmas maddszer,
ezért a kisérleti adalékok szerkezeti vizsgalatanak is egyszerd
maédjat teszi lehetévé, mert informacidt nyerhetlink az adalék-
ban kilonbozé kémiai kornyezetben jelenlévé funkcidés csopor-
tok ardnyardl. Az FT-IR mddszert szamos tanulmanyban [17, 18]
kifejezetten MSA és karbonil-csoport meghatdrozasara hasznal-
tak, mivel a maleinsav-anhidrid karbonil-csoportjainak vegyé-
rékrezgései és azok szdrmazékai konnyen meghatarozhatok az
1900 cm™-1600 cm™ hulldmszdm tartomanyban. Az MSA-val
ojtott polimer tipust kompatibilizalé adalékok egyik legfonto-
sabb jellemzéje az ojtasi hatékonysag, amely az MSA-csoportok
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polimer lancra rdkapcsolddd aranyat jelenti. Ez karbonil-csopor-
tok alapjan FT-IR mérésekkel is meghatarozhato.

Machado és mtsai [19] FT-IR vizsgalattal hatdroztdk meg az
ojtasi hatékonysdagot, dinamikus reoldgiai mérésekkel pedig a
térhaldssag és a degraddcio mértékét. A tarolasi (G') és veszte-
ségi (G") moduluszok meghatarozasa kiemelkedd jelent6ségl a
polimerek reoldgidja terlletén. A SAQS (kis amplitudoju oszcilla-
cids nyirds) vizsgalatokat linedris viszkoelasztikus tartomanyban
kis amplitiddk beallitdsaval végzik, mig a LAQOS (nagy amplitudo-
ju oszcillacids nyirds) teszteket a nem-linearis régidban. A koze-
pes amplitddoju terminalis zéna mérési eredményeit a gyakor-
latban példaul mindségellendérzéshez hasznaljak fel, ahol a G’ és
G" értékeket a frekvencia fliggvényében veszik fel SAOS méré-
sekkel. Altalanossagban a nem-linearis viszkoelasztikus tarto-
many tanulmanyozasa LAOS vizsgalatokkal a kiilonboz6 polimer
rendszerek topoldgiai és morfoldgiai jellemzdinek tanulmanyo-
zasara koncentral [20].

A kisérleti munkank kettés célt szolgalt. Egyrészt egy konnyd
és gyors értékelési mddszer fejlesztését a kilonboz6 kémiai kor-
nyezetben évd, olefin-maleinsav-anhidrid kopolimerek észter
szarmazékaiban talalhatd karbonil-csoportok aranyara az FT-IR
spektrum alapjan. Masrészt egy fenntarthatobb maddszer kifej-
lesztését, amellyel mind a vegyszerigény, az energiafelhasznalas
és a human eréforras igény is csokkentheté a klasszikus titralas-
hoz képest. Tovabba vizsgaltuk az oszcillacids reoldgiai mérések
tobblet informacid tartalmat az adalék kémiai szerkezetére, reo-
l6giai jellemzdire és viselkedésére.

2. ANYAGOK ES MODSZEREK

Az adalékokat kétlépcsés szintézissel allitottuk eld. Els6 (épés-
ben a kopolimer lancot szintetizaltuk olefin és maleinsav-an-
hidrid monomerekbél, majd az anhidrid gylrlket alkohol rea-
genssel funkcionalizaltuk. Az észterezést 90-200 °C hémérsék-
let tartomanyban 1-8 dran keresztil végeztik. A végtermékbél
vakuumdesztillacidval tavolitottuk el a szerves olddszert. A mod-
szerfejlesztés sordn ugyanazt a kopolimer ldncot hasznaltuk fel
az adalékszintézishez. Ezzel kizartuk a kopolimer lanc kilonbo-
z6ségeibdl adddd reoldgiai eltéréseket, mivel az ojtott MSA-tar-
talom mellett ez is befolydsold tényezé az MSA-val ojtott poliole-
finek reoldgiai tulajdonsdgaira [19]. Az alkohol mélaranyanak szé-
les tartomanyat valasztottuk ki az észterezéshez, hogy vizsgalni
tudjuk a kilonboz6 mértékben észterezett szintézistermékek jel-
lemzéit (1. dbra).

< 1.4&bra: A kisérleti
olefin-maleinsav-
anhidrid kopolimer
alapu észter szarma-
zékok lehetséges
szerkezete (R;: olefin
monomer szénatom-
szamanak megfeleld
hosszUsdagu alkil-lanc;
R, R,-2 szénatom-
szamu alkil-lanc;
a: 3-15; : 1-5; m: 1-5)



1. tablazat: A kisérleti adalékok jellemzé tulajdonsagai
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Siiriiség*,
glem’

Kinematikai viszkozitas*,

mg KOH/g mmta mg KOH/g minta mm?/s
AD-1 100,6 0,7135 0,7040
AD-2 99.0 101,2 07720 0,7270
AD-3 91,6 1151 09411 07331
AD-4 108,0 1135 0,8930 0,7303

*10 m% n-heptan oldatban

Titraldson alapuld klasszikus analitikai méréseket végeztiink a
kompatibilizalé adalékok jellemzése céljabol, melynek eredmé-
nyét az 1. tabldzat foglalja 0ssze.

A mérések sordn az 6sszehasonlithatésag érdekében azonos
vastagsagu részekrol késziltek a felvételek. FT-IR spektroszko-
pidval vizsgaltuk a funkcionalizalt olefin-maleinsav-anhidrid ko-
polimerek kémiai szerkezetét. Az FT-IR spektrumokat Shimadzu
IR Tracer 100 készilékkel rogzitettiik 4000 cm™-600 cm™" hul-
ldmszam tartomanyban. Osszesen 32 felvételt készitettiink 4 cm’™
felbontassal, germanium kristalyon.

Az adalékok viszkoelasztikus jellemzdéinek meghatdrozasat
oszcillacids reométerrel végeztik (MCR 302, Anton Paar). A mé-
réshez lap-lap mérégeometriaval (PP; lapatmér6=25 mm) ren-
delkez6 feltétrendszert alkalmaztunk, a réstavolsagot 1,0 mm-re
allitottuk. Elséként amplitidd pasztazast végeztiink konstans 1 Hz
frekvencian és 25 °C-on minden adalékra a linearis viszkoelaszti-
kus (LVE) tartomany meghatarozdasa céljabol. Ezek alapjan bizto-
sitottuk, hogy a méréseket az LVE tartomanyon belul végezzik és
elkeriljik a molekulalancok irrreverzibilis szerkezeti deforma-
ciojat. Végul frekvencia pasztazast végeztiink (w=0,1...628 rad/s)
szobahdmeérsékleten, 1% konstans nyirasi amplitudé mellett.

3. EREDMENYEK

3.1. KEMIAI SZERKEZET JELLEMZESE FT-IR
SPEKTROSZKOPIAVAL

Mivel az adalékok eldallitdsa soran olyan reagens mélaranyt al-
kalmaztunk, amely alapjan valészinUsithetd volt, hogy reagalat-
lan kiindulasi anyag, vagyis anhidrid is maradt a termékben, a
karbonil-rezgéseket hasznaltuk fel a kiilonboz6 szarmazékok re-
lativ mennyiségének meghatdrozasahoz. Ezek a rezgések ugyan-
is a koztitermékek és az adalékok FT-IR spektrumaban is jol
elkiilonllnek és nagy intenzitasu jelet adnak (2. abra).

A karbonil-csoportokra jellemzd abszorpcids csicsok alatti te-
riletek meghatdrozdsahoz figyelembe vettiik, hogy az adott el-
nyelési tartomanyban a csucsok egymashoz kozel helyezked-
nek el. Ezért az OPUS 5.5 szoftver integraldsi mddszerei kozil a

3. dbra szerinti ,A" és ,B" moddszereket valasztottuk ki az FT-IR

spektrumok mennyiségi értékeléséhez.

A .B" modszer alkalmazdsa koriltekintést igényel a csucsok
atfedése miatt. Néhany cm'-es eltolddas eléfordulhat, amit figye-
lembe kell venni az integralasi terilet pontos meghatarozasakor.

< 2 abra:

AD-4 jell
adalék FT-IR
spektruma

a vizsgalt
hulldmhossz
tartomany-
ban (narancs:
olefin-male-
insav-anhid-
rid kopolimer,
lila: AD-4:
alkohol
reagenssel
szintetizalt
termék)
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A\ 3.4bra: A kivalasztott FT-IR integralasi modszerek (,,A" és ,,B" mddszer)

A kiilonbozé mélaranyban csak alkohol komponenst tartalma-
z6 adalékok FT-IR spektrumai alapjan az adalék reagélatlan kar-
bonsav-anhidrid és észter/félészter tipusu szubsztitudlt dikar-
bonsav-anhidrid szarmazékokbdl épiilt fel. A vizsgalt jellemzé
karbonil-rezgések tehat 1778 cm™, 1733 cm™ és 1699 cm™-nél
taldlhatdk az adalék spektrumaban (2. dbra).

A kiindulasi kopolimerben az anhidrid gylrlre jellemzé két
karbonil vegyértékrezgés 1855 cm™ és 1778 cm™ hulldmszam-
nal jelent meg [19]. Az adalékban az 1778 cm™-nél lévo elnyelési
sdv tehdat az anhidrid gyUr( formajaban megjelend karbonil-cso-
portok egyik jellemzd vegyértékrezgése. Intenzitdsanak csokke-
nése az észterezésnek kdszonhetd.

A szabad karboxil-csoportra utalé karbonil rezgés alapjan az
anhidrid észterezési reakcidja sordn a gyUru felnyilik. A két kar-
bonil-csoport kozll csak az egyik ép reakcidéba az alkohollal,
tehat félészter keletkezik, a masik karbonil-csoport pedig sza-
badon marad. A karbonil vegyértékrezgési sdvok megjelenésére
az egyes szarmazékok spektrumai szolgaltatnak példat (4. abra).

Az 1707 cm™ hulldmszamnal megjelend sav eltolddott (1699 cm™),
amely az elreagalt anhidridbdl szarmazé karbonil-csoportok,
vagyis a képz6dd szarmazékok, mint példaul a félészterben lévd
szabad karboxil-csoport jellemzé rezgése. Az Uj csics megjele-
nése 1733 cm'-nél a felszakadd anhidrid gyUrikbél kialakuld
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félészter észter-csoportjainak karbonil-rezgésére utal. Ezen rez-
gések ardnya az adalékokban az alkalmazott komponensektél és
azok mélaranyatol figgéen valtozott.

Az A" és ,B" modszerekkel meghatarozott integralt teriletek
az 5. dbrdn hasonlithatok 0ssze a kivalasztott AD-4 adalék eseté-
ben. Az ,A" médszerrel jol ldthatéan kikiszobolhetd az egymas-
hoz kozel elhelyezked6 csucsok atfedésébdl adddé eltolodas.

Az FT-IR spektrumban az integralt terlletek aranya alapjan
szamitottuk a kiilonbozd szarmazékok aranyat az 0sszes karbo-
nil-csoportot tartalmazé funkcids csoport teriletéhez viszonyit-
va (2. téblazat).

Kisebb maélaranynal a felnyilé anhidrid gyUrlnek kezdetben
mindig csak az egyik szabad karboxil-csoportja fog reakcidba
lépni az alkohollal, mig a masik 4g szabadon marad. A mélarany
novelésével azt varnank, hogy a masik szabad karboxil-csoport is
reagalni fog a nagyobb ardnyban hozzaadott alkohollal, azonban
az észterezés egyensulyi reakcid, tehat egy bizonyos mélarany
felett mar nem épll be Ujabb molekula.

Az integralasi eredmények értékelése alapjan bevezettik az
észter-index (El) fogalmat, amellyel az olefin-maleinsav-anhidrid
kopolimer észter szarmazékok szerkezete egységesen jellemez-
hetd. Az El fogalma alatt az észter funkcids csoport vegyérték-
rezgésére jellemzd csics (v=1740 cm™-1730 cm™") alatti integralt
terlletnek az 6sszes karbonil-csoporthoz (anhidrid, észter, sza-
bad karboxil) tartozd cslcs alatti integralt terlletéhez viszonyitott
szazalékban kifejezett értékét értjlik (2. tablazat).

3.2. REOLOGIA

Mivel az FT-IR kiértékelések alapjan a tanulmanyozott kisérle-
ti adalékok szerkezetében az észter funkcids csoport aranyok
valtoztak, igy az oszcillaciés reometriai mérések soran célunk
annak vizsgalata volt, miként jelenik meg a csoport aranyok val-
tozdsa a reogramokon, illetve miként kombindlhatdk az igy nyert

<l 4. &bra: Az észterezés
elérehaladadsanak
kimutatdsa az alkohollal
kilonbozé molarany-
ban reagaltatott
olefin-maleinsav-anhid-
rid kopolimerek FT-IR
spektrumaban



/A b.dbra: A kilonbozé abszorpcids csucsok alatti integralt teriiletek

2.tabldzat: Szarmazékok FT-IR integralt teriiletekbdl szamitott ardnya

alkohol reagens

B3 molaranya
AD-1 0,25 2,1353 1,4038
AD-2 0,50 3,3028 2,4767
AD-3 0,75 3,1082 1,7499
AD-4 0,90 4,0021 2,1627

informaciék az FT-IR eredményekkel. Az olefin-maleinsav-an-
hidrid kopolimer szarmazékok reoldgiai vizsgalatai kozul elsé-
ként amplitudd pdsztazast végeztink a linedris viszkoelasztikus
tartomanyanak meghatarozasa céljabél. Altalanos elv, hogy a
moduluszok barmelyikének 5%-os valtozdsa a kezdeti értékhez
képest az LVE tartomdany elhagydsara utal. Ugyanis, ha az alkal-
mazott nyirds meghaladja az LVE tartomany felsé hatarat, akkor
az adalék szerkezete irreverzibilis valtozdson megy keresztiil,
vagyis a minta mar nem képes tartos ellenallast kifejteni a defor-
macioval szemben és szerkezeti destrukcio kovetkezik be.

3.2.1. AMPLITUDO PASZTAZAS

A szintézis sordn kiilonboz6 mélardnyban alkalmazott reagensek
eltérd félészter aranyt eredményeztek az adalékokban, amely-
nek hatdsa a fizikai megjelenésbhél adodo kiilonbségek miatt mar
az amplitido pasztazas soran is megnyilvanult.

A kiilonbozé reagens molarannyal eléallitott észter szarmazé-
kok amplitudo pasztazasanak gorbéit a 6. dbra jol szemlélteti.

A tarolasi és veszteségi modulusz gorbék egymashoz viszo-
nyitott elhelyezkedése alapjan megallapithatd, hogy az AD-1 és
AD-2 adalékok folyadék jellegliek. Az LVE tartomanyban a vesz-
teségi modulusz ugyanis nagyobb értéket vett fel, mint a tarolasi
modulusz. Ezzel szemben az AD-3 és AD-4 adalékok a veszte-
ségi modulusznal nagyobb taroldsi modulusszal rendelkeznek a
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osszes integralt teriilet reagdlatlan gyiiriik ardnya | észter csoportok aranya

0,4892 0,2150 0,2446 21,5 24,5
04721 0,3210 0,3279 321 328
0,2892 0,6870 0,6108 68,7 61,1
0,1439 0,7140 0,6561 4 65,6

vizsgalt LVE szakaszon, vagyis szilard jelleget mutatnak. A mo-
duluszok gorbéinek egymashoz vald viszonya tobblet informa-
ciét is hordoz magaban. AD-3 és AD-4 észter szarmazékok ese-
tében a G' és G" értékek kozel azonosak vagy azonos nagysag-
rendbe estek egymdssal, amely arra utal, hogy az adalékok nem
tisztan elasztikus vagy viszkdzus jelleglek [21]. A masik két ada-
lék esetében (AD-1, AD-2) a taroldsi és veszteségi modulusz gor-
bék kozotti tavolsag nétt, vagyis a mintak mar viszkdézus jelleget
mutattak. Az amplitudé pasztazas G' gorbéje alapjan a 6. dbran
lathaté modon meghatarozhatd az egyes adalékok LVE tartoma-
nyanak felsé hatara (y,) is [21].

Az AD-1 és AD-2 viszonylag széles LVE tartomannyal rendel-
kezik, rendre 15% és 10% nyirdsi amplitidé esetén érték el a fel-
s6 hatart. Ezzel ellentétben az AD-3 nagyon sz(k, mar 0,02 %-os
nyirasi amplitidoé esetén elhagyta az LVE tartomanyt, azaz gya-
korlatilag alig van LVE tartomdanya az adott mérési korilmények
kozott. Az AD-4 szdrmazék szintén nem rendelkezik LVE tarto-
mannyal a gorbék lefutdsa alapjan. Ennek magyarazata, hogy a
minta kezdetben szilard volt és a nyirds novelésének hatasara
megfolyt, igy a keresztezési korfrekvenciat kovetéen G" megha-
ladta G’ értékét.

Megfigyelhetd, hogy a vizsgalt adalékok fizikai jellege, az észter
funkcids csoport aranya és az LVE tartomany felsé hataranak érté-
ke 0sszefliggésben all egymassal. A reagens molarany novelésével
novekedett az észter funkcios csoportok aranya, mig az LVE régié
felsd hatarértéke csokkent. Az eredményeket a é. dbra szemlélteti.
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3.2.2. FREKVENCIA PASZTAZAS

A frekvencia pasztazashoz a nyirdsi amplitidot alapvetéen az
LVE tartomanyon belll célszeri megvalasztani [21]. Az Gssze-
hasonlithatésag céljabol kezdetben azonban egységesen 1%-os
nyirdsi amplitudét alkalmaztunk a mérések soran. A 7. és 8. dbra
négy eltéré moélardnyu és kilonbozd észter-indexszel rendel-
kez6 észter szarmazék frekvencia pasztazasanak eredményét
szemlélteti.

Adott nyirdsi amplitudé esetén (y=1%) a két-két adalék reo-
gramja jelentésen kiilonbozott egymastol. Az AD-3 és AD-4 jeld
adalék tdrolasi és veszteségi moduluszainak egymdshoz vald
relacidja és a komplex viszkozitds gorbék (8. abra) lefutdsa eny-
hén térhalos polimer szerkezetre utaltak [21]. A G' gorbéken kis
korfrekvencia tartomanyban platészer( szakasz jelent meg, vala-
mint a komplex viszkozitdasok ebben a tartomanyban végtelen
érték felé tartanak, mely a keresztkotést tartalmazd polimerek
reogramjara jellemzd. Ugyan minden jel arra utal, hogy az AD-3
és AD-4 keresztkotést tartalmaznak, azonban ezen polimer tipu-
sU adalékoknal a kapott eredmények nem értelmezheték térha-
l6sodasként, sokkal inkabb a mintak gélszerl allapotat tikrozik.
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<] 6. abra: Kilonboz6
észter-indexszel rendel-
kezé kopolimer észter
szarmazékok tarolasi

(G') és veszteségi (G")
moduluszai szobahd-
meérsékleten a nyirdsi
amplitudo fliggvényé-
ben, w=10rad/s

A kritikus igénybevétel alatt gyakran a tarolasi modulusz (G') fig-
getlen a frekvenciatol, ahogy az egy jol strukturdlt vagy szilard
anyagtol elvarhatd, mert a részecskék erés kapcsolatban allnak
egymassal. A taroldsi és veszteségi moduluszok kis korfrekven-
cidkon (0,010-0,734 rad/s) tapasztalhatd platdja jol szdmsze-
rlsithetd a veszteségi tényezével (tan 6=G"/G’), amely a minta
elasztikus jellegét mutatja [21]. A 9. dbra alapjan j6l lathatd, hogy
kis korfrekvencidkon nem volt jelentds eltérés kiilonbozé alkohol
reagens molaranyu adalék veszteségi tényezdi kozott.

Abban az esetben, amikor AD-3 és AD-4 modulusz gorbéi
elhagyjak a keresztezési korfrekvenciat, a rendszer szerkezete
gyengil és a veszteségi (G") modulusz fog dominalni a taroldsi
(G) felett. A keresztezési korfrekvencia felett a viszkozitdsnak
altaldban flggetlennek kellene lennie a frekvenciatél, viszont
azt tapasztaljuk, hogy a moduluszok értéke kis mértékben fligg
a korfrekvencia novelésétdl, vagyis a molekulak kozti erés kap-
csolat megszlnt. Az AD-1 és AD-2 szarmazékok a nem térhalds
anyagoknak megfeleld reogramot eredményeznek, ugyanis telje-
sll, hogy a veszteségi modulusz nagyobb, mint a taroldsi.



A 7.4bra: Kilonbozé észter-indexszel rendelkezé kopolimer észter

szarmazékok taroldsi (G') és veszteségi (G") moduluszai szobahémér-
sékleten a korfrekvencia fliggvényében, y=1%

4. 0SSZEFOGLALAS

Kisérleti olefin-maleinsav-anhidrid kopolimer észter szarmazé-
kok szerkezetének vizsgalataval foglalkoztunk. A tudomanyos
kozlemények alapjan a klasszikus titralason alapulé modszerek
mellett FT-IR spektroszkdpiai és dinamikus nyiré reometriai vizs-
galatokat alkalmaztunk. A szarmazékok észterezés utani relativ
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/A 8.4bra: Kilonboz6 észter-indexszel rendelkezé kopolimer észter szar-
mazékok komplex viszkozitdsa szobahdmérsékleten a kérfrekvencia
figgvényében, y=1%

<] 9.4&bra: AD-3 és AD-4
adalékok veszteségi
tényezéje a 0,01-0,734
rad/s korfrekvencia
tartomanyban

aranyat a karbonil vegyértékrezgések alapjan hataroztuk meg,
mivel valdszinUsithetd, hogy reagalatlan anhidrid gylrik marad-
nak a termékben az adalékok eléallitdsa soran alkalmazott rea-
gens molaranybdl adoéddan. A vegyértékrezgéshez tartozo integ-
ralt teriiletek alapjan bevezettiik az észter-index (El) fogalmat,
amely megadja az észter funkcids csoportok aranyat az adalék-
ban. Osszefiiggést figyeltiink meg az adalék halmazallapota, az

X. évfolyam 3. szam | 2024. marcius 103



LEKTORALT TUDOMANYOS KOZLEMENY

észter funkcios csoportok aranya és az LVE tartomany felsé ha-
tara kozott. A reagens molaradnyanak novelése a szintézis soran
az észter-csoportok ardnydnak novekedését eredményezte, mig
az LVE tartomany fels6 hataranak értéke csokkent. Az FT-IR spek-
trometria és az oszcillaciés reometria kombinalasa olyan dssze-
fliggéseket eredményezett, melyek a jovében felhasznalhatok ki-
sérleti kompatibilizalé adalékok, kiilonosképpen a maleinsav-an-
hidrid tartalmu adalékok reprodukalhatésaganak, illetve ipari lép-
tékd eldallitasanak mindsitésére is. A modszerkombinaciok a ké-
sObbiekben lehetévé teszik, hogy a vegyszer- és iddigényes tit-
raldsos mérések kikliszobdlheték legyenek az olefin-maleinsav-
anhidrid kopolimer szarmazékok mindsitése soran. A megalla-
pitdsaink szobahdmérsékleten értenddk, igy a késébbiekben to-
vabbi vizsgdlatok sziikségesek annak felderitése érdekében, hogy
ezek az dsszefliggések a polimerek feldolgozédsi hémérsékletén
és korlilményei kozott is érvényesek-e.
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