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WPROWADZENIE

G³ównym celem badañ w okresie od stycznia do czerwca 2011 roku by³o 

opracowanie nowych, hybrydowych uk³adów sieciuj¹cych do ¿ywic epoksydowych.

Obiektami badañ by³y:

Ö uk³ady heterogeniczne wykorzystuj¹ce produkt reakcji gibsytu [Al(OH) ] z kwasem 3

4-hydroksybenzoesowym, sieciowane trietylenotetraamin¹ (TETA)

Ö uk³ady homogeniczne oparte na roztworach tris(dietylofosforanu) glinu w 

trietylenotetraaminie

STOSOWANE SKRÓTY

HOBzA - kwas 4-hydroksybenzoesowy

g/HOBzA - produkt reakcji gibsytu z kwasem 4-hydroksybenzoesowym

DEPAl - tris(dietylofosforan) glinu

TETA - trietylenotetraamina

IO - indeks tlenowy

UK£ADY HETEROGENICZNE

(A) Optymalizacja procesu modyfikacji gibsytu kwasem 4-hydroksybenzoesowym

Przetestowano 3 warianty prowadzenia syntezy: reakcjê w bloku (w temperaturze 

225 °C, reakcjê w zawiesinie ksylenu (w temperaturze ok. 140 °C) oraz proces przebiegaj¹cy 

w œrodowisku wodnym w temperaturze 130 °C (realizowany w reaktorze ciœnieniowym).

 Otrzymane produkty (g/HOBzA) charakteryzowano metodami analizy elementarnej 
27 13(zawartoœæ C i H), spektroskopii FTIR (Rys. 1) i MAS-NMR ( Al i C, odpowiednio Rys.2 i 

Rys.3) oraz mikroskopii SEM (Rys. 4). W tabeli 1 przedstawiono dane dotycz¹ce zawartoœæ 

wêgla i wodoru w zsyntezowanych uk³adach. 

Analiza uzyskanych danych wskazuje, ¿e po modyfikacji 

powstaje produkt charakteryzuj¹cy siê du¿¹ anizotropi¹ 

kszta³tu cz¹stek, zawieraj¹cych rdzeñ z wodorotlenku 

glinu pokryty warstw¹ zasadowego 

4-hydroksybenzoesanu glinu.

27Rys. 2. Widmo Al MAS-NMR g/HOBzA (RO 12 kHz).

13Rys. 3. Widmo C MAS-NMR g/HOBzA (RO 12 kHz). 

(B) Synteza utwardzonych kompozytów z ¿ywic¹ 

epoksydow¹ Epidian 5

W kolejnym etapie prac otrzymany nape³niacz 

hybrydowy (g/HOBzA) dyspergowano przez 24h w ciek³ej 

¿ywicy epoksydowej (Epidian 5), a nastêpnie powsta³¹ ciek³¹ 

kompozycjê sieciowano dodatkiem TETA. Na rysunku 5 

przedstawiono zdjêcia SEM prze³omu usieciowanego 

kompozytu. Ich analiza pozwala zauwa¿yæ, ¿e w³ókna 

nape³niacza s¹ dobrze zdyspergowane w ¿ywicy, a ich 

powierzchnia wykazuje du¿¹ adhezjê do matrycy organicznej. 

UK£ADY HOMOGENICZNE

(A) Badania rozpuszczalnoœci tris(dietylofosforanu) glinu w aminach

Przeprowadzono próby rozpuszczania DEPAl w wybranych aminach I-, II- 

i III-rzêdowych. Wykazano, ¿e warunkiem koniecznym do uzyskania roztworów DEPAl jest 

obecnoœæ grup NH  (patrz Tabela 2). 2

Tabela 2. Dane dotycz¹ce rozpuszczalnoœci DEPAl w aminach. 

Lp. Amina Wzór aminy Rozpuszczalnoœæ 

1 trietyloamina (CH3CH2)3N brak 

2 dietyloamina (CH3CH2)2NH brak 

3 pirydyna C5H5N brak 

4 n-heksyloamina CH3(CH2)5NH2 + 

5 heksametylenodiamina NH2(CH2)6NH2 + 

6 trietylenotetraamina NH2(CH2)2NH(CH2)2NH(CH2)2NH2 + 

 

Do dalszych badañ wytypowano TETA i zoptymalizowano proces rozpuszczania DEPAl. 

Wykazano równie¿, ¿e rozpuszczaniu DEPAl w aminie towarzyszy dysocjacja wi¹zañ 

fosforanowych. 

B) Synteza kompozytów DEPAl z ¿ywic¹ epoksydow¹ Epidian 5

Do usieciowania ¿ywicy epoksydowej wykorzystano 10% roztwór DEPAl w TETA. 

W wyniku utwardzania otrzymano kompozyty o zawartoœci nape³niacza fosforanowego: 0,86, 

1,72 i 2,59 % . Wstêpne wyniki analiz tych uk³adów wskazuj¹, ¿e dodatek DEPAl powoduje wag

niewielk¹ zmianê indeksu tlenowego materia³u:  IO zwiêksza³ siê o jedn¹ jednostkê na ka¿dy 

gram dodanego nape³niacza.

W celu dalszych badañ Partnerom z Politechniki Rzeszowskiej przekazano partiê 

roztworu hybrydowego utwardzacza, jak równie¿ próbki usieciowanych kompozytów 

z ¿ywic¹ epoksydow¹.

Rys. 1. Widma FTIR g/HOBzA syntezowanego w wodzie, przy stosunku molowym HOBzA/gibsyt = 1 - produkt reakcji 
-1prowadzonej przez: (a)  6h, (b) 15h oraz (c) 24h Przy wartoœci 2000 cm  nast¹pi³a zmiana skali liczb falowych. 

Wyniki badañ


