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1. Bevezetés

Torténete soran az emberiséget mindig is az 0jitas iranti vagya 0sztonozte a fejlodésre.
Mindez ugyanugy megfigyelhetd volt a kémidban és az anyagtudomanyban, mint az élet mas
teriiletein. Az ember legeldszor azokat az anyagokat hasznalta, melyeket a természetbdl
konnytliszerrel be tudott szerezni (kdvet, fat, csontokat), majd rajott arra, hogy bizonyos
anyagok atalakitasaval, ujabbak létrehozasdval miként konnyitheti meg a sajat és tarsai életét
is. Igy jott és mult el az idészak, melyet bronzkorként ismeriink, majd kovetkezett a vaskor,
mely késdbb nem elmult, inkabb csak atalakult. Bar mind a mai napig nagymennyiségben
hasznalunk vasat, idoékézben sokkal inkabb el6térbe keriiltek a kiilonboz6 acélok,
femotvozetek, illetve a kiilonbdzd szintetikus Gton eldallitott anyagok (pl. polimerekkel) is,
melyek mara mar a tovabbi technologiai fejlddésiink alappillérjévé valtak.

Noha a szén nanocsoéveket a 20. szdzad legvégén fedezték csak fel, mara mar szamos
széleskori kutatds folyik a kémia (és az anyagtudomany) ezen teriiletén. Koszonhetd ez
annak, hogy ezek a nanoméretii (10° m-es nagysagrendil) anyagok fizikai és kémiai
tulajdonsagai merdben eltérnek azoktol, mint amiket mar eddig a szén korabban ismert
formaitol (grafit, gyémant) megszokhattunk. A szén nanocsdvek jelentdségét az is jol
bizonyitja, hogy a tudomdnyos publikéciokon kiviil a hétk6znapi média kiilonb6z6 forumain
(pl. magazinokban, interneten) is szamos veliik foglalkozo cikk lelhetd fel. Vitathatatlan, hogy
a szén nanocsdvek a jovOben is meghatarozo szerepet fognak jatszani a nanotechnolégia,
ezaltal az emberiség fejlddése szempontjabol.

Kutatomunkam soran a Szegedi Tudomanyegyetem Alkalmazott ¢és Kornyezeti
Kémiai Tanszékén a Dr. Hernadi Klara altal vezetett kutatdcsoport munkajaba kapcsolodtam
be. A csoport — hazai ¢és kiilfoldi partnerekkel kiegésziilve — mar lassan 20 éve foglalkozik
kiilonbdz6 formaji szén nanocsovek szintézisével, valamint kiilonbdz6 szén nanocsé-alapu
kompozitanyagok eloallitasaval, és azoknak a fotokatalizis vagy a gazérzékelés teriiletén valo
felhasznalhatdsagi lehetdségeivel.

Munkdm soran indium-oxidnak ¢és tobbfali szén nanocséveknek a kombinacidjaval
létrehozott nanokompozitokat allitottam eld, valamint kiemelten vizsgaltam, hogy az eldallitas
soran alkalmazott kalcinalasi hdmérséklet miként befolydsolja az egyes mintak szerkezetét,
morfologiajat. Ugy gondolom, hogy a termékként kapott szén nanocsd alapu

kompozitanyagok igéretes jeloltek lehetnek, mint jovObeli gaz-szenzorok illetve katalizatorok.



2. Irodalmi attekintés

A kémiai tudomany teriiletén az 1980-as években olyan jelentds attorések sziilettek,
melyek a vegyiparban €és a szénkémidban is jelentds fejlodési hullamot inditottak utjara.
Mindezt jol példazza, hogy egyes szénalapu anyagok nagyobb mennyiségben torténd
szelektiv eldallitasara, illetve atalakitasara Ujfajta katalizatorokat fejlesztettek ki, valamint az
is, hogy a kapott termékek analizisére szolgalo moddszerek érzékenysége nagysagrendekkel
megnovekedett, ily modon lehetdvé valt az elébb emlitett folyamatok mechanizmusanak
pontos felderitése és megértése.

Ezekben az években a kutatok figyelme a mar megismert grafit és gyémant allotropok
mellett az Ujabb szénmoddosulatok felé iranyult. 1985-ben Kroto és munkatarsai [1]
nemzetkdzi egyiittmiikodésben azonositottdk a Cep-as fullerén molekuldnak az o6t- és
hatszogekbdl 4llo, futball-labddhoz hasonld szerkezetét, mely felfedezésiikért a kutatokat
1996-ban kémiai Nobel-dijjal jutalmaztak. Hasonléan nagy jelentdségli attorést jelentett,
mikor Kritschmer és kutatocsportja [2] felfedezte azon eljarast, melynek segitségével
lehetdvé valt mar nagyobb (grammnyi) mennyiségli fullerének eldallitasa is, valamint mikor
Haddon ¢és tarsai [3] felfedezték, hogy az alkélifémekkel dopolt Cep-as vegyliletek magas
hémérsékleten is szupravezetd tulajdonsaggal rendelkeznek.

A szénkémia egyik legjelentdsebb felfedezése lijima [4] nevéhez fliz6dik, aki 1991-
ben a fullerének vizsgéalata kdzben a koromszemcsek kozott szalszerli alakzatokra bukkant,
amiket 6 mikrocsé névvel illetett, azonban ezek a nanoméretii, nagy hosszisag/atmérd aranyq,
szénbdl 4llo oridsmolekuldk a szakirodalomban mar szén nanocsd néven valtak ismertté. Az
[jjima publikdcidjaban leirt tobbfala szén nanocsovek (MWCNT — Multi Walled Carbon
Nanotube) felfedezése utan 2 évvel 1993-ban két kutatocsoportnak is sikeriilt egymastol
fiiggetleniil elkiilonitenie egyfalu szén nanocsoveket (SWCNT — Single Walled Carbon
Nanotube) [5] [6], melyek szerkezete olyan, mintha egy hexagonalis grafitsikot 6nmagéaba
kapcsolodoan feltekernénk (amely tobbféle modon is torténhet), ezzel szemben a tobbfalu

szén nanocsovek koncentrikusan egymadsra épiilé egyfala csovekbdl allnak.

2.1. Szén nanocsovek

2.1.1. Altaladnos tulajdonsagok

A nanocsdvek szamos tulajdonsagukban eltérnek mind a grafittél, mind a gyémanttol,

mind pedig a fullerénektdl, ugyanakkor a legjellegzetesebb eltérés e szerkezetek esetén a
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szénatomok molekuldn beliili térbeli elhelyezkedésében van. Mig a gyémant haromdimenzids
térszerkezetében a sz€énatomok egy-egy tetraéder csucsan helyezkednek el, illetve a fullerének
Ot- ¢s hatszog alaka széngytirtikbol épiilnek fel, addig a szén nanocsévek szerkezete leginkabb
a grafitéval van kozeli kapcsolatban, mivel a szénatomokat hexagonalis rendszerben
tartalmazza. A szén nanocsovek atlagos hosszlisaga a pm-es tartomanyba, mig atmérjiik — a
nanocsé fajtajatol fliggben — az 1-2 nm-es (SWCNT), illetve a néhany tiz nm-es (MWCNT)
tartomanyba esik. Ahogy mar kordbban is emlitettem a hosszusag/atmérd arany rendkiviil
nagy, igy a szén nanocsdvek egydimenzios szerkezeteknek tekinthetdek.

A fentiekben mar volt réla szd, hogy az egyfali sz€n nanocsé egy tokéletes hengerré
formalt, egyetlen atomi vastagsagu grafitréteg, melynek létrejottekor a feltekeredés tobbfele
modon is torténhet (mely elsOsorban az elektromos tulajdonsdgot befolydsolja), igy

megkiilonboztetiink ,karosszek”, ,,cikk-cakk™, €s kiralis tipust csdveket (1. dbra).

1. abra: Egyfalu szén nanocsovek fajtai — karosszék (a), cikk-cakk (b), kiralis (c)
(Forras: hu.wikipedia.org)

A karossz€k tipust nanocsovek hatszoges szerkezetli hengerpalastja olyan oldalakkal
rendelkezik, melyek merdlegesek a csO hossztengelyére, mig a cikk-cakk tipust csovek
szerkezetében olyan hatszogoldalak talalhatéak, melyek a csO hossztengelyével
parhuzamosak. Az e két tipusba tartozd szén nanocsdveknek van tiikkorsikja, mig a tiikorsikkal
nem rendelkezd formakat kiralis szén nanocsdveknek nevezziik.

Ahogy mar a fentiekben emlitésre keriilt, a tobbfali szén nanocsévek koncentrikusan
egymasba ¢épiild egyfali szén nanocsovekbdl allnak (2. dbra). Az egyes rétegek kozotti
tavolsag ~ 0,34 nm, ami a grafitrétegek egymashoz viszonyitott tdvolsagahoz hasonlo.

Az elmult években egyre nagyobb érdeklddés oOvezte ezeket az anyagokat, mely
kiemelt figyelem okai kozott szerepelnek a szén nanocsovek specidlis fizikai €s kémiai
tulajdonsagai is, ugymint: a nagymértékli stabilitas, a j0 hdvezetd-képesség, a kiemelkedd
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szakitoszilardsag, illetve az egyéb specidlis mechanikai (rugalmassag, hajlithatdsag) és
kiilonleges elektromos tulajdonsagaik [7-10].

A szén nanocsovek szerkezete €s elektromos tulajdonsdgai kozotti kapcsolatot mar
tobben is vizsgaltak [11-13]. Kijelenthetd, hogy a csdvek egyharmada fémes, kétharmaduk
pedig félvezetd tulajdonsdgokat mutat, attol fliggden, hogy milyen mdédon tekerednek fel. Ez a
feltekeredés szamos modon megtorténhet, hiszen nagyon sokféleképpen formalhatunk
hengerré egy sikbeli hatszogracsbol kivagott téglalap alak csikot. Eppen ezért ezt a
folyamatot feltekerési- vagy kiralitadsi vektorokkal (a feltekeredés utan fedésbe keriilo C-
atompart 0sszekotd vektor) szokés jellemezni, és igy két egész szam (m és n) — az
ugynevezett kiralitasi indexek (a kiralitasi vektornak a hatszoges racs két primitiv vektorara
vonatkozé komponensei) — segitségével barmely egyfalti nanocsé megadhato [11]. Altalanos
esetben akkor kapunk fémes jellegli szén nanocsdvet, ha a kiralitasi indexek kiilonbségének
harmada egész szam.

Mint mar emlitettem, a szén nanocsOvek igen figyelemre méltd mechanikai
tulajdonsagokkal is rendelkeznek, melyeket elsdsorban a méretiik mellett a felépitésiik €s
szerkezetliik hataroz meg. Elméleti szdmitdsokkal mar igazoltdk [14], hogy egy SWCNT
Young-modulusa elérheti akdr az 1 TPa-t is, vagyis egymaga képes lenne megtartani egy

kamiont. A szén nanocsdvek ezen tulajdonsdgan alapszik az trliftek vizioja is.

.
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2. abra: Tobbfala szén nanocsoé (Forras: www.reade.com)

2.1.2. A szén nanocsovek eloallitasa

Mivel a szén nanocsovek — a fullerénekkel ellentétben — sem a Foldon, sem a

vildglirben nem fordulnak elé természetes allapotban, igy az eldallitasukhoz kiilonb6zo



technikdk kifejlesztése valt sziikségessé. A kovetkezdekben roviden Osszefoglalnam, hogy
manapsag milyen modszerekkel allitanak el6 egy- és tobbfali szén nanocsoveket.

Szén nanocsoveket eld lehet allitani 1ézeres elparologtatas segitségével, mely sorén az
1200°C-ra felfiitott, inert atmoszféraju kemencébe helyezett kvarccsdben talalhato céltargyat
(grafittombot) egy nagy energidju, folyamatos- vagy impulzusiizemi 1ézer segitségével
ablaljak, ezaltal egy szénplazmat hozva létre. A plazma a vivégazzal egylitt mozogva a
reaktor hatso, vizhiitott részébe keriil, ahol lehiil, és szén nanocs6 formdjaban lerakodik [15].
Amennyiben csupan csak grafit van jelen a rendszerben, akkor tobbfali nanocsé-terméket
kapunk, viszont ha valamilyen fém is jelen van az eldallitas sordn, ugy mar egyfali nanocso is
keletkezni fog. A mddszer elényei koz¢ tartozik, hogy az eldallitott egyfalli szén nanocsovek
atmérd-tartomanya jol szabalyozhatd a reakciohdmérséklet valtoztatasaval, hatranya viszont,
hogy az eljarashoz sziikséges draga lézerberendezés miatt a legkoltségesebb eldallitasi
modszer.

A szén nanocsovek felfedezése utani idészakban az lijima [4] &ltal is hasznalt un.
ivkisiiléses technika volt a legelterjedtebb moddszer az SWCNT-k ¢s a MWCNT-k
eldallitasara, melyet korabban mar a fullerének szintéziséhez is alkalmaztak. A folyamat két
grafitelektrod kozott, inert atmoszférdban (héliumban vagy argonban) hazott elektromos
ivben (plazmaban) jatszodik le, melyben az atfolyd aram mennyisége a 100 A-t is elérheti, a
hémérséklet pedig 3000°C feletti. Az egyik elektrod (katdd) rogzitett, a masik (andd) pedig
szabadon mozgathatd, mivel az elektromos ivkisiilést az elektrodok Gsszeérintésével majd
széthiizasaval generaljdk. Az andd anyaga az iv magas hdémérsékletének koszonhetden
fokozatosan elparolog, szénatomok és atomcsoportok képzddnek, melyek aztan kiilonbozo
szénformakként lerakddnak a katddon és a reaktor falan [16-18]. A lézeres elparologtatas
modszeréhez hasonldan, amennyiben csak tiszta grafitot haszndlunk elektrédként, ugy
tobbfala nanocsoveket, ha viszont fémmel dopolt grafitot hasznalunk, ugy egyfala
nanocsoveket kapunk termékként [19]. A mddszer elénye, hogy képzddott nanocsé-termékek
hibatlanul, vagy viszonylag kevés szerkezeti hibaval képzOdnek, hatranya viszont, hogy a
kapott nanocsovek viszonylag révidek (50 um-nél kisebbek) [20], és sok melléktermék (pl.
szén nanorészecskék, bizonyos esetekben grafitréteggel bevont katalizatorszemcsék) is
keletkezik.

A szén nanocsovek szintézisére hasznalt médszerek koziil talan a legelterjedtebb az
un. CCVD (Catalytic Chemical Vapour Deposition; katalitikus kémiai g6zfazisu levalasztas)

eljaras, mely soran egy hordozds atmenetifém katalizator jelenlétében torténik a szénforras
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lebontasa. A technologia fontossagat az is jol példazza, hogy ez az egyetlen modszer, amely
segitségével spirdlis szén nanocsoveket lehet eldallitani [21]. A szintézis inert atmoszféraban
(nitrogénben vagy argonban) torténik, ¢s a hdmérséklete az el6z6 modszerekéhez képest nem
tal magas (700 - 900°C) [22]. Az eléallitas soran a gazhalmazallapotu szénforrast az inert
gazzal valo elkeveredése utan egy kemencébe helyezett, és megfeleld homérsékletre felfiitott
kvarcreaktoron (3. dbra) keresztiilaramoltatjdk. A reaktor mar tartalmazza a szintézishez
sziikséges katalizatort, melynek feliiletén megtorténik a szénhidrogének bontdsa, és az
alkalmazott paraméterektdl, valamint a katalizatortdl fliggden egyfalu vagy tobbfali nanocso-
termék keletkezik. Szénforrasként leggyakrabban acetilént alkalmaznak, de hasznalhato
metan, etén, propén, és benzol is [23]. Katalizatorként vas, kobalt, nikkel és réz johet
szamitasba, ezek hordozdjaként pedig legtobbszor kalcium-karbonatot [24], szilicium-

dioxidot, aluminium-oxidot [25], magnézium-oxidot, vagy zeolitot [26] alkalmaznak.

3. abra CCVD eljaras soran alkalmazott forgo csokemencés reaktor (Forras: nanotubes.epfl.ch)

A mddszer elénye, hogy a szintézis — az elézdekhez képest — viszonylag ,,alacsony”
hémérsékleten zajlik, és a folyamatos lizemmod lehetévé teszi a szén nanocsovek ipari
mennyiségli eldallitasat is. Hatranyt jelent viszont, hogy feltehetéen a szintézis soran
alkalmazott nem til magas homérséklet miatt a keletkezett nanocsovek szerkezete kevésbé
tokéletes, sok ,hibahely” lelheté fel benniik. Az ivkisiiléses technikdhoz hasonléan az
eléallitas soran a nanocsovek mellett egyéb szénformak is keletkeznek (pl. amorf szén vagy
grafitréteggel bevont katalizatorszemcsék), igy a kapott nanocso-termék tisztitdsa nagyon
fontos 1épés a késobbi alkalmazhatésag szempontjabol [27]. Ez megvaldsulhat oxidacio,
szurés, flokkulacié és szelektiv iilepités, méretkizarasos kromatografia, szerves polimerekkel

valo szelektiv reakcio, illetve mikrohullamokkal valé besugarzas révén. A katalitikusan uton
6



eloallitott, és tisztitott szén nanocsovek makroszkopikus megjelenése sajatos: sziniik
mélyfekete, sliriségiik kicsi, pelyhes anyagok, melyek szivacsszeri tapintasuak, &s

elektrosztatikusan konnyen téltédnek.

2.1.3. Felhasznéalas

A szén nanocsovek felhaszndlasi lehet0ségel — a mar kordbban emlitett specialis
elektromos ¢s mechanikai tulajdonsdgaik miatt — igen széleskoriiek, jol alkalmazhatdak
példaul kompozitanyagok eldallitasahoz [28-35], tér emisszids anyagokként [36-41], vagy
kémia szenzorok kifejlesztéséhez [42-47].

Ahogy arr6l mar a 2.1.1.-es alfejezetben sz esett, a szén nanocsovek kiilonleges
elektromos tulajdonsagokkal rendelkeznek, melyek nagymértékben Osszefliggnek a
szerkezetiikkel [11]. Ugyanakkor tulajdonsédgaik a csdovek dopoldsaval (pl. fémekkel) is
befolydsolhatok. Ezek alapjan nem csoda, hogy ezek az anyagok egyre nagyobb teret
héditanak az elektronikai fejlesztések teriiletén. Mindezt jo példazza az az i) — a Samsung cég
kutatoi altal fejlesztett — ipari eljaras, melyben a hagyomanyos TV késziilékekben talalhatod
LED-eket un. SED-ekkel helyettesitik, melyek valojdban nanocsdvekkel kombinalt LCD-
panelek [48]. A szén nanocsdvek a miniatiirizalas szempontjabol is kiemelkedd fontossaggal
birnak, ugyanis szamos tudomanyos fejlesztés iranyul példaul olyan nanocsévekkel erdsitett
mikrochip-ek kifejlesztésére, melyek igen nagy mennyiségii (akar 10 Gbyte-ot is meghalado)
adat tarolasara képesek, vagy olyan integralt aramkorok létrehozédsara, melyekben a réz
vezetOket szén nanocsovekkel helyettesitenék [49-50].

A szén nanocsOvek mechanikai tulajdonsdgai koziil a legkiemelkeddbb a szakitod
szilardsaguk, mely mintegy 75-sz6r nagyobb az acélénal. Mindemellett azonban ezeknek az
anyagoknak a stirisége 1:5-h6z (MWCNT:acél) aranyban all egyméshoz képest, igy a csovek
ezen tulajdonsagai lehetdséget nyujtanak (pl. kiilonféle polimer-matrixba vald bekeverésiik
révén) ujfajta, kifejezetten erds és ellenalld, de mégis konnyli anyagok kifejlesztésére, melyek
a gépkocsi- ¢és repiildgépgyartas szempontjabol kiemelkedd fontossaguak lehetnek.
Ugyanakkor mindenképp ki kell emelni, hogy a szén nanocsdvek nem azonosak az ipar altal
mar tobb évtizede — szintén anyagerdsitésre — hasznalt szénszalakkal (karbonszéalakkal).
Ezekt6l mind méretben, mind szerkezetiikben €s tulajdonsagaikban egyarant nagymértékben
eltérnek.

Napjainkban szamos olyan fejlesztés is folyik, melyek a szén nanocsdvek

egeészségligyl felhasznalasanak lehetdségét célozzak meg. Folyamatban van példaul olyan
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szén nanocso-alapi retindlis implantdtum (Un. ,,mesterséges szem”) kifejlesztése, mely
nagyon igéretes eredményekkel kecsegtet a retinalis betegségek altal okozott vaksag
gyogyitasadban [51]. Ugyanakkor j6 példa az olyan szén nanocsdvekbdl €s polimer-rétegekbdl
all6 ujfajta ,,mibor” is, mely a ma hasznalatos érzéketlen miianyag bevonatokkal szemben
mar hideg-, meleg-, €s nyomasérzékelésre is képes, ezaltal kivaldan alkalmazhat6 pl. az égési
sériilések miatt elhalt borszovetek podtlasara [52]. A szén nanocsovek még a rakkutatas
eldérelenditésében is nagy szerephez jutnak, ugyanis az un. funkcionalizalt (oldalcsoportokkal
rendelkez0) nanocsovek segitségével sikeriilt a kutatoknak nagyon igéretes eredményeket

elérnie a daganatos sejtek szelektiv elpusztitasanak terén [53].

2.2. Kompozitok

2.2.1. Altalanos tulajdonsagok

A kompozitanyagok olyan heterogén rendszerek, melyeket két vagy tobb eltérd kémiai
(vagy alkotokat) egy matrix-anyagba diszpergéljak. A folytonos matrix a diszperz fazist
teljesen korbeveszi, és magaba foglalja, épp ezért a két fazis hatarfeliilete dontd fontossaggal
bir a kialakult kompozit tulajdonsadgainak szempontjabol.

Ezen keverékanyagok eldallitasanak célja nem maés, mint hogy valamely alkotoelem
hasznos tulajdonsagat felerdsitsiik, vagy bizonyos esetekben 1j, az eredeti alkotokra nem
jellemzd tulajdonségokkal bird anyagot allitsunk el6. A legtobb esetben a kompozitok
létrehozasaval a kiinduldsi anyagok mechanikai tulajdonsagainak (pl. merevség, keménység)
javitdsa a cél (pl. szénszalakkal erdsitett milanyagok), de akar az elektromos- vagy

hévezetoképesség is nagymértékben befolyasolhato.

2.2.2. Eloallitas és felhasznalas

Kompozitokat tobbféle modon is eld lehet allitani. A szintézis torténhet a kiilon-kiilon
eldallitott fazisok egyszerti mechanikai dsszekeverésével, vagy Un. ,,in-situ” modon is. Ez
utobbi modszer leginkabb a nanokompozitok (olyan kompozitanyagok, ahol legalabb az egyik
alkotdé mérete a nanométeres tartomanyba esik) esetében elterjedt, mivel ezeknél a részecskék
kis mérete miatt a matrixba vald bekeverésiik €s homogén eloszlatasuk igen nehézkes.

Kordbban mar szd esett arrdl, hogy a szdlas kompozitok (pl. polimerbe agyazott
szénszalak) kivaldan alkalmasak a hordozé matrix mechanikai tulajdonsagainak javitasara
[54]. Ki kell azonban emelni, hogy az effajta kompozitok kialakuldsdnak legkritikusabb
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feltétele az, hogy a szalak feliillete j6l nedvesithetd legyen a matrix altal. Mindemellett
természetesen az is fontos, hogy az anyagok hotadgulasi tulajdonsagai kozel azonosak
legyenek, valamint hogy a szalak (vagy nanocsovek) atmérdje minél kisebb legyen, mivel igy
nagyobb a fajlagos feliilet [55].

A kompozitok egy masik csoportja az un. bevonatos anyagok, melyek esetében
példaul az alapanyagra felvitt szervetlen réteg segitségével a kialakult termék feliiletének
nedvesithetdsége sokkal jobb lesz, mint a kiinduldsi anyagoké. Eléallitasukhoz leggyakrabban
az impregnaldsos vagy szol-gél modszert — melyet kutatdbmunkdm soran én is alkalmaztam —,
illetve az autoklavban torténd hidrotermalis/szolvotermalis szintézist alkalmazzak.

Az impregnalds lényegében a prekurzornak a nanocsovek feliiletére valo felvitelét
jelenti. Els6 lépésként a szintézis sordn hasznalt prekurzort oldatfazisba kell vinni, majd a
kompozit matrix-anyagaval — amibdl 4ltalaban a megfeleld olddszer segitségével eldtte finom
szuszpenziot kell késziteni — el kell keverni tgy, hogy minél homogénebb keveréket kapjunk.
Ezutan a kapott keveréket melegiteni kell, és a beparlas soran a hordozofolyadék eltavolitasra
keriil, mikézben a prekurzor megtapad a matrix feliiletén [56]. Ennek a technikdnak nagy
elénye, hogy az anyagok eldallitdsa alacsony hdmérsékleten (szobahdmérséklet) torténhet,
valamint lehetdség van organikus €s inorganikus vegyiiletek beagyazasara egyarant.

A szolvo- vagy hidrotermalis modszer szintén igen népszerii technika nanoszerkezet(i
anyagok eloallitasara. A vizes kozegben (hidrotermalis) vagy egyéb olddszerben
(szolvotermalis) kivitelezett eljaras lényege az, hogy a lejatszodo heterogén kémiai reakcio 1
atm-nal nagyobb nyomason és 25°C-nél (szobahémérséklet) magasabb homérsékleten megy
végbe [57]. Az eljaras soran a szilard anyagok oldodasanak eldsegitése, €s a koztiik lejatszodo
reakcio felgyorsitasa érdekében gyakran az oldoszer kritikus pontja feletti hdmérsékletet és
nyomast alkalmaznak. Els6 lépésként altaldban a prekurzor-anyagbdl (a megfeleld oldoszer
segitségével) oldatot készitenek, majd ezt kovetden egy autoklavban Osszekeverik a
prekurzor-oldatot a matrix-anyagbol készitett szuszpenzioval. A lezart autoklavot kemencébe
helyezve a megfeleld homérsékleten lejatszodik a kompozit-szintézis. Az eljaras legfobb
eléonye az, hogy jol alkalmazhat6 a legtobb szilard anyagra, ugyanis elegendéen nagy
nyomason ¢s hdmérsékleten a megfeleld oldoszer segitségével szinte barmely anyag oldatba

vihetd [58].



2.2.3. Szén nanocsO-alapt kompozitok

Az utobbi idékben egyre tobb kémiai kutatas foglalkozik a szén nanocsovek, és a
kiilonb6zd polimerek (pl. polietilén, polipropilén, stb.) vagy fém-oxidok (pl. én-dioxid, titan-
dioxid, stb.) kombinacidjaval 1étrehozott nanokompozitok eldallitdsaval [28,32,35,56,59-67].
A szén nanocsOvek kivaloan alkalmazhatok diszperz részként a kompozit-szintézis sordn,
mivel — mint mar emlitettem — a rugalmassagi modulusuk, illetve a hosszasag/atmérd aranyuk
is igen kedvezd, a legtobb reakciokoriilmény kozott inertek, valamint kémiailag és
mechanikailag 1s igen stabilak. Specialis elektromos tulajdonsdgaik is kiemelkedd
fontossaguak pl. fém-oxidokkal torténé kombinéciojukkal 1étrehozott bevonatos kompozitok
készitse esetén. Fontos megjegyeznem azonban, hogy az eldallitas soran hasznalt nanocsévek
feliiletének minél tisztabbnak kell lennie, ugyanis az esetleges szennyezOk — mint példaul az
amorf szén — meggatolhatjak, hogy erds kdlcsonhatas alakuljon ki a szén nanocsé €és a matrix
kozott, ezaltal nem megfeleld stabilitast terméket eredményezve.

Kordbban mar sz6 volt réla, hogy szalas nanokompozitok eldallitasanak egyik
legfontosabb kritériuma az, hogy a matrixba agyazott diszperz rész feliilete jol nedvesithetd
legyen. A szén nanocsovek esetében ez a képesség igencsak korlatozva van, feliiletiik kevéssé
nedvesithetd, igy példaul polimerbe valo beagyazasuk is nehézségekbe litkdzik. Ugyanakkor a
probléma konnyedén orvosolhatd egy szervetlen réteg (altaldban valamilyen fém-oxid)
létrehozasaval a nanocsovek feliiletén, mely nagymértékben noveli a nedvesithetdségiiket, €s
ezaltal pl. polimerekkel val6 kombinaciojukat. Ilyen esetekben azt mondhatjuk, hogy
nanokompozitokat eldallitasaval lehetévé valik tovabbi kompozitok készitése, ugyanakkor a
szén nanocsd-alapi fém-oxidos nanokompozitoknak szamos tovabbi felhasznélasi lehetdsége
is létezik. Nagymértékben kutatott példaul az eftéle anyagoknak a fotokatalizisben torténd
alkalmazasi lehetdségei [62,63,64,65], valamint kiillonb6z6 kémiai vagy biologiai
szenzorokhoz valo felhasznalhatosaguk is [28,32,35,61]. Azt, hogy a szintézis soran milyen
termék jovobeli felhasznélasa is, mivel ettdl fliggden kialakithatd szeparalt nanorészecskékkel

torténd boritas [66-67], valamint teljesen homogén feliileti bevonat [56].
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4. abra Példak a szén nanocso-alapu kompozitok felhasznalasara az elektronikaban (a), a gazérzékelésben
(b), a fotokatalizisben (c), valamint szerkezeti anyagként (d) (Forras: internet, valamint Réti Balazs)

2.3. Indium-oxid

A periodusos rendszer III. fécsoportjanak 5. peridodusaba tartozd 49-es rendszdmui
indium (In) kémidja a csoportjaba tartoz6 aluminiuméhoz képest igen sziik korben kutatott. A
p-mezd elemeihez tartozd lagy (késsel vaghato), sziirke szinl, n-tipusa félvezetd
vegylileteiben altaldban +3-as oxidacios allapotot vesz fel. Egyik amorf megjelenési formaja
az indium-trioxid (In,Os), mely alapvetéen vizben nem, ugyanakkor savakban jol old6do
anyag. Ettd] eltérden a kristalyos indium-oxid mar mind vizben, mind savakban oldhatatlan.

Korabbi kutatasok soran mar tobben, tobbféle modszerrel és kiilonb6zo
homérséekleteken allitottak eld In,Os-kristalyokat [68-69], majd az elmult években egyre tobb
kutatds célja volt kifejezetten valtozatos morfologiaval (és tulajdonsagokkal) rendelkezd
kristalyformak — mint pl. nanorészecskék, nanokdabelek, nanocsovek, nanoszalak,
nanotornyok, stb. — létrehozéasa [70]. Jo példa erre Qurashi és munkatarsainak munkassaga,
akik 800°C-on nagy striiségli piramisokat, 900°C-on pedig mar szabalyos oktaédereket
allitottak el6 ebbdl az atmenetifémbdl a legkiilonfélébb technikdk (pl. szolvotermalis eljaras,
elektorkémiai deszorpcio, stb.) hasznalataval [70].

Az indium-oxidnak szamos felhaszndlasi lehetdsége ismert, egyarant hasznalhat6
napelemekhez, biologiai- és kémiai szenzorokhoz, valamint a fotokatalizis teriiletén, és
mérgez0 gazokat kimutatd detektoroknal is. Tobben kutattdk, hogy bizonyos gazok
kimutatdsa esetén a szenzor érzékenysége javithato-e ugy, hogy az indium-oxidnak €s egyéb
fém-oxidoknak (pl. SnO, és/vagy Ti0O,) a kombinacidjaval kompozito(ka)t hoznak létre [71-
74].
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2.4. A vizsgalatok sordan alkalmazott technikak

2.4.1. Elektronmikroszkopia

Az elektronmikroszkopok (5. dbra) olyan specialis mikroszkopok, melyek a
megfigyelendd targyrol késziilt kép leképzésére ¢és nagyitasara elektronokbol allo
sugarnyalabot hasznalnak. Bar a fénymikroszkdpokhoz hasonloan az elektronmikroszkdpok is
egy tobbtagl, kondenzorlencsékbdl allo optikai rendszer segitségével fokuszaljak a sugarat a
vizsgalandd targyra — ezaltal erdsen nagyitott képet hoznak létre —, Iényeges kiilonbség
azonban, hogy — mivel az elektronok terjedéséhez légiires térre van sziikkség — az
elektronmikroszkopok belsejében nagy ereji vakuumteret kell létrehozni. Az olyan
elektronmikroszkopiai  modszerek, mint példaul  transzmisszids- és  pasztdzo
elektronmikroszkopia, rendkiviili fontossaggal és nagy informaciotartalommal birnak mind a
szén nanocsovek, mind a bel6lik készitett kompozitok jellemzése soran. Segitségiikkel
lehetdség nyilik arra, hogy a vizsgélat ald vont anyag alakjat és szerkezetét megvizsgaljuk,
illetve az esetleges szennyezdanyagok (pl. amorf szén, visszamaradt katalizatorszemcsék)
jelenlétét kimutassuk.

A transzmisszids elektronmikroszkopia (TEM) egy olyan feliiletvizsgaldé modszer,
melynek Iényege, hogy a berendezés sugarforrasabol (elektronagyt) érkezd elektronnyalédbbal
transzmisszids lizemmodban atvilagitjak a mikroszemcsés- vagy vékonyréteg-mintat. Ezt az
elektronsugar kiilondsen nagy energiaja teszi lehetdvé, melyet Gigy hoznak létre, hogy a katod
hevitésével generalt elektronokat az elektrodok kozé kapcsolt gyorsitofesziiltség segitségével
gyorsitjak, és az andd felé iranyitjak. Mivel a révid hulldmhossz, 50-100 keV energidju
elektronok jol fokuszalhatok, igy szilard anyagok feliiletének elektronoptikai leképzését teszik
lehetove. A TEM-felvétel kialakuldsdban a szilard test atommagjain illetve elektronjain
rugalmasan sz6rddo ¢€s elhajlé elektronoknak van jelentdsége, melyeket az objektiv diafragma
segitségével kirekesztlink a képalkotasbol, igy az elektronszor6 strukturdk az
elektronmikroszkdpban arnyékot adnak. A minta felnagyitott képe nem csak kozvetleniil
optikailag figyelhetd meg binokularissal vagy fluoreszkdldo ernydn, hanem egy un. CCD
(charge-coupled device) kamera segitségével monitoron is kovethetd, illetve rogzithetd. A
kapott kép ¢€lességét az elektromagneses lencséken atfolyd aram erdsségének valtoztatasaval
lehet korrigdlni. Ez a vizsgalati modszer az anyag racsszerkezetén kiviil annak
morfologidjarol is ad felvilagositast. A legtobb ¢és legfontosabb informacidkat a
nagyfelbontast transzmisszios elektronmikroszkoppal (HR-TEM) kaphatjuk, mellyel akar a

tobbfalll szén nanocsoveket felépitd héjak szama is meghatdrozhatd. A transzmisszids
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elektronmikroszkopok felbontasa (0,2-0,3 nm), és a hozzd kapcsolt technikdk (pl. EDX)
abszolut kimutatdsi hatérai is nagysagrendekkel jobbak (akar 10%° g), mint a pasztazod
elektronmikroszkopoké — a kisebb besugarzott térfogat miatt —.

Pasztdzo elektronmikroszkop (SEM) esetében a vizsgalni kivant mintat nem
atvilagitjak, hanem egy jol fokuszalt elektronnyalab segitségével a végig vakuum alatt tartott
minta feliiletét soronként letapogatjdk, s a mintar6l visszaérkezd elektronokkal egy
katodsugarcsd fényintenzitdsat vezérlik. Az, hogy milyen tipust elektrondgyut hasznalunk
(termikus vagy téremisszids), nagymértékben befolydsolja az elektronsugéar energiajat. A
mintan 4athalado elsédleges elektronok a mintdr6l részben visszaszorddnak, részben
masodlagos elektronokat generalnak a mintabol. A visszaszort elektronok a minta
Osszetételével aranyos képként jelenithet0k meg, mivel a nagyobb tomegli magok jobban
visszaverik az elektronokat, ezért a képen azok vildgosabbnak latszanak. A mintabol kilépd —
50 eV alatti energiaji — szekunder elektronok fontosak igazan a képalkotds szempontjabol,
mivel informaciot szolgaltatnak a minta domborzati viszonyair6l, felszini egyenetlenségeirdl,
energiatartomanyban az anyagbdl karakterisztikus rontgensugarzas is kilép, mely mindségi és
mennyiségi informacidk kinyerését is lehetdvé (pl. EDX) teszi. A SEM-mel vizsgalando

mintanak alapvetéen harom kritériumnak kell megfelelnie:

e clektromosan vezetd (vagy azza tehetd) legyen

e vakuum-all6 legyen

e ne legyen magneses
A pasztazo elektronmikroszkdppal készitett felvételek nagy mélységélességiiek, azonban egy
SEM-mel kisebb nagyitds (max. 10.000-szeres) és a felbontas (max. 5 nm) érhetd el, mint egy
transzmisszids elektronmikroszkoppal. A miiszerek leképezésben is vannak kiilonbségek,
mivel a TEM esetében ez a fénymikroszkopban lezajlo jelenséghez hasonlatos, ezzel szemben

a SEM esetében hianyzik a klasszikus értelemben vett leképzés.
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5. abra: A vizsgalataim soran hasznaltakkal megegyez6 tipusia TEM (a) és SEM (b)
(Forras: www.umassmed.edu és www.caeonline.com)

2.4.2. Energiadiszperziv rontgenanalizis

Ahogy az el6zo alfejezetben is emlitésre keriilt, az elektronnyalabbal besugarzott
anyagok karakterisztikus rontgensugarzast is ki fognak bocsatani. A beesd elektronsugar
képes a minta atomjainak valamelyik belso elektronpalyajardl egy elektront kiszoritani, €s az
igy megiiresedé elektronpalyat egy kiilsé héjrol ,atugro” elektron képes elfoglalni. Az
ekozben felszabadulod energia — vagyis a kiils6 és a belsé palyak energidinak kiilonbsége —
rontgenfoton formajaban fog kisugarzodni. Mivel egy adott atom esetében az elektronpalyak
kvantalt energiajuak, igy a kisugarzott rontgenfoton energiaja és hullamhossza is az adott
atomfajtara jellemzo értéket vesz fel. Ezt kihasznalva az elektronmikroszkopiai modszerek
elényosen kombinalhatok olyan specialis detektorokkal, melyekkel ezt a sugarzast mérve mar
kvalitativ és kvantitativ meghatarozasra is van lehetdség.

Az clektron-besugarzas hatasara keletkez0 karakterisztikus rontgensugarzast az
energiaja szerint felbontva megkapjuk az energiadiszperziv rontgenspektrumot. A felbontast
egy specialis detektorral lehet elvégezni, melyben a becsap6do rontgenfoton elektron-lyuk
parokat kelt. Egy ilyen par keltéséhez atlagosan 3,8 eV energia sziikséges, ezaltal a
rontgenfoton energiaja megkaphaté az elektron-lyuk parok megszamlalasaval. Az egyes
kiszamolni a sziikséges korrekcios faktorok (a rendszam, valamint az abszorpcid és a

fluoreszcencia miatt) figyelembe vétele mellett.
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Az energiadiszperziv rontgenanalizis (EDX) legnagyobb eldnye az, hogy segitségével
meghatarozhatjuk a minta egy tetszlegesen kivalasztott teriiletének, vagy akar egyetlen
pontjanak is az Osszetételét. Ez a lokdlis analizis egyediilallova teszi a tobbi analitikai
modszerhez képest, mert nem csak atlagos dsszetételt mérhetiink vele, hanem az egyes helyi

feldusuldsokat is kimutathatjuk.

2.4.3. Rontgendiffrakcid

A rontgensugarak olyan elektromagneses hullamok, melyek energiaja jellemzden a
100 eV-tdl 100 keV-ig terjedd tartomanyba esik. Ezek a hullamok képesek néhdny szaz
mikrométer vastagon is a vizsgalandd6 mintdba hatolni, igy segitségiikkel a tombfazisra
vonatkozoan is kaphatunk informaciot. A diffrakcios vizsgalatokhoz csak a rovid (100 pm-es)
hullamhossztartoméanyba esd Un. ,.kemény” rontgensugarakat hasznaljak, melyek els6sorban
az atomok elektronjaival Iépnek kolcsOnhatasba. A rontgenszorodas sordn a sugdrzasbol
szarmaz6 fotonok iitkoznek az atom elektronjaival, és emiatt eltériilnek eredeti iranyuktol.
Ennek eredményeként az atom -elektronfelhdje ugy viselkedik, mint egy masodlagos
sugarforras, mely a tér minden iranydba sugarozza a rontgen-fotonokat, mikdzben koztiik
interferencia léphet fel. Ha a sugarak nem veszitenek az energiajukbodl, akkor rugalmas
(Thompson) szorodasrol, ha viszont veszitenek — mert egy részét az elektron felveszi —, akkor
rugalmatlan (Compton) szordédasrdl beszEliink.

Ha az atomok szabdlyos elrendezddéstiek, €s az ismétlodd egységek mérete azonos
nagysagrendbe esik a besugarzott rontgensugarzds hullamhosszaval, akkor az erdsitd
interferencianak megfeleld sugarzast ugy észleljiik, mintha az adott sugar megfeleld szoggel
diffrakciot szenvedett volna. Reflexiot akkor észleliink, ha a hozza tartozo © szog eleget tesz

a Bragg-egyenletnek:
nsA = 2+d+sin©
n = reflexioknak megfeleld egész szam
A = sugarzas hullamhossza
d = rétegtavolsag
O = beesési szOg
A rontgen krisztallograf (XRD) tobb paraméter (kristalyossagi fok, részecskeméret,

rétegtavolsagok) meghatarozasara, illetve kvalitativ analizis elvégzésére is alkalmas.
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2.4.4. Raman-mikroszkopia

A Raman jelenség lényege, hogy egy adott frekvenciaji monokromatikus (altalaban
lathatd) fénnyel besugarzott mintan a fotonok egy része rugalmatlan {itkozéssel és
hulldmhosszvaltozassal szorodik, és ezt a diffuz fényt — melyet a beesd fény irdnyara
merdlegesen mériink — frekvencia komponenseire tudjuk bontani. Az anyagok Raman-
aktivitasénak a feltétele, hogy polarizdlhatosaguk megvaltozzon a besugarzé fény hatasara.

A Raman-mikroszkopia konfokalis (azonos gyujtopontokkal bird) elrendezése miatt
tokéletesen alkalmas a kiilonb6z6 mélységekben levd anyagrétegek szinképének elkészitésére.
Mint emlitettem, a méréshez monokromatikus fény sziikséges, ezért kedvezd tulajdonsagaik
miatt — mint pl. a nagy intenzitds vagy a keskeny spektralis szélesség — leginkabb lézereket
hasznalnak fényforrasként. A Raman-mikroszkop (6. dabra) tovabbi fobb egységei kozé
tartozik még a mintatér optika, a monokromator, a detektor, az erdsitd elektronika, valamint a
regisztrald egys€ég is. A miszer mikodése soran a fény a mikroszkopon keresztiil
fokuszaloédik a mintéra, ott szorddik, majd egy optikai racsra keriil, mely a spektrumot egy
CCD kamerara vetit, mely ezutan egy monitoron keresztiill nyomon kovethetd, illetve
rogzithetd.

A konfokdlis Raman-mikroszképia nagy eldénye, hogy olyan esetekben is
részletgazdag molekularis képet szolgaltat, mikor a hagyomanyos optikai mikroszkdpokkal
mar nem lehet kontrasztos felvételt késziteni, valamint hogy a fluoreszcens mikroszkdpiai
eljarasokkal szemben itt nincs sziikség fluoreszcens jelolokre, mivel a mérés soran a miiszer
pixelrél pixelre veszi fel a Raman spektrumot, ezéltal pedig a hullamszamtol fliggd felbontast

kapunk.

6. abra: A Raman analizis soran hasznalttal megegyezo tipusti mikroszkép
(Forras: www.thermofisher.com)
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2.4.5. Termogravimetria

Ennek a technikénak a segitségével megkaphatjuk a minta mindségére €s atalakuldsara
jellemzd, tomegvaltozassal jard folyamatok kezdeti, illetve végsd hdmérsékletét. A modszer
alapja, hogy a minta tomegének valtozasat mérjiik (meghatdrozott homérsékleti program
szerint) az 1d0 fliggvényében. A vizsgalt tulajdonsag megvaltozasa rendszerint sziik
hémérséklettartomanyban, az anyagi mindségre jellemzé hdémérsékleten indul meg.

A termogravimetrias mérés (TG) soran az analitikai mérleg karjaval 0sszekotott
mintatartoba (mely egy elektromosan fiitheté kemencében helyezkedik el) keriil a vizsgalando
minta, majd a mintatarto-tégelyt ugy hevitik fel, hogy a minta hdmérséklete idében
egységesen emelkedjen. A vizsgdlat soran a meghatarozas céljatol fliggben tobbfele
gazatmoszféra is alkalmazhat6. A sulyvaltozast egy, a mintaba nytld termoelem segitségével
detektaljak, és folyamatosan rogzitik. A késziilék egyidejiileg méri a homérsékletet (T), a
tomegvaltozast (TG), a tOmegvaltozas sebességét (DTG, differencial termogravimetria),

valamint a hdtartalom-valtozas kiilonbségét (DTA, differencia termo analizis).
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3. Célkitiizés

Tanszéki kutatdcsoportom tagjai mar tobbféle fém-oxidnak (pl. SnO,, TiO,, Al,Os,
Zn0O) a szén nanocsovek feliiletére valo felvitelével foglalkoztak, illetve az eldallitott
nanokompozitoknak a fotokatalizisben vagy a gazdetektalasban vald felhasznalhatdsagat
vizsgaltadk. Kutatbmunkam soran legfébb célom az volt, hogy — a gazérzékelés szempontjabol
igen figyelemre méltd — indium-oxidnak és tobbfalli szén nanocsdveknek a kombinacidjaval
1j, nanoméretli kompozitanyagokat allitsak eld.

A szakirodalomban szamos eltérd adat talalhat6 arra vonatkozoan, hogy az indium-oxid
kristalyok mekkora hdmérsékleten és milyen forméban képzddnek [68-69], igy munkam soran
tisztazni kivadntam, hogy a hdkezelés miként hat az In,Os-kristalyok kialakuldséara, és
500°C-t61 kezdenek el égni, azt a legalacsonyabb kalcinalasi hdmérsékletet kerestem, amely
még elegenddn nagy ahhoz, hogy In,O3-MWCNT nanokompozit alakuljon ki a nanocsévek
¢gése nélkiil.

Kutatomunkam soran nemcsak a hdkezelés idealis homérsékletét kerestem, hanem a
kalcinalas expozicios idejének megfeleld hosszat is vizsgdltam annak érdekében, hogy
tovabbi informacidkat szerezzek a lejatsz6do kristdlyosodasi folyamat mechanizmusarol.

Vizsgalodasaim kiterjedtek arra vonatkozdan is, hogy az eldallitas soran kapott
nanokompozitok csupan mechanikai keverékek, vagy kémiai kapcsolat is kialakult az In,O3 és

a MWCNT kozott.
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4. Kisérleti rész

4.1. Felhasznalt anyagok

A kompozit-mintaim eléallitasa soran felhasznalt tobbfali szén nanocsdveket (7. dbra)
a kutatocsoportom nemzetkozi kapcsolatai révén az Ecole Polytechnique Fédérale de
Lausanne (EPFL) bocsatotta rendelkezésemre. Az MWCNT-ket CCVD eljarassal forgd
cs6kemencében allitottak eld nitrogén aramban 720°C-on. A szintézis soran szénforrasként
acetilént, katalizatorként pedig CaCO; hordozon rogzitett Fe/Co-ot hasznaltak. A CaCOs;
hordoz6 fontossaga abban rejlik, hogy nagymértékben ndveli a tobbfalu szén nanocsdvek
szelektiv képz6dését az amorf szénformak, illetve a szénnel boritott katalizatorszemcsék
képzodésével szemben [75-76]. A kapott termékb6él a mar szennyezéként megmaradt
hordozoanyagot, illetve Kkatalizatorszemcséket egy dasvanyi savas kezelés segitségével
tavolitottam el. Els6ként a szén nanocsé-terméket 1 o6ran at 10%-os soésavban (HCI) — egy
magneses keverd segitségével — kevertettem, majd vizsugarszivattya segitségével sziirtem, és
higitott HCI-oldattal at-, desztillalt vizzel pedig pH-semlegesre mostam. A tisztitott MWCNT
atméroje atlagosan 20-60 nm kozé esett, mig atlagos hossziisaguk a néhany szaz nanométertdl
a néhany mikrométerig terjedt [75-76]. A Raman-spektrum jol hasznalhaté — f6 cstcsai
alapjan — a termék Osszetételének jellemzésére, ugyanis a D, G, és G’ csticsoknak megfeleld
aranyban kell lenniiik egymadassal annak érdekében, hogy kijelenthessiik, tobbfali szén
nanocsoveket allitottunk el6. Az eldallitott termék fémtartalmat korabban mar svajci
partnereink egy ICP-MS analizis segitségével ellendrizték [77]. A csucsintenzitasok, és a
tomegspektrometrids vizsgalat alapjan megallapithatd, hogy az altalam hasznalt MWCNT

nagyon jé mindségiiek voltak.
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7. abra: Az el6allitas soran hasznalt, tisztitott MWCNT SEM felvétele (a) és Raman-spektruma (b)
(Forras: [75-76])
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A prekurzorként hasznalt indium-(IIl)-klorid a Sigma-Aldrich Kft.-t6] keriilt
beszerzésre. A kiszallitott anyag megfeleld, analitikai tisztasdgi (98%) volt, mindenféle

tovabbi kezelés nélkiil kertilt felhasznalasra.

4.2. In,O;-MWCNT nanokompozitok eloallitasa

Kompozit-mintaimat egy egyszerli impregnalasos modszer (8. dbra) segitségével
allitottam el6, mely soran tobbfali szén nanocsdveket hasznaltam alapanyagként, InCls-t
pedig prekurzorként. Elsé 1épésként 100 mg MWCNT-hez 150 cm’ desztillalt vizet adtam,
majd ultrahangos szonikalas segitségével 45 perc alatt finom szuszpenziot készitettem
beldliikk. Ekdzben a tervezett tdmegaranyhoz sziikséges mennyiségli (638 mg) prekurzort 20
cm’ desztillalt vizben feloldottam, majd az oldatot egy magneses keverd segitségével — a
tokéletes oldodas érdekében — fél oran at kevertettem. Ezutdn a kész szén nanocso-
szuszpenzidhoz — folyamatos kevertetés mellett — mintegy 30 perc alatt egy biiretta
segitségével cseppenként hozzaadagoltam a prekurzor-oldatot, majd a keveréket egy fiithetd
magneses keverdn 90°C-on beparoltam. A teljes olddszermennyiség elparolgasa utan egy
fekete porszeri terméket kaptam. Ezt a port 24 oOran at szaritészekrényben 110°C-on
széritottam, majd harom egyenld részletre osztottam, €s az egyes részleteket kiilon-kiilon

hokezeletem 3 oran at és 3 kiilonb6zo homérsékleten: 300°C, 350°C, és 400°C-on.

Y -

8. abra: Az impregnalas sematikus abrazolasa (a) és a beparlas folyamata (b) (Forras: sajat abra és foto)
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Az atfogd vizsgalatok elvégzése, ¢€s az Osszehasonlithatosdg érdekében

referenciaanyagokat (InOCl és In,O3) is készitettem.

4.3. Kompozitanyagok jellemzése

Az eldallitas soran kapott kompozit-termékeket tobb miiszer €s mddszer segitségével
is vizsgaltam: transzmisszids- (TEM) ¢és pasztazd elektronmikroszkoppal (SEM),
rontgenkrisztallograffal (XRD), illetve Raman-mikroszkoppal, valamint elvégeztem egy
energiadiszperziv rontgenanalizist (EDX) és egy termogravimetrids vizsgalatot is.

A nanocsovek feliiletén kialakult szervetlen fedéréteget egy Philips CM 10 (100 keV)
tipust  TEM-mel tanulmanyoztam, mely vizsgalat sordn a mintak elokészitésekor a
»felcseppentés” modszerét alkalmaztam. Ennek a lényege, hogy a porszeri mintaim egy kis
részletét 1,25 cm’ desztillalt vizben szuszpendaltam, majd ebbdl 2-3 cseppet egy CF 200
tipust, ragasztdanyagot tartalmazo hartyaval bevont réz-gridre (,,rézrostélyra”) cseppentettem.
A felvételek elemzéséhez és konvertdldsahoz az Image] ¢és a Soft Imaging Viewer
programokat hasznaltam.

A SEM-analizist egy Hitachi S-4700 Type II FE-SEM tipusu pdasztazo
elektronmikroszkop segitségével végeztem, melynek hiitott téremisszids agyuja az 5-15 keV-
os tartomanyban képes miikodni. Az EDX analizishez szinten ezt az elektronmikroszkopot
hasznaltam kiegészitve egy Rontec XFlash Detector 3001 SDD tipusi detektorfej
alkalmazasaval. A vizsgdlatok elvégzése soran aluminium mintatartora ragasztott vezetd
,carbon-tape”-et hasznaltam mintahordozokeént.

Az eléallitott nanokompozitok kristalyszerkezetének vizsgalatat egy — a detektalashoz
a karakterisztikus rontgensugarzast (CuKa) felhasznalé — Rigaku Miniflex-II Diffractometer

tipust krisztallograffal végeztem az aldbbi beallitasok szerint:

e kezdd mérési fok: 20°

e veégsd mérési fok: 70°

e mérési sebesség: 4°/min

o fesziltség: 30 kV

e Jdramerdsség: 15 mA
A nanocsovek feliiletén kialakult szervetlen réteg atlagos vastagsagat, valamint a létrejott
indium-oxid részecskék atlagos méretét a mérés sordn kapott diffraktogramok
felhasznalasaval €s a Scherrer-formula segitségével is kiszamoltam:
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D= (K*?\,) / (B*COS@)

D = atlagos részecskeatmérd

K = részecskealakra jellemz6 allandd

A = sugarzas hullamhossza

B = adott cstics instrumentélis szélesedéssel korrigalt félértékszélessége

O = beesési szog

A Raman-spektrumok felvételét egy 532 nm-es hullamhosszasagu (5 mW) lézerrel

felszerelt Thermo Scientific DXR mikroszképpal végeztem, mig a termogravimetrids
vizsgalat egy NETZSCH STA 409 PC késziilékben tortént oxigén atmoszféraban 0-800°C

kozott, 20°C/min-es felfiitési, €s 40 ml/perc-es aramlasi sebesség hasznalataval.
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5. Eredmények

Szakirodalmi adatok [68] alapjan az alabbi folyamat jatszodik le az indium-oxid
kristalyok szintézise soran: az InCls prekurzor elreagal az oldoszerként hasznalt desztillalt
vizzel, és ennek eredményeként InOCl (indium-oxiklorid) koztitermék jon létre, mely a
hékezelés hatasara elbomlik, és In,Os-4 alakul. Az indium-oxid kristalyok tehat az alabbi

kémiai reakcidok soran keletkeznek:

InCl; + H,O — InOCl1 + 2HC1
at
3 InOCl — 11’1203 + Il’lC13
Munkdm soran azt tanulméanyoztam, hogy ezeknek az eldbb emlitett reakcioknak a

felhasznalasaval, és a tobbfali szén nanocsoveknek a rendszerbe vitelével miként allithatok

eld In,O3-MWCNT nanokompizotok.

5.1. Elektronmikroszkopos analizis

Az eldallitott kompozit-anyagokat els6ként transzmisszidos- ¢és  pdsztdzo
elektronmikroszkop segitségével tanulményoztam annak érdekében, hogy megéllapitsam, az

egyes mintdk milyen feliileti morfolégidval rendelkeznek.

5.1.1. 300°C-on hokezelt indium-tartalmia MWCNT-nanokompozit

A 300°C-on hékezelt minta esetében a kiilonb6z6 nagyitasa SEM-felvételek (9. dbra;,
a,b,c) bizonyitjak, hogy a szén nanocsdvek feliilete nagymértékben megvaltozott, és egy
homogén, szervetlen feddréteg alakult ki a felsziniikon. A mintardl készitett TEM-kép (9.
dbra; d) szintén meger0Ositette ennek a feliileti rétegnek jelenlétét. A felvétel — illetve a
késObbiek soran a mintarol készitett rontgen diffraktogram — elemzésével a szervetlen réteg
vastagsagat is kiszamoltam, amely atlagosan 10-12 nm-es nagysdginak adodott. A
transzmisszids felvételen az is jol latszik, hogy a bevont nanocsdvek mellett a minta nagyobb,
kiilonallo szervetlen aggregdtumokat is tartalmaz. A mikroszkopos felvételek alapjan

kijelenthetd, hogy az impregnalas sikeres volt.
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9. abra: A 300°C-on hokezelt kompozit-mintarél késziilt kiillonb6z6 nagyitasi SEM (a, b és c), illetve TEM
(d) felvételek (Forras: sajat felvétel)

5.1.2. 350°C-on hékezelt indium-tartalmi MWCNT-nanokompozit

Az elektronmikroszkopos felvételek a 350°C-on hékezelt minta esetében teljesen mas
morfologiat mutattak ahhoz képest, mint amelyet a 300°C-os hokezelés hatasaként
tapasztaltam. A SEM (/0. dbra; a,b,c) és a TEM (10. dabra; d) felvétel(ek)en is jol latszik,
hogy az alacsonyabb homérsékleten kalcindlt minta esetében megjelent feliileti bevonat
nagymértékben atalakult. Feltételezhetoen a magasabb hoékezelési homérséklet hatdsara
egyfajta kristalyosodasi folyamat indult meg a mintaban, melynek eredményeként — atlagosan
10-20 nm-es nagysagu — szabalytalan alaki szervetlen nanorészecskék, illetve (kb. 300-400
nm-es) kristalydarabok és kristalylapok alakultak ki a szén nanocsdvek kozott, illetve azok

feliiletéhez tapadva.
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10. abra: A 350°C-os hokezelés hatasarol késziilt kiillonb6z6 nagyitasa pasztazé (a, b és c), illetve
transzmisszios (d) elektronmikroszképos felvételek (Forras: sajat felvétel)

5.1.3. 400°C-on hékezelt indium-tartalmi MWCNT-nanokompozit

Az elobbiekhez képest szignifikdnsan eltérdé eredményeket mutatott a legmagasabb
alkalmazott hdmérsékleten, vagyis 400°C-on hokezelt minta elektronmikroszkopos elemzése.
A pasztazo (11. abra; ab,c) és a transzmisszios (11. éabra; d) EM-felvételek alapjan
kijelenthetd, hogy a 350°C koril megindult kristdlyosodasi folyamat ezen a kalcinalasi
hémérsékleten mar teljessé valt, ugyanis a termékként kapott kompozit nagymennyiségben
tartalmaz szabalyos oktaéder alaku, és kiilonb6zé méretii (atlagosan 200-500 nm kozotti)
kristalyokat, melyek magukba zartak a tobbfali szén nanocsoveket. A nagyobb felbontast
felvételeken jol latszik, hogy az egyes csovek kilognak a kristalyokbdl, illetve alkalmanként

dssze is kotik azokat.
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11. abra: A 400°C-os hokezelés hatasara kialakult kompozitrél késziilt SEM (a, b és c), illetve TEM (d)
felvételek (Forras: sajat felvétel)

5.2. XRD vizsgalat és Raman-elemzés

"o

Azt, hogy az eldallitott kompozitokban milyen tipusu szervetlen anyagok alakultak ki,
valamint hogy ezek milyen szerkezettel és kristalyformaval rendelkeznek, a mintdim
rontgendiffrakcios-, illetve Raman-mikroszkopos vizsgalataval allapitottam meg. A teljes
korti elemzés érdekében — a fent emlitett reakciokbol kiindulva — InOCl és In,O;

referenciamintakat is készitettem.

5.2.1. 300°C-on hékezelt kompozit-minta

A 300°C-os hokezelés segitségével eldallitott kompozit diffraktogramjat a
referenciaanyagokéval Osszevetve (12. dbra, fekete gorbe) — a reflexios csucsok nagyfoku
egyezése alapjan — megallapithatd, hogy a mintdban a szén nanocsovek feliilletén kialakult
homogén szervetlen réteget indium-oxiklorid alkotja, és a csovek feliilete ennek az anyagnak
a megtapadasa révén valtozott meg drasztikusan. A minta diffraktogramjaban az InOCl-ra
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leirasara szolgalnak) a kovetkezok: 24,44°-(101), 27,53°-(011), 33,63°-(012), 35,40°-(111),
40,04°-(103), 42,05°-(013), 44,71°-(200), 45,98°-(201), 47,90°-(113), 51,75°-(020), 53,10°-
(021), 57,03°-(022), 58,02°-(121).

A Raman-spektrumok hasonld elemzése (/3. dbra, fekete gorbe) szintén
alatdmasztotta az el0bbieket, mivel a minta spektrumaban — az MWCNT-kre jellemzé D, G,
és G’ csticsokon kiviil — az indium-oxikloridra jellemzd csucsok jelentek meg. Mindez azt is

jelenti, hogy a 300°C-os kalcindldsi homérséklet nem elegendd kristalyos indium-oxid

eloallitasahoz.
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12. abra: 1:4 MWCNT-In,0; mintak XRD vizsgalata (Forras: sajat abra)

5.2.2. 350°C-on hokezelt kompozit-minta

Mint ahogy az mar az elektronmikroszkdpos vizsgalat sordn is megallapithato volt, a
350°C-on hdkezelt minta eltérd szerkezetet mutatott az alacsonyabb homérsékleten kalcinalt
kompozitéhoz képest. Ez a szerkezeti valtozas az XRD- és a Raman-eredményekkel is jol
bizonyithato (/2. és 13. abra, piros vonal), mert bar az InOCl — mind a diffraktogram, mind a
spektrum alapjdn — még mindig nagy mennyiségben van jelen a mintaban, itt mar az In,Os
jelenléte is kimutathatdo kisebb mennyiségben. Erre utalnak az indium kristalyos oxid-
formajara jellemzo reflexiok [30,51°-(222), 37,63°-(411), 51,02°-(440), 60,68°-(622), 63,73°-
(444)] megjelenése a rontgen-diffraktogramban. Ezek alapjan Ugy gondolom, hogy a
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megemelt kalcindlasi hdmérséklet hatasara beindult kristalyosodasi folyamat sordn az indium-
oxiklorid egy része indium-oxiddd alakult 4t, azonban ez a hOmérséklet is még tul

alacsonynak bizonyult a szabalyos kristalyformak létrejottéhez.
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13. abra: 1:4 MWCNT-In,0; mintidk Raman-elemzése (Forras: sajat abra)

5.2.3. 400°C-on hokezelt kompozit-minta

A legmagasabb kalcinalasi homérséklet hatasara kialakult kompozit nagymértékben
eltérd szerkezettel rendelkezik az el6z6 két mintaéhoz képest. A diffrakcios elemzéssel (/4.
dbra, a) bizonyithatd, hogy a mintaban nagy mennyiségben képzddott szabalyos, oktaéder
alaku kristalyokat In,Os épiti fel, ugyanis a kompozit-mintdhoz tartozé reflexios csticsok az
indium-oxid referenciamintaé¢val mutattak nagyfoku egyezést [21,33°-(211), 30,51°-(222),
35,42°-(400), 37,63°-(411), 41,87°-(332), 45,76°-(431), 51,02°-(440), 55,93°-(611), 60,68°-
(622), 63,73°-(444)], mig az indium-oxikloridra jellemzdk reflexiok eltlintek a
diffraktogrambol. A Raman-analizis (/4. dbra; b) aldtamasztja mindezt, mivel a minta
spektrumaban mar az In,Os-hoz tartozd csucsok a domindnsak. Kijelenthetd, hogy az
alkalmazott homérsékletek koziil a 400°C mar elegendéen magasnak bizonyult kristalyos

formaju In,O3-MWCNT nanokompozitok eldallitasahoz.

28



a
1:4 MWCNT - In,0O,
—— Referencia: In,O,
=
o L] In203
%) * MWCNT
i)
N
c
QL
£
= o
=
o
=
@ -
'Y
®
I
40
20
b e
— 1:4 MWCNT - '"203
——— Referencia: In,O,
= ol —— Referencia: InOCI
© -
e E S
e In50
:g | 23
= 1 # InOCI
=
a— D G
‘m —
£
[=]
= o
T L T ! T L] T L T L T - 1
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Raman eltolédas [cm™]

14. abra: A 400°C-on hokezelt minta rontgendiffrakcios- (a) és Raman-vizsgalata (b) (Forras: sajat abra)

5.3. Elemanalizis

Az eldallitott kompozit-termékek atfogd elemzése érdekében energiadiszperziv
rontgenanalizis segitségével vizsgaltuk, hogy milyen kémiai elemeket tartalmaznak az egyes

mintak, illetve hogy ezek mennyisége miként valtozik az kiilonb6z6 hdmérsekletii kalcinalas

hatasara.
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Mindhérom minta koriilbeliil azonos mennyiségben tartalmaz az oldoszerbdl szarmazo
oxigént, a prekurzorbdl szarmazo6 indiumot, illetve nanocsdvekbdl szarmazo szenet (bar ez
utobbi elemhez tartozod jel eltérd intenzitasokkal szerepelt az egyes spektrumokban, de az
eltérést nagy valoszinliséggel a mérési pontok kiilonbozdsége okozhatta). A hdkezelés
hatésara a prekurzorbol szarmazd klor mennyisége valtozott a kompozitokban: a 300°C-on
hokezelt minta esetében még nagy mennyiségben volt jelen (/5. dbra; a), majd a 350°C-os
hoékezelés hatasara mar csokkent a mennyisége (/5. abra; b), és a 400°C hatasara mar teljesen
eltlint a rendszerbdl (/5. dbra; c). Ezek a valtozasok jol magyarazhatdak a kordbban tapasztal

InCl3—InOCl], illetve az InOCl—In,0; anyagatalakulasokkal.
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15. abra: A 300 (a), a 350 (b), illetve a 400 (c) °C-on hékezelt kompozit-mintak EDX-analizise
(Forras: sajat abra)
Mivel a legvaloszinlibb jovenddbeli felhaszndlds — vagyis a gazérzékelés —
szempontjabol az eddig elvégzett vizsgalatok alapjan a kristdlyos indium-oxidot tartalmazo,
400°C-on hdkezelt MWCNT-nanokompozit mutatkozott a legmegfeleldbbnek, igy arrol a

mintardl egy részletes elemtérkép is késziilt (/6. abra).
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16. abra: A Kkristalyos In,O;-MWCNT nanokompozitrol késziilt részleges, illetve teljes elemtérképek
(Forras: sajat felvétel)

A felvételeken is jol latszik, hogy azokon a helyeken, ahol kristalyos indium-oxid
alakult ki a mintdban, ott — nem meglepd mdédon — mind az indium (In), mind az oxigén (O)
feldusult, tovabba szén (C) is jelen van, mely a nanocsovek jelenlétét jelzi a kristalyokon
beliil. Mivel a mérés soran detektalt karakterisztikus rontgensugarzas csak 0,5-1 mikrométeres

mélységbdl szarmazik, a létrejott kristalyok mérete azonban eléri a tobb szdz nanométert is,
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igy a szénre vonatkozoan detektalt jel csak az oktaéderek belsejébdl érkezhetett. Mindez
ismételten jol bizonyitja, hogy kémiai kotés alakult ki az In,O3 és az MWCNT-k kozott,

melynek eredményeként a csovek egy része ,,bedgyazodott™ a kristalyokba.

5.4. Termogravimetrids vizsgalat

Annak érdekében, hogy megallapitsam, milyen tomegveszteségekkel, illetve
fazisatalakulasokkal jar, ha a 300°C-on eldallitott kompozit-mintat a kalcinalas
homérsekleténél joval magasabbra izzitom, egy termogarvimetrias analizist is elvégztiink

(800°C-ig, oxigén atmoszféraban).

DTG [%/min] TG [%]
% 100
-2 4
-4 {80
6
-8 - 60
-10 -
-12 - 40
-14 ]
e T 20

I * I L I . T . I * I a I "
100 200 300 400 500 600 700 800
Homérseéklet [°C]

17. abra: A 300°C-on hokezelt minta TG-vizsgalata (Forras: sajat abra)

Ahogy az a 17. abra TG (piros) illetve DTG (kék) gorbéjén is latszik, 100°C utan egy
kisebb mértekii tomegveszteség tortént, mely az eldallitas sordn alkalmazott vizes kozeg miatt
az oldoszer maradvanyainak gazformaban torténd eltdvozasaval magyardzhatd. Ennél joval
intenzivebb (-16,06 %/min-es) tomegcsokkenés ment végbe kb. 420°C-t6l kezdddden, ami
feltételezéseim szerint megfelel az InOCI bomlasi folyamatanak, mely soran a klor eltavozott
a rendszerbdl. Mindez egybevag a DTA (z6ld) gorbe meredeken csokkend valtozasaval, ami
exoterm folyamat lejatszodasat jelzi, mely nagy valosziniiséggel az In,Os kikristalyosodésa.
Ugy gondolom, hogy a késziilék 20°C/min-es felfiitési sebessége tl gyorsnak bizonyult, igy

az eredeti 3 oras hokezelés hatasara végbemend bomlasi és kristalyosodasi folyamatok a rovid
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expozicids 1dé miatt késleltetve, csak magasabb hdmérsékleten tudtak beindulni. Az 4dbran
még az is lathato, hogy az 500°C elérése utdn egy ujabb nagymértéki (-11,64 %/min-es)
tomegveszteség tapasztalhatd a mintaban, mely mar a tobbfali szén nanocsovek égését jelzi,
illetve az is, hogy kb. 620-630°C kornyékén egy tjabb, nagymértékben exoterm folyamat
jatszodott le, mely valoszintisithetden az indium-oxidnak egy masik kristalyformdjaba torténd

atalakulasaval magyarazhato.

5.5. A hokezelés idotartamanak vizsgalata

Miutdn munkam soran megallapitottam, hogy az alkalmazott hdémérsékletek koziil a
400°C-os kalcinalasi homérseéklet a legidealisabb az In,O3-MWCNT  nanokompozit
eloallitdsahoz, azt is megvizsgaltam, hogy ennek a kompozitnak a kialakuldsdhoz milyen
hosszl expozicids 1d6 sziikséges, tovabba hogy a kristalyméret befolydsolhato-e a hdkezelés
idoétartamaval. Ehhez a szintézis sordn kapott fekete porszerti termék kis részleteit kiilonb6zo
hossztsagl ideig hdsokknak vetettem ald, vagyis a mintakat 400°C-ra felflitott kemencébe
helyeztem 5, 10, 20, 40, illetve 90 percre kiilon-kiilon. A kapott termékeket pasztazéd
elektronmikroszkoppal, és rontgendiffraktométerrel vizsgaltam, az eredményeket pedig a
korabban 300, 350, valamint 400°C-on 3 6ras (180 perces) hokezelés segitségével eldallitott
mintak eredményeivel vetettem Gssze.

A viszonylag rovid ideig (5, 10, illetve 20 percen at) kalcinalt mintdk mind a SEM-
felvételek (/8. dbra, a,b,c), mind pedig az XRD-eredmények alapjan a 300°C-on kalcinalt
kompozittal mutattdk a legnagyobb hasonlosdgot. Megallapithatd, hogy e mintdk esetében is
az indium az oxiklorid formdjadban volt jelen a rendszerben — mivel a diffraktogramok
nagymértékben megegyeztek a 300°C-os mintaéval — tovabba hogy a szén nanocsovek
feliiletén egyfajta fedoréteg alakult ki. Ez a boritds nem volt olyan homogén, mint a 300°C-os
hokezelés esetében, az InOCl inkdbb nagyobb anyagcsoportosulasokat hozott Iétre a
mintaban.

Az 40 percen keresztiil torténd hokezelés (/8. dbra; d) az elézéektdl eltérd, ujfajta
eredményeket hozott, ugyanis a mintdban — hasonloan a 350°C-on torténd hokezeléshez — az
InOCI bomlasnak indult, és egy kristalyosodasi folyamat sordn nagyobb, de szabdlytalan
InyOs-kristalydarabok kezdtek kialakulni. Mindezt jol aldtamasztja az is, hogy a minta
diffraktogramja a 350°C-on hdkezelt mintaéval mutatott nagyfokt egyezést.

Bar az eredeti 3 oran at torténd kalcinalas soran eldallitott In,O;-MWCNT

nanokompozittal az XRD-eredmények alapjan a 90 perces hdkezelés mutatta a legnagyobb
33



egyezést, az elektronmikroszkopos felvételeken (/8. dbra; e,f) jol latszik, hogy a mintaban
még az indium-oxid kikristalyosodasa nem fejezddott be teljesen, mert bar nagyobb és kozel
szabalyos nanorészecskék kezdtek kialakulni, még nem alakultak ki nagymennyiségben az
In,O; (korabban tapasztalt) oktaéder alakt kristalyai.

Mindezek alapjan ugy gondolom, hogy a szabalyos indium-oxid kristalyok
keletkezéséhez, és igy a megfeleld In,O;-MWCNT nanokompozit eléallitasdhoz, elegendden
hosszi, minimum 1,5 6rés, vagy annal hosszabb (esetemben 3 06ras) expozicids idore van

sziikség.
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18. abra: A 400°C-on, kiilonbo6z6 ideig hékezelt kompozitrél késziilt SEM felvételek: 5 min (a), 10 min (b),
20 min (c), 40 min (d), 90 min (e), 180 min (f) (Forras: sajat felvétel)
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6. Osszefoglalas

Kutatomunkam soran — vizsgdlodasom elsddleges céljaként — sikeriilt jol
reprodukélhatéan  indium-tartalmia ~ kompozitanyagokat, koztik  InpO;-MWCNT
nanokompozotot is eldallitani.

Munkam eredményeként megallapitast nyert az is, hogy a szintézis soran alkalmazott
szerkezetét. Mind az elektronmikroszkopos, mind pedig a rontgendiffrakcios- €s Raman-
mikroszkopos eredmények alatdmasztjak, hogy a 300°C-os hdokezelés hatdsara egy homogén
fedoréteg formalodik indium-oxikloridbol a tobbfalli szén nanocsdvek feliiletén. Az is jol
nyomon kovethetd, hogy a kalcinalasi homérséklet emelésével az emlitett feliileti réteg
atalakul, az InOCI bomlani kezd, és 350°C kornyékén egyfajta kristalyosodasi folyamat indul
be, melynek eredményeként 400°C-on mar nagy mennyiségben képzddnek a mintaban
szabalyos, oktaéder alaka In,O; kristalyok. A pasztazo elektronmikroszkopos felvételekre —
melyeken jol latszik, hogy MWCNT-k kilognak a kristalyokbol, illetve 6sszekotik azokat —,
illetve arra alapozva, hogy az elemanalizis szén jelenlétét mutatta ki az indium-oxid
kristalyokon beliil, gy gondolom, hogy az eléallitott kompozit-termék nem csupéan az alkotok
mechanikai keveréke, hanem kémiai kapcsolat is kialakult az In,O3 és az MWCNT-k kozott.
Ezek alapjan kijelenthetd, hogy a vizsgalt kalcinilasi hOdmérsékletek koziil a 400°C a
legidealisabb kristalyos szerkezetii In,O3-MWCNT nanokompozit eldallitasahoz.

A kristalyosodasi folyamat tovabbi tanulmanyozasa érdekében folytatott vizsgéalataim
soran az is megallapithatova valt, hogy szabdlyos kristalyok keletkezés¢hez elegendden
hosszii expozicidos idére — az alkalmazott iddtartamokat alapul véve 1,5 6rdnal tobbre,
esetemben 3 Orara — van sziikség.

Munkdm folytatasaként az eldallitott kompozitok teljes kort jellemzése érdekében
tovabbi vizsgalatok (pl. fajlagos feliiletvizsgalat) elvégzése lesz célszerti, valamint a szintézis
tovabbi paramétereinek (pl. tomegardny, olddszer, eldallitasi médszer) vizsgélata is szerepel
jovenddbeli terveim kozott.

Ugy gondolom, hogy az altalam eléallitott szén nanocsé alapii kompozitanyagok nagy
lehetdséget hordoznak magukban, mind a jovébeli gaz-szenzorok tesztelése, mind pedig a

katalizis teriiletén.
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