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1. Elozmények és célok

Korunkban a cstcstechnologidk birtoklasaért folyd verseny vonzataként oOridsi
érdeklédés mutatkozik az egyedi optikai, elektromos ¢és mechanikai tulajdonsagokkal
rendelkezd 1 D nanorészecskék nanocsdvek, nanoszalak eléallitasara és vizsgalatara.

Sokrétli  felhasznalhatosagukat felismerve napjainkban az anizotrop titanat
nanorészecskék eldallitdsat és vizsgalatat egyre tobb kutatokdzpont olvasztja be jellemzd
kutatasi profiljaba. Eldallitasuk immaron kozel egy évtizede egy igen egyszerll, alacsony
miuszerigényl,, jol szabdlyozhatd, Iéptéknovelhetd ¢€s viszonylag kis koltségigenyu
hidrotermalis eljarassal torténik. A két eltérd, csé és szal morfoldgiaval rendelkezd titanatok
recepturaja habar kozel egyiddben valt ismertté a tudomanyos kozdsség szamara, mégis a
késobbiekben megjelent kozlemények szadma, eloszlasa alapjan a talan izgalmasabb és
nagyobb lehetOségeket rejté csé morfologia feltarasara és képzodésének megismerése
iranyuld kutatdsok keriiltek el6térbe. Nem meglepd tehat, hogy a nanoszilak képzddését,
felépitését tekintve a tudomanyos kirakojaték bizonyos elemei ugyan rendelkezésiinkre
allnak, azonban az egyes kutatocsoportok az elemekbdl mas-mas képet alkotnak.

Mivel a nanoobjektumok kiilonleges sajatsagai er0sen méretfiiggdek, ezért a kitlizott
gyakorlati felhasznalas vizidja csak akkor lehet valosag, ha az eldallitds soran megbizhatéan
tudjuk szabalyozni e nanoméretii részecskék méretét és alakjat.

Doktori munkdm soran feladatom az anizotrop titanat nanorészecskék eldallitasara
alkalmas hidrotermalis modszerben rejld lehetdségek bdvitése volt, elsOsorban a
szabalyozhatosadg ¢s gazdasagossag teriileteken. Munkam az aldbbi témak elvégzésére

iranyult:

1. Gazdasagilag elonyosebb, kristadlytanilag ¢és morfoldgiailag egységes termék
eldallitasara irdnyul6 kisérletek:
¢ ahagyomanyos hidroterméalis nanoszal eldallitds modositasa

e specialis, forgathato reakcidedény kialakitasa



A titanat nanoszalak jellemzése:

a modositott szintézis koriilmények kozott eldallitott nanoszalak fizikai-kémiai

tulajdonsagainak jellemzése

A kialakulasi mechanizmus feltérképezése:

a nanoszalak kialakuldsdnak kovetése TEM, XRD, Raman, N, adszorpcio
modszerekkel a szintézisidd fiiggvényében

a nanocs® ¢s nanoszal megjelenési formak kozotti kapcesolat feltdrasa

az alkalmazott kiinduldsi anyag hatdsa a modositott hidrotermélis modszerrel

gyartott nanoszalak fizikai-kémiai és morfologiai megjelenésére

Titanat nanoszerkezetek polimer toltdanyagként vald hasznositdsahoz:

a nanoszalak kiilonb6zo polimerekbe dgyazasa két eltéré modszerrel

a titanat nanoszerkezetek feliiletmddositasa a polimer matrixban vald hatékonyabb
diszpergéalhatosaguk érdekében

a titanat-polimer nanokompozitok mechanikai ¢s termikus jellemzdinek
meghatarozasa

a mechanikai erdsitéshez legkedvezObb fizikai és kémiai tulajdonsagokkal birod

nanoszerkezet megtalalasa



2. Kisérleti rész

Titanat nanocsdveket Kasuga altal kidolgozott alkali hidrotermalis modszerrel a
kovetkezdek alapjan készitettiikk. 2 g titdn(IV)-oxidhoz (anataz) 140 ml 10 M-os nétrium-
hidroxid oldatot adtunk és addig kevertiik, mig tejfehér keveréket kaptunk. A keveréket 180
ml térfogatt teflonbéléses acélautoklavba helyeztiik, ahol 24 h-ig 130 °C-on tartottuk.
SzobahOmérsékletre hiités utan a terméket leszlrtiik, desztillalt vizzel pH 8 érték eléréséig
mostuk, 30 °C-on levegon szaritottuk.

Titanat nanoszalak eléallitasat a fentebb emlitett receptira alapjan egy sajat fejlesztésti
kiilonleges aramlastord elemekkel ellatott a rovidebb tengelye koriil 0,1-140 fordulat/perc
fordulatszammal forgathat6 autoklavban végeztiik.

A nanocsOvek és nanoszalak alakjat, méretét elsésorban transzmisszids
elektronmikroszkopiaval jellemeztiik. A kialakulds soran végbement kristalyszerkezeti
valtozasok nyomon kdvetésére rontgen diffrakcié és Raman spektroszkopia modszereket
alkalmaztunk. A nanoszal képzddés feltarasara iranyuld kisérleteink soran a mintak
teljeskoriibb morfologiai jellemzése érdekében N, adszorpcids-deszorpcidos méréseket is
végeztiink.

A titandt nanoszerkezetek kation csere tulajdonsagat kihasznalva vizes kozegben
allitottunk elé magnézium-sztearattal feliiletmddositott anizotrop titanat nanoszerkezeteket. A
mintdkban 1évoé feliiletmddosité agens mindségi meghatarozasara FT-IR spektroszkopiat,
mennyiségi  meghatarozasara  termogravimetriat  alkalmaztunk. A feliiletkezelés
hatékonysaganak demonstralasara alkalmas moddszernek bizonyult a nedvesedési peremszog
mérés és un. uszoproba.

Omledék fazist interkalacioval késziilt titanat nanoszal nagysiiriiségli polietilén
(HDPE) nanokompozitokat Brabender gyurogépben 170 °C-on készitettiik. Tovabbi titanat
poliuretdin nanokompozitokat hoztunk Iétre drop casting modszerrel. A nanoszerkezetii
toltbanyag polimerre gyakorolt erdsithatdsdit a kompozitok huzasi jellemzdinek

meghatdrozasaval adtuk meg.



3. Uj tudomanyos eredmények

1. Anizotrop titanat nanorészecskék eldallitasaval kapcsolatos eredmények

1.1

1.2

1.3

1.4

Uj titanat nanoszerkezet eléallitasara alkalmas berendezést és eljarast dolgoztunk ki. A
hagyomanyos eljarast a sajat modszeriinkkel Osszehasonlitva ramutattunk, hogy a
hagyomanyos hidrotermélis titanat nanoszal eldallitas szintéziskoriilményeit
figyelembe véve (T>150 °C, cyawon=15 M) ,,enyhébb” (T<I30 °C, cnwon =10 M)
koriilmények kozott, rovidebb idé alatt, kedvezdbb reakcidtér hasznosulds miatt,
mintegy tizszeres kitermelés novekedés mellett, lazabb allagu, igy a késdbbiekben
konnyebben kezelhetd szal szerkezetli termék képezheto.

A nanoszalak kialakulasat TEM, HRTEM, SEM, XRD ¢s Raman moddszerekkel
kovettiik, valamint a mintdk fajlagos feliiletét N, adszorpcioval hataroztuk meg. A
kialakuldsi mechanizmus felderitésére iranyuld részletes vizsgalat eredményeként,
elsoként észleltiik, hogy a nanoszalak a reakcid sordn nanocsé egységekbol jottek
létre. Eredményeink alapjan a nanoszalak képzddésre egy mar ismert ,,oriented
attachment-irdnyult kapcsolédds” alternativ  kristalyndvekedési mechanizmust
javasoltunk.

Az anatdz nanorészecskék helyett nanocsé kiinduldsi anyag alkalmazasaval a
nanocsovek metastabil, atmeneti termék jellegét kozvetlenlil is bizonyitottuk.
Nanocsovekbdl kiindulva fizikai és kémiai jellemzdket, mint a kristalyszerkezet,
sz€lesség-hosszisag méretparamétereket tekintve egységesebben jellemezhetd
terméket allitottunk eld.

Elsoként hoztunk létre parhuzamos, mezopdrusos hosszanti csatorndkat tartalmazo
titanatokat, melyek a jovOben igéretes adszorbens, katalizdtorhordozd szerepet

tolthetnek majd be.



2. Anizotrép titanat nanorészecskék modositasaval kapcsolatos eredmények

2.1

A titanatok kation csere tulajdonsagat kihasznalva egy egyszerli modszerrel sikeresen
allitottunk  el6  magnézium-sztearattal  feliiletmodositott — anizotrop  titanat
nanoszerkezeteket. A mintdkban 1év6  felilletmodositdé  4dgens  mindségi
meghatarozasasra FT-IR spektroszkopiat, mennyiségi meghatarozasara
termogravimetriat alkalmaztunk. A mérések alapjan a feliiletkezelt mintdk
magnézium-sztearat tartalma 10,8-11,7 m/m% volt. A hidrofobicitds demonstralasara
nedvesedési peremszog mérést €s Uszoprobat is végeztiink. A nedvesedési peremszog
meghatarozasa soran kideriilt, hogy a megfeleld hidrofobizaldé agenssel modositott
anizotrép titanat nanoszerkezetekbdl Un. szuperhidrofob, szuperviztaszitd feliiletek

hozhatoak 1étre.

3. Anizotrop titanat nanorészecskék felhasznalasaval kapcsolatos eredmények

3.1

3.2

Els6ként vizsgaltuk meg, hogy a hidrotermalis Gton eldallitott titanat nanoszerkezetek
alkalmasak-e polimer erdsitésre. Elokisérleteket végeztiink Brabender plasztogratban
nagystriiségli polietilénbe (HDPE) bedolgozott titanat nanoszal mintdkkal, ahol a
hazovizsgélat sordn a toltdanyag tartalom ndvekedés hatdsira Young modulusz és a
folyashatarhoz tartozd huzoszilardsag novekedése mellett, szakitoszilardsag ¢és
szakadasi nyulas csokkenést regisztraltunk.

Hérom, hossz/atmérd aranyt, kristalyossagot, fajlagos feliiletet tekintve eltérd titanat
minta és azok magnézium-sztearattal feliiletmodositott valtozatat termoplasztikus
poliuretan matrixba agyaztuk be Un. drop casting eljrassal. A mechanikai jellemzok
meghatarozdsa soran a legnagyobb hossz/atméré arannyal rendelkezd toltéanyag
hatdsara markéans polimererdsitést tapasztaltunk, amely alapjan megadhaté a valasz,
hogy az anyagcsaldd anizotrop formai megfeleld eljarast alkalmazva hatérozottan
alkalmasak erdsitett polimer nanokompozitok eldallitdsara. A titanat-poliuretan
nanokompozitok kristalyossagat XRD, termikus tulajdonsagait TG ¢és DSC

modszerekkel jellemeztiik.



4. Az eredmények gyakorlati alkalmazasa

Jelen munka Osszedllitdsa kdzben a 6 vezérelv az volt, hogy a sziikséges alapkutatasi

eredmények taglalasa mellett ,,know how” szerlien, minél tobb lehetséges alkalmazasi teriiletet

is felvazoljunk. A dolgozat eredményeire tdmaszkodva a Szegedi Tudomanyegyetem ¢s

partnereinek hatékony innovacios tevékenysége folytan két darab magyar szabadalom és egy

darab magyar hasznalati minta oltalmi forma kérelem keriilt benyujtasra, melyek megadott és

miikodod szabadalmakkd valasa esetén a dolgozat egyfajta Gtlettarként hozzéjarulhat az oltalmi

formakban rejld lehetdségek minél szélesebb korii kiaknazasahoz.

Legtfontosabb felhasznalési lehetdségek a kovetkezoek:

Az anizotroép nanorészecskék polimerrel tarsitasa. A toltdanyag polimererdsito,
fényvédo adalék és egyben fehér festékanyag tulajdonsdgokkal rendelkezhet.
Gyodgyaszati célu felhasznalas esetén a nanokompozit elképzelhetéen bioinert,

céliranyos felhasznalas esetén bioaktiv tulajdonsagot mutat.

Megfeleld eljarassal fotoaktivva alakitott ¢és érzékenyitett anizotrop
nanorészecskék polimerrel tarsitdsa esetén Ontisztuld textilidk, membranok
hozhatdk 1étre. Felhasznaldsukra elsdsorban a textilipar mutathat érdeklddést,
de feltételezhetd, hogy membran formdjaban a levegd, viz -és

szennyvizkezelési technologidkban is hatékonyan alkalmazhato.
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