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1. Bevezetés

A nanotechnologia szordl szinte mindenki hallott mar, de ha megkérnénk egy e teriileten
nem jartas embert, hogy fejtse ki a lényegét, akkor igen csak el kell gondolkodnia, hogy egy
atfogo definiciot alkosson rd. Odaig a legtobb ember eljut — kozépiskolai tanulmanyai alapjan
—, hogy a ,,nano” az nagyon kis nagysagrendet jelent, amiben igazuk is van, mivel a nano az
adott mértékegység 10°—ed részével egyenld. Azaz nagyon lesarkitva a nanotechnologia
nagyon kisméretli anyagokkal foglalkozé tudomanyagakbol tevodik Ossze. Viszonylag 1j
teriilet, mely igazédn a 20. szdzad végétdl kezdte meg a fejlddését. Olyan technikdk és
kutatdsok Osszessége, melyekben az anyagi vildgot atomi és/vagy molekularis szinten
szemléljiik, vagyis az atomokat és molekulakat egyenként nézziik, mozgatjuk, majd rakjuk
Ossze, akarcsak az épitOkockat. Ebben jelentOsen eltér a klasszikus technologiatol, ahol a
feleslegbdl allitjuk eld a javakat, vagy éppen ,kifaragjuk” egy nagyobb nyersanyagbol. Ezzel
szemben a nanotechnoldgidban nincs veszteség, mivel ugy rakjuk ossze a dolgokat, ahogyan
mi szeretnénk, nagy precizitassal, elére megtervezve, mindezt nanométeres tartomanyban,
utat nyitva a jovében val6 sikeres felhasznalasokhoz.

A nanotechnologia teriiletén igen nagy beruhdzasok torténtek és torténnek ma is.
Kiilondsen nagy szerepe lehet az egészségiigy teriiletén, példaul az ujfajta protéziseknél, ahol
nanoeziisttel vonjak be a feliiletet, ezaltal megakadalyozva a bakteridlis fertézéseket. De
létrehoztak mar mesterséges izomszalakat iS szén nanocsdvekbdl, melyek hajlékonysaga
sokkal nagyobb, mint az eddigi mesterséges izomszalaké. Felvalthatjak az eddigi
szennyviztisztitd eljarasokat is, mivel kikisérleteztek olyan nulla vegyértékii nanovasat, mely
képes semlegesiteni a talajviz szennyezettségét, de akar a mar emlitett nanoeziist is alkalmas
lehet a vizek fertétlenitésére, illetve Kisérleteztek olyan reverz ozmoézis technologiaval is,
amelyhez szén nanocsoveket hasznaltak fel a tengerviz sotlanitasara. Lehetett hallani mar
olyan un. elektromos orr kifejlesztésérdl is, mely a gazérzékelésen alapul, illetve elkezdtek
fejléddni a nanobevonatok, melyekkel akar Ontisztuld feliileteket hozhatunk létre, vagy nagy
szerepe lehet a fényképezésben, ahol molekulanyi vastagsagli /nanokristaly/ bevonatot
képeznek a lencsék feliiletén, ezaltal elkeriilve a fényvisszaverést, és az ebbdl adodd un.
szellemképeket, elmosddasokat. Raadasul nagy fejlédést mutat a kémia terén is a
nanotechnologia, leginkabb a katalizis teriiletén, ahol a szelektivitds magas értéken tartasa lett
a cél kiilonféle reakciokban. Jellegzetes tulajdonsdgaik miatt igéretes katalizatorhordozok

lehetnek a szén nanocsovek, kombinalva kiilonféle anyagokkal.



Munkdam folyaman a Szegedi Tudoményegyetem Alkalmazott és Kornyezeti Kémiai
Tanszéken tevékenykedtem a Dr. Hernadi Klara altal vezetett kutatocsoportban. A csoport
tagjai kiilonféle nanokompozitok eldallitasaval és jellemzésével, szén nanostruktirdk
szintézisével, illetve az eldallitott kompozitanyagok fotokatalitikus vizsgalataval
foglalkoznak. A csoportnak 2013 februarja ota lehetek a tagja, ahol mar egy korabbi munkam
soran indium-oxidbdl és tobbfalti szén nanocs6bdl allé kompozitokat hoztam 1étre, amelyeket
kiilonboz6é hémérsékleteken hdkezeltem, majd vizsgéltam a szerkezetiiket. Ezeket a kiilonféle
eljarassal eloallitott kompozitanyagokat katalizatorként hasznaltam a fotokatalitikus
vizsgalataimhoz, elemezve, hogy milyen hatékonysaggal birnak szerves szennyezok vizes
kozegben torténd lebontdsa esetén. Jelenlegi kutatomunkam pedig ennek egyféle folytatasa:
ezattal indium-oxidbol, 6n-0xidbol és tobbfalt szén nanocs6bol allo kompozitokat allitottam
elé kiilonboz6 szintézisparaméterek mellett, majd kiilonféle anyagvizsgalati modszerekkel

s

elemeztem, hogy milyen szerkezetii és morfologiaju kompozitokat kaptam.



2. Irodalmi attekintés

A szénnek tobbféle modosulatat ismerjiik, elsdsorban az amorf szenet, a grafitot és a
gyémantot, illetve az utdbbi években felfedezték a fulleréneket, a szén nanocsoveket és a
grafént is.

A szénszalak/-szén nanocsdvek multja nem nevezhetd tul réginek, csupan a 19. szazad
végétol, de inkabb a 20. szazadtdl indult meg az érdeklddés irantuk. Az els6 kutatas 1889-re
tehetd, amikor Schiitzenberger és tarsai [1], illetve Pélabon [2] az Edison féle szénszalas
izz6lampabol kiindulva, a szén parolgasat tanulmanyoztak és szénszalak novekedésére lettek
figyelmesek. Ezen kutatast azért fontos megemliteni, mert a szén parolgasat kihasznalva
kaphatunk szén nanocsoveket is (lasd 2.1.2. pont). Habar az akkori technologia fejletlensége
miatt még nem tudtdk bizonyitani- mivel az ekkori mikroszkopok csak mikrométeres
tartomanyban mitkddtek - megvan ra az esély, hogy nem csupan szénszalakat, hanem szén
nanocsdveket is el6allitottak. Igy tekinthetjiik 6ket a szén nanocsovek legelsé kutatdinak,
hiszen annyit biztosan megallapitottak, hogy a szén nanocsdvek keletkezése egy kétlépéses
folyamatbdl szarmazhat, melyben az elsé Iépés egy katalitikus ndvekedés, mig a masodik
1épésben katalizatormentes szén rakodik le magas hoémérsékleten [3].

1939-ben a transzmisszids elektronmikroszkopok megjelenésével jelentds elorelépéseket
tudtak tenni a kutatok a szénszalak jellemzésében, és 1952-ben Radushkevich és tarsai [4]
nanoméretli csO alaku szénszalakra lettek figyelmesek egy ilyen elektronmikroszkopos
felvételen. Habar kimutattak az ilireges nanocsovek létezését, nem tudtak koézolni ezt az
észrevételiiket az akkoriban lejatszodo hideghaboruas koriilmények miatt, igy a vilag nem 6ket
tartja a szén nanocsovek felfedezdjének [3].

A kutatok az 1960-as évektdl olyan modszert kerestek, melynek révén nagy szilardsaga és
nagy rugalmassagi modulusii szénszalakat hozhatnak létre. Igy terjedt el a CVD (Chemical
Vapor Deposition) eljaras, azaz a kémiai gOzlevalasztas modszere, mellyel sikeresen
szintetizaltak effajta szénszalakat. Az els6k kozt voltak pl. Oberlin és tarsai, akik 1976-ban a
szén nanocsovek Kkatalitikus novekedését észlelték [5]. Vizsgalataik soran a nagyitott
mikroszkopos felvételeken egyéb szénmodosulatok mellett nanocsd strukturat véltek
felfedezni, am a képek mindsége miatt nem voltak ebben egészen biztosak, tovabba a nanocsd
falainak szamat sem tudtak még meghatarozni [6].

1981-ben megalkottadk az Uin. pasztazo alaglteffektus-mikroszkopot, melynek késdbb igen
nagy jelentésége volt a nanotechnologia fejlodésében [7], valamint meg kell tovabba emliteni

a fullerének felfedez6it is (Sir Harry Kroto-t és tarsait) [8], akik egy hatvan atombol felépiild,



tokéletesen gomb alakt, 1 nm atmér6jii molekulat fedeztek fel - a Cgo-at -, mely
felfedezésiikért a kutatok 1996-ban Nobel-dijat kaptak. Ennek a molekulanak a szerkezete
pontosan olyan, mint egy futball labda, ugyanis 6t-és hatszogekbdl épiil fel [9]. 1990-ben
Donald Huffman ¢s Wolfgang Kritschmer kifejlesztettek egy olyan ivkisiiléses eljarast,
mellyel makroszkopikus mennyiségii fullerén allithat6 eld [10].

1991-ben Sumio lijima az elektromos ivkisiilést tanulmanyozta és koromszemcséket
vizsgalt egy Kritschmer tipusu reaktorban, hélium atmoszféraban, mely vizsgalatai soran
tobbfala szén nanocsoveket vélt felfedezni csiszolt grafit részecskékkel egyetemben. Az
elektronmikroszkopos felvételeken hosszl, szalszerli alakzatokat latott a szénrészecskék
kozott. Ezek szén atomokbol épiiltek fel, rendezetten helyezkedtek el, és nagyon vékony,
hosszil molekulak voltak. Megallapitotta, hogy az altala vizsgalt mintdk nem méasok, mint a
szén nanocsovek, azon beliil is egyfalti szén nanocsévek (SWCNT — Single-Walled Carbon
Nanotube) voltak, de rajott, hogy a nanocsévek novekedése katalizator nélkiil is lehetséges,
azaz beinditotta a tobbfali szén nanocsévek (MWCNT — Multi-Walled Carbon Nanotube)
felé iranyuld kutatdsokat is. Ezt a felfedezését ebben az évben kozolte is a Nature cimil
folyoiratban, igy a jelenkor Iijima-t tartja a szén nanocsovek felfedez6jének [3] [11] [12].

[ijima 6ta a makroszkopikus mennyiségii gyartasnak koszonhetben és az egyre nagyobb
érdekl6dés miatt, eljutottunk oda, hogy akar mar a hétkdznapi életiinkben is talalkozhatunk a
szén ezen modosulataival, hiszen rengeteg elonydés mechanikai ¢és elektromos

tulajdonsagokkal birnak.

2.1. Szén nanocsovek

2.1.1. Altalanos tulajdonsagok

Mint mar emlitettem is két 0 tipusba sorolhatjuk a nanocsdveket: egyfala és tobbfalu szén
nanocsovek. Az egyfalu nanocsdvek ugy képzelhetdek el, mintha egy egyetlen grafén sikot
tekernénk fel tokéletes hengerré. E henger 4tmérdje a nanométeres tartomanyban van, mig
hossza akar t6bb tiz mikron is lehet [13]. A kis atmérének koszonhetéen kevesebb szénatomot
tartalmaz és a nagy hosszusdg-atmérd aranybol addéddéan a szén nanocsdvek egydimenzids
rendszert alkotnak [14]. A tobbfalu nanocsoveket ugy tekintjiik, mintha tobb (akar 2 és 100 db
kozotti) egyfala nanocsébdl épiilnének fel egymashoz képest koncentrikusan elhelyezkedve,

ugy, hogy a hengerek egymastol 0,34 nm tavolsagban vannak [13].



A szén nanocsovek atomi szerkezete jellemezhetd a csovek kiralitdsaval, amit a kiralitasi
vektorral (Cy) és a kiralitasi szoggel definialhatunk (0) (1. abra). A kiralitasi vektor az alabbi
Osszefliggéssel irhatdé le: Ch=na;+ma, Ahol n és m a racs transzlacios indexei (egész
szamok), a; ¢és ap pedig az egységvektorok. Ezek alapjan kétféle szerkezetet
kiilonboztethetiink meg: akiralis és kiralis csoveket. Az akiralis szerkezetek szabalyosnak
nevezhetok, ugyanis a kiralitdsi szog lehet nulla (6=0°), amikor is ,karosszék” tipusu
nanocsovekrdl beszéliink (2. abra), mig ha a kiralitasi sz6g 30° (6=30°), akkor azokat ,,cikk-
cakk” nanocsoveknek hivjuk (2. abra). Nem specialis esete a kiralis forma, amikor ez a
szabalyossag nem figyelheté meg, ekkor 0°< |0] <30° (2. &bra). A kiralitasi vektorok

karosszék tipus esetén (n, m), mig cikk-cakk valtozatnal (n, 0) [15].

1. dbra: Hexagonalis grafén sik feltekerésébol 2. dbra: Egyfalu szén nanocsovek tipusai:
keletkez6 szén nanocsd a) karosszék; b) cikk-cakk; ¢) kiralis

Forras: https://sites.google.com/site/cntcomposites/structure-of-cnts

A kiralitasi vektortol fliggden a sz€n nanocsovek fémes illetve félvezetd tulajdonsagokkal
birnak [16] [17]. Akkor fémes egy szén nanocsd, ha m=n vagy |m-n| = 3i, ahol i egész szam.
Hozzavetblegesen az egyfalii szén nanocsovek egyharmada ide tartozik, mig kétharmada
félvezeté [18]. Kisérleti eredmények alapjan tudhatjuk, hogy a fémes tipusoknal 10°-10% S/m
a vezetOképesség, mig a félvezetd csoveknél csupan 10 S/m [17]. A tobbfalii szén nanocsdvek
kozott gyakran taldlhatunk olyan 1D-s vezetdket, melyek igen jelentds elektromos
vezetdképességgel rendelkeznek [19]. Az 6 fémes tulajdonsagaik a csévek Osszetett
szerkezetének koszonhetd, ahol tovabbi elektromos kdlcsonhatas megy végbe a nanocsdvek
kozott, habar altalaban a kiilsé palast szerkezete hatarozza meg a tulajdonsagokat.

Ko6ztudott, hogy a gyémantnak igen nagy a hdvezetd képessége, am kimutattak, hogy a

szén nanocsoveknek legalabb kétszer akkora [20] [21]. Ennek értéke egyfalti szén nanocsdvek



esetén akar 6000 W/(m-K) is lehet - mig tobbfali szén nanocsdvek esetén 3000 W/(m-K)-t
mutattak Ki - tengelyiranyban, mig sugariranyban ez az érték sokkal kisebb [22] [23] [24].
Mechanikai tulajdonsagaik vizsgalataval szamos kutatas foglalkozott, mig meg nem
allapitottak, hogy az egyfalu szén nanocsovek szakitoszilardsaga akar 13-52 GPa is lehet,
Young-modulusa pedig 320-1470 GPa-ig terjed, mig tobbfali szén nanocsdveknél a
szakitoszilardsag 11-63 GPa, Young-modulusuk pedig Kkicsivel kevesebb, 270-950 GPa [25].
Ezek alapjan elmondhatjuk, hogy a szén nanocsoveknek igen jok a mechanikai tulajdonsagai:
példaul az acéllal Gsszehasonlitva, annak szakitoszilardsaga csupan 0,44-0,93 GPa, mig
Young-modulusa 108-212 GPa, vagyis a szén nanocsdvek konnyen hajlithatok, hamar

visszanyerik alakjukat, mig ezzel szemben az acél sokkal ridegebb, torékenyebb anyag.

2.1.2. Szén nanocsovek eldallitdsa

A szén nanocsOvek kivalo tulajdonsdgai miatt felmeriilt az igény nagyobb mennyiségii
eléallitasukra, am mivel természetes allapotban nem fordulnak eld, igy csak mesterségesen
allithatjuk el6 6ket. Most ezen eldallitasi modszereket mutatom be és fejtem ki Kicsit
részletesebben.

Az els6 eloallitdsi modszer az elektromos ivkisiiléses technoldgia. lijima is mar ezzel a
modszerrel allitotta ¢l6 a tobbfalu szén nanocséveket, és ahogy mar emlitettem is, ehhez
Kriatschmer tipusu reaktort hasznalt, melynek lényege, hogy az ivkisiilés két grafitelektrod
kozott jon 1étre, nemesgaz atmoszféraban (He, Ar) [26]. Az egyik grafitelektrod rogzithetd, ez
a katdd, mig a masik (az an6d) mozgathat6. Az anddot addig mozditjak a katod felé, mig ki
nem alakul az ivkisiilés. Ez a tavolsag kisebb, mint 1 mm, és az ekkor atfolyd aram erdssége
akar 100 A is lehet. A folyamat soran magas hémérséklet keletkezik (akar 3000-3200 °C is
lehet), melyen az an6d mar elparolog és ezzel a tomegcsokkenéssel aranyosan képz6dnek a
szén nanocsovek a katodon (és a reaktor falan). Kétféle anddot szoktak hasznalni:
amennyiben nagytisztasagli grafitot alkalmaznak, akkor tobbfali szén nanocsoveket, illetve
szén nanorészecskéket kapnak termékként [27], ugyanakkor hasznalhatnak akar fémekkel
kevert grafitot is, amit az andd belsejébe toltenek. Ilyenkor a szénnel egyiitt a fém is
elparolog, igy a kapott szénformak tulajdonsaga is valtozik [28]. Altalaban olyan tobbfal
szén nanocsOveket kapnak, amik tartalmazzak a fém részecskéket, illetve keletkeznek egyfalt
nanocsovek, melyek kotegekbe rendezédnek (a van der Waals kotéerdk hatasara), valamint a
termékek kozt talalhatok még fullerének is [29] [30]. Az eljaras elonye, hogy a keletkezett
termékekben igen csekély a szerkezeti hiba, viszont héatranya, hogy az igy eldallitott

nanocsdvek meglehetdsen rovidek.



Egy masik modszer a Iézeres elparologtatds. Lényege, hogy a szénforrast nemesgaz
atmoszféraban (He, Ar) parologtatjak el l1ézerimpulzussal [31] [32]. A grafittombot egy
hosszi kvarccsé kozepébe helyezik, mely csé eztin egy ~1200°C-ra felfiitott kemencébe
keriil, és a lézert bekapcsolva a szénforrds elparolog. A lézersugar magas homérsékletii
szénplazmat hoz létre, amelyet az aramld nemesgaz ,Kimos” a magas homérsékletii
tartomanybol, €s a keletkez6 termékek a kvarccsé végén, a vizhiitott részen rakodnak le. Itt is
kétféle termék allithatd eld, ugyanis nagytisztasagi grafitot hasznalva tobbfalu szén
nanocsovet kapnak [31], melyek altalaban zart végiek (egy Un. ,.sapka” zarja le, mely
Otszogeket is tartalmazhat). Tovabba egyfali szén nanocsdvek is keletkezhetnek, ha a
szénforras tartalmaz kis mennyiségben valamilyen atmenetifémet. Ezt az eljarast ritkan
alkalmazzak, mivel meglehetésen draga a lézer miatt, viszont eldnyei k6z¢é sorolhatd, hogy a
hémérséklet szabalyozasaval jol beallithatd a kapott nanocsé-termék atmérdje.

Rendkiviil ismeretes a katalitikus kémiai gbzlevalasztas, azaz a CCVD eljaras (Catalytic
Chemical Vapour Deposition). Szénforrasként altalaban gaz halmazallapotti anyagokat,
kiilondsen szénhidrogént hasznilnak, melyeket nitrogénnel, vagy argonnal kevernek. A
reakcio itt mar joval alacsonyabb héfokon megy végbe, mint az eléz6eknél, ugyanis itt
elegendé6 700-900°C. Az chhez hasznalt berendezés egy olyan cs6kemence, melynek
homérséklete szabalyozhatd, és amelyen beliil talalhatd meg a kvarc-reaktor. A termékek
mennyiségét és mindségét tobb paraméter is befolyasolhatja, mint példaul a fém-katalizator és
a hordoz6 mindsége, a gazadram, a szénforras, a homérséklet és a reakcidoidd. Katalizatorként
leggyakrabban atmenetifémeket - pl. vasat, kobaltot, nikkelt vagy vanadiumot - hasznalnak,
hordozéként pedig szilicium-oxidot, aluminium-oxidot, szilikagélt és kiilonféle porusos zeolit
szerkezeteket alkalmazhatnak [33]. Ha tobbfalu szén nanocsoveket szeretnének kapni, akkor
acetilént, etilént vagy benzolt hasznalnak alapanyagként, mig egyfald nanocsdvek
eléallitasahoz a legjobb a metan, termikus stabilitasdnak koszonhetéen. Az eljaras eldonyei
kozé tartozik, hogy alacsonyabb hémérséklet is elegendd, tovabba ipari mennyiségben is
kivitelezhetd az eldallitas. Hatranya viszont, hogy a keletkezett tobbfali szén nanocsdvek
szerkezete nem tokéletes, és csak bizonyos mértékig érhetd el a reakciokoriilmények

szabalyozéasaval a kivant nanocsd struktura.

2.1.3. Szén nanocsovek tisztitasa, funkcionalizaldsa

A szén nanocsovek eldallitasa soran mindig keletkeznek olyan melléktermékek, melyek nem
kivanatosak, zavarhatjak a kés6bbi felhasznalast. Melléktermék lehet pl. az amorf szén, az

alkalmazott katalizator maradvanyai, és a hordoz6 is. Ezekt6l meg kell szabadulnunk, hogy



tisztan szén nanocsoveket kapjunk végtermékként. A tisztitas torténhet egyetlen 1épésben,
illetve ugy, hogy eldszor a katalizatortol és a hordozotél szabadulunk meg €s utana tavolitjuk
el a szén szennyezdket.

A kezdetekben sziiréssel, kromatografiaval, és a szonikalt részecskék centrifugalasaval,
majd tlepitésével probaltak elvalasztani a nanocsdveket a szénrészecskéktdl, nem tul nagy
sikerrel. Habar a sziirés viszonylag jol hasznalhatonak bizonyult, azonban e technologianak a
legnagyobb hatranya, hogy rendkiviil idéigényes [34].

A szlirésnél sokkal inkabb elterjedtebbek az oxidaciés technikak. Ezekbdl kétfélét
kiilonboztethetiink meg: gaz-, illetve folyadékfazisu oxidaciot. Gazfazis esetén végezhetjiik az
Ebbesen altal is hasznalt tisztitast, melyet atmoszférikus nyomasu levegOben, illetve
oxigénben végzett 750°C-on [35], tovabba lehetséges a tisztitas 6zonnal is, melyet Kiricsiék
sikeresen alkalmaztak [36]. Folyadékfazis esetén, hidrogén-peroxidos oxidaciot [37] vagy
kalium-permanganatos oxidaciot szokas alkalmazni, viszont itt nagymértékli sériilés
kovetkezik be a nanocsovek szerkezetében, ezaltal jelentds eltérést produkalva a kiindulasi
allapothoz képest [38] [39].

Az elobbi eljarasoknal sokkal népszeriibb a savas kezelés, melyeknél olyan savakat
hasznalnak, amik er6sen oxidalo hatasuak (HNOs, H,SO,), igy egyarant oxidalni képesek a
katalizatort és a szenet iS. E mellett hasznalhato még tisztitasra sosav (HCI) is. A sdsavas
tisztitds sordn par oOrat kevertetik a nanocsdveket 10%-os sOsavban, majd leszlirik a
nanocsoveket, és eldszor szintén sosavval mossak oket majd pedig desztillalt vizzel egészen
addig, mig a sziirlet pH-ja semleges nem lesz. Ezt kovetden kiszaritjdk a tisztitott szén
nanocsoveket. Az altalam hasznalt szén nanocsovek is ezen a modon lettek megtisztitva. A
tisztitds utan funkcionalizalhatjuk is a csoveket, melynek révén részben megvaltoztathatjuk
tulajdonsagaikat.

Funkcionalizalas alatt azt értjiik, mikor funkcids csoportokat kdtiink a nanocsovek feliiletére

(3. abra). Ezek a funkcios csoportok egyébként reakcioba is vihetok [40].

Click
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3. abra: A funkcionalizalas tipikus sémaja. (Forras: www.sciencedirect.com)



Funkcionalizalas terén megemlithetd példaul a halogénezés, amelynél legelterjedtebb a
fluorozas. Az ezzel kapcsolatos kutatasok célja az volt, hogy megallapitsak, artalmas-e a
nanocsovekre a fluor, hiszen ez erésen oxidalod sajatsaghi anyag. Haromféle homérsékleten
végezték el a fluorizalast, majd a fluor eltavolitdsdra hidrazint (NyHs) hasznéltak. Arra
jutottak, hogy 325°C felett a nanocsovek sériilés nélkiil ,,élték tal” a fluorizalast és a hidrazin
is tokéletesen alkalmas volt a defluorizdlasra. Kimutattak, hogy a fluor ezen a hdmérsékleten
kovalens kotéssel kapcsolodik a nanocsovekhez, mikozben CyF sztochiometriaji anyag
keletkezik. Megfigyelték tovabba, hogy az elektronszerkezet megvaltozasaval, a kapott
nanocso szigeteloként viselkedik [41].

Funkcionalizalasra kivaloan alkalmas a kutatocsoportom altal is hasznalt salétromsav is.
Hasonloan a sdsavas tisztitashoz, eldszor tomény salétromsavban kevertetjiik hosszabb ideig a
nanocsoveket, majd ugyantgy leszlrjiik, desztillalt vizzel d&tmossuk, és kiszaritjuk oket. Az
ilyen oxidald savak hatdsara felnyilnak a nanocsdvégek, igy példaul meg lehet tolteni dket
fémekkel is, valamint az oxidalt feliiletli csovekre kdnnyebben vihetdek fel pl. szervetlen fém-
oxid rétegek.

Ma a funkcionalizalas anyagilag nem legkifizetddobb, igy rengeteg kutatas folyik annak
érdekében, hogy olcsobba tegyék. Példaul egy ilyen, hogy a készitett kompozit-elemeket
vizsgaljak, hogy mit torténik elektron-besugarzas hatasara. Azt mar megfigyelték, hogy a
nanocsovek Osszekapcsolodnak egymadssal, igy akar nanocsé-térhald johet Iétre, tovabba a

nanocsoveket igy szénhidrogénekkel is 6ssze tudnak kapcsolni.

2.1.4. Szén nanocsovek felhasznalasa

Ahogyan mar emlitettem a szén nanocsdveknek igazan joO tulajdonsagaik vannak mind
mechanikailag, mind elektromos- és hvezet6 képesség terén, igy felhasznalasuk szinte az élet
minden teriiletén jelen van, vagy a késdbbiekben jelen lehet. Manapsag rohamosan terjednek
az LCD- ¢és érintéképernyds kijelzdk, tovabba a napelemek piaca is beindult az utébbi idében.
Ezen eszk6z0k alapja legfoképp az indium (és az 6n, vagyis pontosabban az ITO = indium-
oxid/6n-oxid), aminek a mennyisége azonban a folyamatos hasznalat miatt jelentGsen
megcsappant, és mivel 4j leldhelyeket nem igazan talalnak, kovetkezésképpen 2020-ra akar el
is fogyhat a jelenlévé mennyiség, melynek eredményeként nem tudnanak mib6l
érintbképerny6t elballitani, habar meg kell jegyeznem, hogy az indium tjra felhasznalhatod
[42] [43]. Ennek a tendencianak a hatasara elindultak olyan fejlesztések, melyek célja, hogy
szén nanocsovekkel helyettesitsék az eddigi alapanyagot, mivel esetiikben mar kis fesziiltég

hatadsadra nagy elektromos térerdsség alakul ki, ami konnyedén szakit ki elektronokat a



nanocsObol. Tovabba ultravékony, hajlékony, atlatszo, és elektromosan vezetd filmet tudnak
képezni egyfalu szén nanocsovekbdl. Mindezek ismeretében Iétrehozhatnak olyan lapos
képernydket, melyek nagy felbontdsuak, nagy fényereji és ¢éles képet biztositanak,
mindamellett, hogy konnytiek, kisebb teljesitménnyel mitkddnek €s barmilyen 1atészogbdl jol
lathatoak. Ilyeneken dolgozik a Samsung és a Motorola cég is [44].

A jovoben szén alapt lehet példaul a szamitastechnika is, hiszen olyan szdmitdgépet hoztak
létre, melyet a milliardnyi mennyiségii szilicium helyett, csupan 178 szén nanocsé tranzisztor
alkot. Ebben csupan félvezeté nanocsdvek miitkodhetnek, mivel a fémesek kevésbé igazodnak
a kvarclemezen novesztett sorba. Azért fontos, hogy vonalban legyenek, mert a kisméretii
nanocsovek konnyen kicsuszhatnak helyiikrdl és dsszekapcsolodhatnak mas nanocsovekkel,
ami a mikodés szempontjabol nem til szerencsés. A szén nanocsd alapll szamitogép tokeletes
alapja lehet a késobbi szamitogépeknek, habar egyeldre tovabbi fejlesztéseket igényel, hogy
javitsanak a sebességén, illetve ez még igen csak koltséges technologia [45]. Az IBM is
bemutatott tavaly egy olyan mikrochipet, melyben az eddigi alkalmazott szilicium
technologiat valtottak ki szén nanocsévekkel. Ehhez t6bb mint tizezer tranzisztort készitettek
szén nanocsovekbdl, amit egyetlen chipbe helyeztek bele, majd tesztelték le. Nagyon
val6szinii, hogy a jovOben ilyen alappal miikodhetnek majd a mikrochipek, hiszen sokkal
gyorsabbak és kisebb az energiaigényiik a korabban hasznaltakénal [46].

A szén nanocsovek kivalé mechanikai tulajdonsagait is ki tudjuk hasznalni. A nanocsdveket
ugyanis be tudjuk agyazni kompozit anyagokba, ami altal hajlékony, nagy szakitdszilardsagu,
de mégis konnyii anyagokat hozhatunk Iétre. Ilyen anyagokat els6sorban a jarmtivek vazanak
erdsitéséhez hasznalnak. Bar jelenleg inkabb még szénszalakat alkalmaznak, mivel a szén
nanocsovekkel torténd erdsités egyenlére meglehetdsen draga, de példaul 2006-ban a Tour de
France gyOztesének a szénszdlas kerékpar vaza szén nanocsovekkel volt erdsitve, sulya pedig
csupan csak 1 kg volt. Alkalmazzak ezeket egyéb sportszerek gyartasanal is: pl. tenisziitok,
golfiitdk, gordeszkak, silécek erdsitésére, vagy védofelszerelésekben, mint példaul
bukodsisakokban vagy kesztylikben. Szintén készithetdk szupererds fonalak is, amelyek akar
felvalhatnak a goly6allé mellényekben hasznalt kevlart [44].

Az orvostudomanyban is felfigyeltek a szén nanocsovek jelentdségére. Egyik ilyen
lehetséges alkalmazas a mesterséges izomban valo felhasznalas. Ez esetben azt hasznaljak ki,
hogy a nanocsovek igen nytlékony és hajlékony anyagok, illetve elektromos fesziiltség
hatasara sokkal nagyobb huzofesziiltség kifejtésére képesek, mint az emberi izom [47]. A
gyogyszerek szallitasaban is jelentds szerephez juthatnak, hiszen képesek a megfeleld

szereket bizonyos sejtekhez, célszervekhez eljuttatni az emberi testben. Ennek alapja a mar
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korabban emlitett funkcionalizalas [44]. Bioszenzorként is alkalmazhatoak a szén
nanocsovek, mivel alkalmasak az Un. sont-fert6zottségre utald biomolekulak, illetve a vér
alakos elemeinek kimutatasara [48]. Fejlesztettek mar olyan idegsejteket is, melyek szén
nanocsoveket tartalmaztak, és megallapitasra keriilt, hogy jelenlétiikkel javitottak a jelatvitelt
a neuronok kozott. Olyan implantdtumokat igyekeznek kifejleszteni, melyek segitségével a
sériilt neuronok ujboli Osszekottetése révén a kozponti idegrendszer bizonyos sériilései
helyrehozhatoak [44].

Kornyezetvédelmi vonatkozasban is nagy a szerepe a szén nanocsdveknek. Ilyen példaul az
energiatarolas, ezen beliil is kiilonosen fontos lehet a hidrogéntarolas, melyet olcson tudunk
eldallitani napenergia, ¢és biotechnologiai moddszerek segitségével. A nanocsévek az
iregeikben raktirozhatnak hidrogént igen hatékonyan, hiszen két szénatomra egy
hidrogénatom is juthat és ennek 80%-a szobahdémérsékleten fel is szabadithaté. Mivel
hidrogénbdl rengeteg rendelkezésiinkre all és kornyezetkiméld, igy ez egy igazan jo
technologia lenne [49]. Megoldddhatna az ivovizhiany problémaja is, hiszen folytak mar
kutatasok a tengerviz sotlanitas terén, melyben reverz ozmdzissal mentesitenék a vizet a sotol.
Szén nanocsdvekkel akdr hiuszszorosara ndvelhetd az ozmozishoz hasznalt membranok
vizateresztd képessége a jelenleg hasznaltakéhoz képest, igy kevesebb energia-befektetéssel
mitk6dhetne az eljaras, sokkal olcsobban [50].

Egy igen extrém gondolat az tUrlift megvalositasa. Ennek az otletnek a lényege, hogy
készitenének egy ~96 ezer kilométer hosszu ,kotelet”, melynek egyik vége a Foldon lenne
rogzitve, a masik végén pedig egy ellenstly lenne, amit a Fold forgasabol adodo centrifugalis
er6 feszitene ki. Ez a kabel szén nanocsovekbdl késziilne, mivel ezek kibirndk a nagymértéki
terhelést. Ezaltal sokkal olcsobb lehetne a szallitdis pl. a Fold koriili palyan mozgd
trallomasokra, nem Kkellene rakétakat alkalmazni, igy akar a személyszallitds is
biztonsagosabb volna, valamint ez lehetne az elsé 1épés a tavolabbi ir meghoditasa felé [51].

Jol latszik tehat, hogy a szén nanocsovek rengeteg teriileten alkalmazhatéoak. Mar most is
szamos sikeres eredményt tapasztalhatunk, de azt hiszem batran kijelenthetd, hogy a jovoben

még nagyobb jelentdségiik lesz az élet minden teriiletén.

2.2.  Kompozitok

2.2.1. Altalanos tulajdonsagok

A kompozitok olyan sszetett anyagok, melyek két vagy tobb 6sszetevobdl allnak, és ezek

az alkotok mind kémiailag mind fizikailag eltérnek egymastol. Eléallitasuk célja altalaban a
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komponensek kombinalasa annak érdekében, hogy a hasznos tulajdonsdgokat ndveljék és a
karos tulajdonsagokat csokkentsék. A kompozitok egyik komponense az alapanyag, vagy
matrix, mig a masik (vagy a tobbi) alkot6 az erdsitd fazis. Az alapanyag altalaban polimer,
fém, vagy keramia. Ez fogja kozre az erdsité anyagot, ami lehet szinte barmilyen szal vagy
részecske. Fontos megjegyezni, hogy az alapanyag és az erdsitd fazis Oonmagaban nem
rendelkezik olyan kimagaslo tulajdonsagokkal, mint a bel6liik alkotott kompozit.

Kompozit példaul a valyog, melyben a matrix az agyag, a fazis pedig a szalma (ezaltal
kivalo hdszigeteld), vagy ismert kompozitanyag még a vasbeton, melyben acélszalak teszik
erdsebbé a beton szerkezetét.

Szerkezetiik szerint megkiilonboztetiink szdlas kompozitokat, amikben a szal lehet
ivegszal, aramidszal (ami Iényegében aromas poliamidszalakbol all), polimerszal, illetve
karbonszal. Ez utobbi igen népszerli, szerkezetét tekintve pedig hatszogletii egységekbdl épiil
fel, igy biztositva a nagy szilardsagot. Ide tartoznak a szén nanocsdvek is. Kerdmiakban még
a nikkel szal is jelentés. A szalas kompozitok révén jo szakitoszilardsaga, er6s anyagokat
kaphatunk. Fontos alapfeltétel, hogy a matrix nedvesitse a szalat. Ehhez a szalak feliiletén
bizonyos esetekben bevonatokat alakitanak ki, példaul szénszal feliiletét nikkellel, vagy
tantallal szoktdk bevonni. Sajat témam esetében a szénszalakkal, vagy szén nanocsovekkel
erOsitett kompozitok a jelentdsek, ami altal rendkiviil erds, ellenalld, ugyanakkor konnyt
anyagokat hozhatunk Iétre. Mivel a szén nanocsovekrol tudjuk, hogy azok feliilete nem igazan
nedvesithetd, ezért gyakori, hogy ezen probléma kikiiszobolése érdekében fém-oxid réteget
visznek fel a feliiletiikre [53].

Egy masik csoport az un. szemcsés kompozitok, melyekben a szemcsék mérete a
milliméterestél a nanométeres atmérdig terjedhet. Ezek létrehozasanak altalaban nem a
szilardsag javitdsa a célja, hanem a keménység novelése. Ilyenek Ilehetnek példaul a
csiszoloszerszamok - ahol pl. SiC van polimerbe vagy fémmatrixba beagyazva -, illetve a
keményfém megmunkald szerszamok (pl. WC-Co).

Léteznek még réteges kompozitok, amikben a szerkezeti anyagok sikok mentén
kapcsolodnak egymashoz. Ilyenek pl. a repiilégépek burkoloelemei, vagy pl. az ajtok,
amikben nagyszilardsdgu aluminium- vagy titdnlemezek kozé polimereket toltenek. A
kompozitok tovabbi csoportja a bevonatos kompozitok, melyek foleg gépalkatrészekben
jelentdsek, illetve egyéb olyan bevonatokban, melyekkel megvédjik eszkozeinket a kiilsd
kornyezeti hatasoktol [52] [53].
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Felhasznalhatosagukat tekintve a kiilonb6zé kompozitok tokéletesen alkalmazhatéak az
autdogyartds, a sport, a mezOgazdasidg, az ¢épitészet terliletén, tovabba elektromos

szigeteloknél, hészigetelokben, korrozidovédelem ellen, stb. [54].

2.2.2. Szén nanocsd alapti kompozitok

Mint ahogy mar volt is rola sz6 a szén nanocsoveknek kivalé mechanikai, elektromos ¢és
termikus tulajdonsdgai vannak, tovabba igen nagy a hosszsag/atmérd aranyuk, igy kivald
erdsitd anyag lehet példaul polimer matrixad kompozitokban. Tovabba azért is nagyon
jelentések, mert rendkiviil erds kdlesonhatasokat képesek kialakitani a matrixszal. Azonban a
van der Waals kotéer6k miatt - ami miatt kotegekbe allnak Gssze a nanocsovek - elég nehéz
egyenletesen szétoszlatni Oket a polimer matrixban. A kotegek és az igy kialakult kusza
szerkezet hibahelyeket eredményez, ami csokkenti a nanocsdvek hatékonysagat [55] [56]. A
kompozitokba aggregatumok is keriilhetnek, melyek kedvezotlen irdnyba befolyasoljak, az
egyébként kedvezd tulajdonsdgokat. Ezek kikiiszobolésére a feliiletkezelést, illetve a
kiilonféle eloallitasi modszereket alkalmazhatunk, mint példaul mechanikai keverést vagy in
situ polimerizaciot [56].

A szén nanocsoveket igen eldszeretettel kombinaljak fém-oxidokkal is akar a jobb
nedvesithetoségért. Ezek azért jelentOsek, mert sokkal nagyobb aktivitdst és stabilitast
mutatnak Katalitikus reakciokban (példaul fotokatalizisben). Ilyen fém-oxid lehet a titan-

dioxid, az 6n-oxid, illetve az indium-oxid, stb. [57].

2.2.3. Kompozitok eldallitasa

Tobbféle modon is  allithatunk eld kompozitokat. Ahogyan mar emlitettem
megkiilonboztetiink mechanikai keveréses, in situ modszereket. A mechanikai keveréses
modszerének lényege, hogy az olvadt polimert 6sszekeverik a nanocsovekkel, ezaltal sokkal
jobb tulajdonsadgt polimer/nanocsd kompozitokat kapnak. Az in situ polimerizicidoban m-n
kotések alakulnak ki a polimer és a nanocs6 kozott [56].

Léteznek egyéb eljarasok is. Ilyen az impregnaldsos €s a szolvotermalis modszer, melyeket
én is alkalmaztam a munkam sordn, igy ezeket az eljardsokat az alabbiakban részletesebben is
kifejtem.

A két eljaras elsé 1épései ugyanazok. A kivant mennyiségli nanocsdvet adott mennyiségii
oldészerben eloszlatjuk, majd szonikaltatjuk, ami lényegében egy ultrahangos kezelés,
melynek hatdsara a nanocsdvek, vagy az éppen alkalmazott anyagok szétesnek, igy az
alkalmazott oldoszerrel homogén szuszpenziot alkotva. Ezutan a prekurzort (kiindulasi

anyagot) is feloldjuk az adott olddszerben, és hozzaadjuk a nanocsdveket tartalmazo
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szuszpenziohoz. Fontos, hogy az impregnalasos technikanal cseppenként adagoljuk a
prekurzor oldatunkat, hogy biztositsuk a kapott keverék kelld6 homogenitasat a beparlas el6tt.

Impregnalasnal tehat a legfontosabb a cseppenkénti adagolds, illetve a beparlds, azaz az
olddszer eltavolitasa. Voltaképpen addig melegitjiik és kevertetjiik a mintat, mig el nem
parolog az oldoszer, majd ha ez megtortént, szaritoszekrényben teljesen kiszaritjuk. Ebben az
esetben az alapanyag, vagy matrix (itt: a nanocsovek) feliiletére ra kell tapadnia a
prekurzornak, igy eredményezve a kivant kompozitot.

A szolvotermalis eljarasnal a homérséklet mellett a nyomas hatasat hasznaljak fel. A
prekurzor-oldatot elegyitjiik a nanocséveket tartalmazo szuszpenzidval, amit ezutan legalabb
egy oran at kevertetiink, majd egy teflon betétes acél autoklavba, azaz egy duplafalu tartalyba
ontjiik. Ezt minél erésebben le kell zarni, mert a benne kialakuld nyomasemelkedés igen
jelentds. Ezutan az autoklav egy kb. 150-200°C-ra felftitétt kemencébe vagy
szaritoszekrénybe keriil, ahol a hdmérséklet hatasara kialakuld nagy nyomas révén tapad rd a

prekurzor a matrix feliiletére, ugyancsak kialakitva a kellé6 kompozitanyagot.

2.3. Az indium-oxid és az én-dioxid

2.3.1. Indium és az 6n

Az indium és az 6n egymas mellett, az 6todik periodusban és a harmadik, illetve a negyedik
fécsoportban, a p-mezd elemei kozt foglalnak helyet a periddusos rendszerben. Az indium
rendszama 49, molaris tomege 114,82 g/mol, elektronszerkezete 4d*°5s°5p', mig az on
rendszdma 50, molaris tomege 118,69 g/mol, elektronszerkezete pedig 4d'°5s°5p?.
El6fordulasukat tekintve az indium leginkabb dsvanyokban, de csak kis mennyiségben fordul
elé. Foleg egyes cink ércekben talalhato, mint példaul a szfalerit (ZnS). Ezzel szemben az
6nnak nagy mennyiségben el6forduld asvanya pl. a kassziterit (SnOy).

Az indium sziirke szin{i, négyzetes racsszerkezetii, puha, késsel vaghato félvezetd, melyet
elektrolizissel nyernek ki a szfaleritb6l. Az onnak tobbféle modosulata is ismert: az
atomracsos sziirke 6n (18°C alatt), a tetragonalis fehér on (18-161°C), illetve a rombos 6n
(161°C felett). Konnyen megmunkalhatd, nyajthaté félvezetd. Eldallitdsa on-dioxidbol
torténik szén redukciojaval.

Kémiai tulajdonsagaikat tekintve igen csak megegyeznek, mivel halogénekkel, illetve
kénnel, szelénnel és telltrral hevitve egyesiilnek. Oxigénnel is reagalnak, felhevitve oxidokat
képeznek, tovabba oldodnak savakban és ligokban is. Elettani hatasait tekintve az 6n nem, az

indium is csak csekély mértékben toxikus. Felhaszndldsuk igen sokrétli. Az indiumot alacsony
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olvadasponti  6tvozetekben, csapagyakban, félvezetdkben, kiilonféle elektronikai
eszk6zokben hasznaljak fel. Az ont j6 megmunkalhatosaga miatt régen foliaként is hasznaltdk
(sztaniolpapir), de leginkabb oOtvozetekben alkalmazzak, csaktgy, mint az indiumot. Ilyen
példaul a bronz, mely réz és 6n 6tvozete, de csapagyakban is alkalmazzak un. fehérfémként,
melyben ugyancsak a rezet 6tvozik antimonnal. Olommal 6tvozve forrasztoéont kapunk, amit
lagyforrasztashoz lehet hasznalni. Az 6n egy masik népszer(i alkalmazasa még a fehér badog,

melynek eléallitasa soran vaslemezeket vonnak be 6nnal, pl. konzervdobozok készitésénél.

2.3.2.  Indium-oxid nanostrukturak

Az indiumot hevitve indium(IIl)-oxidot (In,O3) kapunk. Kétféle kristalyszerkezete létezik:
az egyik az amorf indium(l11)-oxid, mely vizben nem oldodik, csak savakban, mig a masik
kristalyos formdja sem vizben, sem savakban nem oldhat6. Ez utobbinak kétféle szerkezeti
formaja lehet: egyik a lapon centralt kobos forma, mig a masik a romboéderes tipus. A
romboéderes szerkezetet hat egybevagd, rombusz alaka lap hatarolja. A lapon centralt kobos
format gy kell elképzeli, hogy az atomok egy kocka csucspontjaiban és a lapok atloiban
helyezkednek el, igy a koordinacios szam 12. Ez utobbi szerkezeti forma viszonylag kotott.

Eloallitdsara szamos modszer 1étezik. Egyik a VLS, azaz a géz-folyadék-szilard technologia,
mig a masik a VS, azaz a g0z-szilard eljaras. Ezen kiviil rengeteg egyéb kémiai eléallitasi
modszere is 1étezik. llyen példaul a szol-gél eljaras, vagy a hidrotermalis szintézis, esetleg az
elektrokémiai eljaras. Kiilonféle morfologiakkal allithatok eld, mint példaul nanoszalakként,
nanorudakként, vagy éppen nanorészecskék, nanotiik, nanotornyok, és nanoceruzak
formajaban. Ezeket szamos paraméter befolyasolja: a reakcid homérséklet, a vivogaz, a
szubsztrat természete, az id6, valamint tovabbi egyéb tényezdk. Az emlitett paraméterek
koziil igen jelentds a hdmérséklet, ugyanis korabbi kutatasok soran tobbféle hdmérsékleten
figyelték meg a keletkezett alakzatokat mikroszkoppal. 700°C-on haromszog alakzatok
alakultak ki, 800°C-on nagy siiriségli piramisokat, mig 900°C-on mar szabalyos oktaéder
formak jelentek meg [58].

Felhasznalasat tekintve, ugyancsak sokféle teriileten alkalmazhaté. Jelen van elektromos
késziilékek  toltdegységeiben, optikai  bevonatokban, antisztatikus  bevonatokban,
fotokatalitikus szenzorokban, integralt aramkorokben, tovabba on-dioxiddal kombinalva
atlatszo bevonatokban (a mar emlitett ITO). Szenzorokban vald alkalmazésa kiilondsen

jelent6s, mivel felhasznalhato hé-, kémiai-, bio-, optikai-, sth. szenzorokban egyarant [58].
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2.3.3.  On-dioxid nanostruktirak

Az onnak kétféle oxidjat is ismerjiik. Egyik a sztannooxid (SnO), mely egy barnds-feketés
por, gyenge bazikus jelleggel, igy savakkal konnyen elbomlé sokka alakul. Eldallitasa
sztannohidroxidbdl torténik, szén-dioxid aramban torténd hevitéssel. Sokkal népszeriibb
oxidja a sztannioxid (SnO,), mely a természetben kassziterit asvanyként fordul eld, de az 6n
levegdn vald égésébdl is on-dioxidot kapunk. Az on-dioxid egy n-tipusu félvezetd, akar csak
az indium-oxid. Szerkezete a rutilhoz hasonldan test-kézpontt tetragonalis, éppen ezért a
rutil-csoport egyik tagja. Fontos kiemelnem, hogy egyedi optikai, katalitikus és elektromos
tulajdonsagokkal rendelkezik [59].

Eloallitasara tobbféle modszert is alkalmazhatunk. Alapvetden a hidrotermalis szintézis az
egyik legelterjedtebb technoldgia. A kivant 6n-dioxid réteg vastagsaga befolyasolhaté a pH
érték és a reakcioidé valtoztatasaval [60]. Korabban mar eléallitottak beléle nanohuzalokat
tobbféle eljarassal is, mint példaul a VS technologiaval, vagy termikus elparologtatassal, de
sikeres volt a tiszta On lézeres elparologtatdsa argon/oxigén atmoszféraban, illetve CVD
eljarassal is alkottak mar mikrométeres nagysagrendii SnO, huzalokat. On-dioxid
nanocsoveket is hoztak létre elektrokémiai eljarassal, ahol a csovek hossza és a falak
vastagsaga a lerakodasi idovel egyenletesen ndvekedett. Tovabba nanodveket/nanocsikokat is
létrehoztak mar termikus elparologtatassal [61].

Felhasznalasat tekintve, legigéretesebb a gazszenzorként torténd alkalmazéas, de
katalizatorként, elektrodakban, atlatsz6 bevonatokhoz, illetve napelemekben is helyt all a
széles tiltott savja miatt, Li-ion akkumulatorokként is hasznalhato, a nagy tarold képessége
miatt [62]. Attetsz6 tulajdonsiaguk miatt kivaléan alkalmazhatok tranzisztorokban,
rezisztorokban, fitéelemekben, elektrodakban és egyéb elektromos eszkozokben [59]. A 3,6
eV-os tiltott sav lehetdvé teszi, hogy a fotokatalizisben is alkalmazzuk 6ket, kiilondsen szén

nanocsovekkel kombinalva létrehozott kompozitok formajaban [63].

2.3.4. Az indium-oxid és az 6n-oxid

Szdmos olyan eset van, mikor tobb kiilonbozd oxidbdl egyszerre készitenek kompozitokat,
ezaltal novelve a pozitiv tulajdonsadgaikat. Mivel az indium és az on, illetve oxidjaik is
hasonlo tulajdonsdgokkal birnak - tobbek kozott mindkettd n-tipusu félvezetd, igen széles
tiltott savval rendelkeznek, illetve potencidlis jeloltek a gazérzékelésben, elektronikai
eszkozokben, fotokatalizisben, valamint katalizdtorokként vald felhasznalasban -, igy nem

véletlen, hogy eldszeretettel kombinaljak 6ket [58] [63].
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Habar mar allitottak elo kiilon-kiilon is indium-oxid és On-dioxid nanostruktirakat, a
kiilonféle eloallitasi modszerek alkalmasak arra is, hogy egyszerre allitsunk elé indium-
oxid/6n-dioxid nanoszerkezeteket. Pl a legolcsobb és legegyszeriibb eljards a szol-gél
eljarasok, illetve a kiilonboz6 kémiai modszerek [64]. Sok eljaras hatranya azonban az
alacsony hozam és az, hogy a reakcidhoz tobb feltétel egyidejiileg vald teljesiilésére is
sziikség van. Ilyen példaul a magas hémérséklet, a hosszu reakci6vidd, a bonyolult eszkdzok, a
toxikus anyagok, valamint kiilonleges oldoszerek és adalékanyagok [65].

Az elballitott oxidok kristalyszerkezetével kapcsolatban Rumyantseva €s tarsai végeztek
mélyrehatd kutatisokat. Céljuk volt meghatarozni a kapcsolatot a kristdlyméretiik €s a
feliiletiikon lejatszodd oxigén kemiszorpcidja kozott. Meghataroztak, hogy az indium-oxid
13-55 nm-t, mig az 6n-dioxid a 4-43 nm-es tartomanyt érheti el. Arra jutottak, hogy az SnO,
és InyOs; szemcsék felilletének novekedése kemiszorbedlt oxigén atomokat eredményez,
illetve a feliiletiik csokkenése pedig az O, ion disszociacidéjabdl szarmazo aktivacios energia
csokkenését eredményezi [66].

Kilon kiemelném a gaz szenzorként torténd alkalmazasukat. Legfontosabb
kornyezetszennyezé gazaink kozé tartozik pl. a szén-monoxid és a nitrogén-oxidok. Ezek a
gazok ugyebar toxikusak, és az ipari teriileteken, illetve a kozlekedésben elég nagy
mennyiségben termelédnek. Ebb6l kifolyolag az efféle gazokat artalmatlanitani kell, hogy
ezaltal csokkentsiik a légszennyezést, és a megbetegedések szamat. Itt jonnek képbe a gaz
szenzorok, melyek alkalmasak lehetnek kimutatasukra mar nagyon alacsony koncentracioban
is. Gaz szenzorként pedig kivaloan alkalmasak a nanoméretii n-tipusu félvezetd oxidok.
Gazszenzoroknal a legmeghatarozobb szempontok a minél nagyobb szelektivitas, a stabilitas,
az érzékenység, a megbizhatdsdg és természetesen a kedvezd ar. Eppen ezért kivaldan
alkalmas az SnO,, mert nagy a stabilitasa, mig az In,Oz-nak magas az érzékenysége. Ezeket a
tulajdonsagokat elsdsorban a részecske mérete, kristalyszerkezete, a sav-bazis tulajdonsagok
¢s a felszin heterogenitasa befolydsolja. Korabbi kutatasok soran megfigyelték, hogy az
IN2O3-bol és SnO,-bol In®* és Sn** ionok léphetnek be a racsszerkezetbe, vagy Sn kationok az
IN;O3 racsba, ami szilard oldatok képzddését eredményezi, mely parosulva a részecskék kis
méretével, nagyobb hibat és heterogenitast okoz az érzékeny réteg felszinén, ellentétben a
kiilonalld indium-oxiddal vagy on-dioxiddal. Az indium-6n-oxid szenzoroknak a
vezetdképessége is nagyobb, mint a kiilon indium- vagy on-oxidbol késziilt érzékeloké [67].
Azt is megfigyelték tovabba, hogy a romboéderes szerkezetii ITO nanostrukturanak magasabb
az érzékenysége, mint a kocka alaku szerkezetnek [68]. Felhasznalasukat tekintve leginkabb a

szén-monoxid esetében lehetnek bevethetdk, ahol szén-dioxidot kapunk vissza [67], mig
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nitrogén-oxidok esetén is alkalmazhatd, ahol 4ltalaban nitrogénné alakitjuk a toxikus gazokat

[68], olyan anyagokat eredményezve, melyek a kornyezet szempontjabol artalmatlanok.

2.4. Vizsgalati médszerek

2.4.1. Elektronmikroszképok (EM)

Az elektronmikroszkoépok miikddési elve azonos az optikai mikroszkopokéval. A leképezést
¢s nagyitast elektronokbol allo6 sugarnyalabbal végzik, amelyeket elektromagneses lencsék
segitségével fokuszalnak. Az elektronmikroszkopok szerves részét képezi a megvilagito
rendszer (elektronagyt), az objektivlencse és a vetitérendszer, tovabba a targyasztal és a
képrogzitd rendszer. Az optikai mikroszkopoktdl valdo egyik legnagyobb eltérés, hogy az
elektronmikroszkdpok belsejében vakuumot hoznak létre, hiszen az elektronok csak légiires
térben képesek terjedni. Tovabba elektronmikroszkdépokban kétféle leképezési modot is
alkalmaznak: egy mikroszkoposat, amikor is az objektivlencse képsikjat vetitjiik az ernydre,

illetve diffrakciods leképezést, amikor pedig az objektivlencse hats6 fokuszsikjat képezziik le.

24.1.1. Transzmisszids elektronmikroszképia (TEM)
A TEM alkalmas nagyon vékony (< 0,1um) mintdk atvilagitasara, ezért is j6 a szén
nanocsovek vizsgalatdra. A minta megvilagitasa, gerjesztése elektronokkal torténik, melyek
keresztiilhaladnak a mintan. Innen a transzmisszios elnevezés. Az elektronagyaval kb. 50-100

keV energiaji elektronokkal vilagitjadk 4t a mintat. Mig a fénymikroszkopoknal elsésorban
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abszorpciods jelenségek jatszanak szerepet a kép kialakuldsdban, addig a transzmisszids
elektronmikroszkopoknal az elektronoptikai kép az elektronoknak a szilard test atommagjain
valo rugalmas szorddasat, illetve elhajlasat kovetden jon létre. A TEM felépitését a 6. dbra
szemlélteti Az elektronforrasbdl kilépd elektronok az anddon athaladva a megvilagitd
rendszerben a kondenzor lencséken gyiilnek Ossze és teriilnek szét a megvildgitando
mintateriiletre, gy hogy homogén elektronsugarat alkossanak. Ez a nyalab vilagitja meg a
mintat, majd az objektiv lencsén képzddott kép a vetité rendszer lencséire jut, amelyek a
képrogzitdre kozvetitik az erGsen nagyitott képet, ezaltal szamunkra is lathatova valik a
leképezett minta. Az elektronok szorodhatnak rugalmasan és rugalmatlanul. A rugalmatlan
szorodas soran az elektron mas atommal iitkozhet, ezaltal hullimhossza megvaltozik, igy
zavarva a képalkotast, kromatikus hibat eredményezve. Epp ezért a képalkotasban csak a
rugalmasan sz6rodo elektronoknak van szerepe, melyeket egy objektiv diafragma segitségével
kirekesztiink a képalkotasbol, igy arnyékot adva az elektronmikroszkdpban. Akkor a
legnagyobb a kontraszt, ha minél tobb rugalmas elektron kirekesztddik. A kép élességét a
lencséken atfolyd aram megvaltoztatdsaval valtoztathatjuk. A kép altalaban nem pontszerti,
hanem kiszélesedett korong alakt, mivel a lencse nem sik feliiletii, hanem domboru. Tovabba

szinhiba (kromatikus hiba) is felléphet, ha a sugarzas nem teljesen monokromatikus.

24.1.2. Pésztazo elektronmikroszkop (SEM
A pasztazé elektronmikroszkdp esetében nem keresztiilmegy a sugarnyaldb a mintan, hanem
egy elektronnyalab segitségével végigpasztazzak, letapogatjdk a minta feliiletét, ezért
elsésorban az alaki tulajdonsagokr6él nyerhetiink informaciét. Az elektronsugarzas

monokromatikus, elektromos ¢és magneses sugarzassal eltérithet. Kb. 0,5-30kV
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gyorsitofesziiltséget alkalmaznak ¢€s itt a TEM-tOl eltéréen nem egy feliiletre, hanem egy
pontra fokuszaljak az elektronsugarat. A pasztazd elektronmikroszkopban is vakuumos
kozeget hasznalnak az  elektronok terjedéséhez. Ezek  biztositdsara  rotacios
vakuumszivattytikat és olajdiffizios szivattytikat alkalmaznak, hiitésre pedig folyékony
nitrogént hasznalnak. A SEM-nél (7-8. é&bra) nincs kozvetlen szerepe a lencséknek, a
pasztazast egy pasztazd generator végzi. Ez jeleket generdl a mintardl, amit a detektor felfog,
kielemez és kép formajaban lathatova teszi szamunkra. A kapott kép fekete-fehér mindségii,
és csupan a felszin domborzatit jeleniti meg, valamint vizsgalt anyagok egymdashoz
melyeknek sokkal nagyobb a jelentoségiik. Pasztazo elektronmikroszkopokkal meglehetdsen
nagy felbontas érhet6 el, de ez fligg az elektronnyalab atmér6jétél, illetve a nyalab-minta
kozti kdlesonhatasi térfogattol. A mintanak igen nagy feliiletét le tudja képezni, a vastagabb
részekrol is kapunk informaciot, tovabba nagy mélységélességii képet ad, ami a kis nagyitasa
képeken igen elonyds. Ha EDX-t (energiadiszperziv rontgen analizis) is alkalmazunk, akkor
azt is megallapithatjuk, hogy milyen kémiai elemek vannak jelen a mintdban, tovabba

mennyiségiik is meghatarozhato.

2.4.2. Energiadiszperziv rontgenanalizis (EDX)

Ha elektronnyalabbal sugarzunk be egy anyagot, akkor karakterisztikus rontgensugarzast
bocsat ki, melyet energia szerint felbontva energiadiszperziv rontgenspektrumot kapunk.
Mivel a SEM-mel egyiitt alkalmazhato, igy itt is 30 keV-os gyorsitofesziiltséget alkalmazunk,
detektorként pedig litiummal adalékolt szilicium detektort hasznalunk. A rontgensugarak egy
vékony berillium rétegen keresztiil jutnak el a detektorig, amelyben a becsapddo rontgenfoton
elektron-lyuk parokat kelt. Minden elektron-lyuk par képz6déséhez 3,8 eV sziikséges, igy a
rontgenfoton energidja megkaphat6 az elektron-lyuk parok megszamlalasaval. Ezt a jelet egy
multi-csatornas analizatorban erdsitik fel, ahol minden csatorna egy meghatarozott
jelmagassagnak felel meg. Azaz a csatornak azt jelolik, hogy hany foton talalhatd egy adott
meg kell hatdroznunk a hozzéjuk tartozd gorbe alatti teriiletek nagysagat, és ezek aranyaibol
megkaphatjuk a relativ koncentraciot. Ez fligg a rendszamtol (Z), az abszorpciotol (A) és a
fluoreszcenciatol (F), melyre alkottak is egy Un. ZAF korrekciot. Példaul a 11-nél kisebb
rendszamu elemekre a detektor nem ad tl pontos adatokat, de az ennél nagyobbakra akar 0,1 -

5%-os is lehet a pontossag. Az EDX moddszer elénye, hogy a mintank barmely pontjan
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meghatarozhatjuk az Osszetételét, ellenben mas analitikai modszerekkel, ahol csak 4atlagos

Osszetételt tudunk mérni.

2.4.3. Rontgendiffraktometria (XRD)

A mintdk anyagi mindségérdl, kristalyszerkezetérdl, a kristdlyos fazisok fajtajarol és
mennyis€gérol, illetve a katalizator szemcsék méretérél ad informaciot. A rontgensugarak
szorodhatnak, illetve elhajolhatnak az atomok elektronburkan, igy az interferencia révén
koncentrikus koroket vagy foltokat kapunk, amik helyzetébdl és erdsségébdl meghatarozhatod
a minta szerkezete. Milkddése azon alapul, hogy a kristalyos anyag racssikjai a
rontgensugarak szdmara diffrakcios racsként miikodnek. A kapott diffrakcids mintazat alapjan
meghatarozhatjuk a racsallandot, azaz a kotések tavolsagat, a kotések szogét, illetve a kémiai
Osszetételt. Az eredmények egy rontgendiffraktogram formajaban jelennek meg, amelyrdl az

elemdsszetétel és azok koncentracidi olvashatok le, melynek pontossaga akar 0,1% is lehet.

2.4.4. Raman-spektroszkopia

Lényege, hogy a mintdt erds, a lathatd fény tartomanyaba esd, monokromatikus fénnyel
vilagitjuk meg (1ézer). Ennek egy része visszaverddik, azt kisziirjiik, mig a maradékot energia
szerint detektaljuk, frekvencia komponenseire bontjuk. A detektalds altalaban ugy torténik,
hogy egy optikai racsra vezetjiik, majd CCD-kameraval mérjiik le a spektrumot, mely a
hulldmhossz fiiggvényében abrazolja az intenzitast. igy megkapjuk a Raman-aktiv rezgési
atmentek energiajat, ami a lézert6l valo eltérést jelenti. Nagy elonyei kozé tartozik, hogy a
mintat nem kell hozza elokésziteni, és az eljaras nem is roncsolja azt. Kivald felbontas és jo
mélységélesség jellemz6 a kapott eredményekre, tovabba a folyamat gyors, és barmilyen
halmazallapott anyag mérhetd vele, illetve a minta mérete sincs korldtozva. Hatrany viszont,
hogy a lézeres gerjesztés fluoreszcencidt okozhat, ami az alapvonal kivondsadt megneheziti,
tovabbd igen nehéz kvantitativ mennyiségeket meghatarozni vele, mivel ez a reflexion

alapszik.
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3. Célkitiizés

A kutatécsoportomban az elmult években és még a mai napig is foglalkoznak kiilonféle
anyagok szén nanocsovek feliiletére valo felvitelével (mint példaul on-dioxid, titan-dioxid,
indium-oxid...stb.) és ezen eldallitott kompozitok széleskorii vizsgalataval. Legfébb célom
indium-oxidbdl, 6n-oxidbol és tobbfalu szén nanocs6bél alldé kompozitok 1étrehozasa és
jellemzése annak érdekében, hogy megallapitsam melyik a legidedlisabb modszer a
leghomogénebb bevonati kompozit eldallitasara.

Labormunkam soran indium-oxid/on-dioxid - tobbfali szén nanocsé kompozitok
eldallitdsa a célom, melyhez tobbféle olddszert €s eldallitasi modszert (impregnéalasos €s
szolvotermalis technikat) is kiprobalok. Az elézetes vizsgalatokhoz vizet és etanolt hasznalok
oldoszerként, majd a kapott eredmények alapjan folytatom tovabb a mintak eléallitasat, attdl
figgden, hogy melyik oldoszer és milyen technikaval hoz majd jobb eredményeket. Tovabba
SnO; — In,03 nanokompozitokrdl sz616 irodalomra alapozva készitek még ammonia oldattal
kicsapott mintakat is. A kész mintaimat 2 kiilonb6z6 hémérsékleten (400 és 600°C-on) is
hékezelem, hogy kialakuljon a megfeleld kristalyszerkezet.

Az elozetes kiértékelést elsésorban TEM felvételek és az XRD eredmények alapjan
végzem el, melyek segitségével mar meg lehet allapitani, hogy kialakul-e a vart bevonat a
szén nanocsovek felilletén, vagy sem. Azon mintdimat, melyeknél felfedezheté lesz a
Kialakult réteg, tovabb vizsgalom SEM, EDX ¢és Raman moédszerekkel. Ezen kompozitjaimat
a dolgozatomban részletesen fogom targyalni, mig a kevésbé sikeres mintaimrol késziilt TEM

¢s XRD felvételeket a fliggelékben kozIom.
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4. Kisérleti rész

4.1. Felhasznalt anyagok

A kompozitok eléallitdisdthoz a szén nanocsdveket Svajcbol  bocsajtottak
rendelkezésemre. A MWCNT-ket CCVD eljarassal forgd cs6kemencében allitottak eld
nitrogén aramban 720°C-on. A szintézis soran szénforrasként acetilént, katalizatorként pedig
CaCO;3; hordozon rogzitett Fe/Co-ot hasznaltak. A kapott nanocsé-terméket sdsavas
kezeléssel tisztitottak meg. A prekurzorként hasznalt InClz a Sigma Aldrich Kft.-t61 kertilt
beszerzésre. A kiszallitott anyag megfeleld, analitikai tisztasagli (98%) volt, mindenféle
tovabbi kezelés nélkiil kertilt felhasznalasra. A masik prekurzorként hasznalt anyagom, az
SnCl-2H,0, pedig szintén a Sigma Aldrich Kft.-t6] szarmazik. Oldoszerként desztillalt
vizet, etanolt, metanolt, acetont és izpropanolt hasznaltam, a kicsapashoz pedig ammonia
oldatot. A 600°C-on torténd hékezeléshez nitrogén atmoszférat alkalmaztam, ugyanis ezen a

homérsekleten oxigén jelenlétében mar elégnek a szén nanocsovek.

4.2.  SnO2-1N;03/MWCNT nanokompozitok eloallitasa

A kompozit mintdimat tobbféle modszerrel allitottam eld. Eleinte csak kisérleti jelleggel
indultam neki a kompozit-mintaim készitésének, mivel elére nem lehetett tudni, hogy milyen
oldészerben és milyen technologiara milyen mindségii kompozitokat kapunk. Eppen ezért
vizsgaltam meg elészor transzmisszios elektronmikroszkdppal a kompozitjaimat, majd ezen
eredmények alapjan folytattam a megfeleld oldoszerekkel és technikakkal az eldallitast.
Mindezek mellett a szakirodalomra alapozva még készitettem kicsapasos mintakat is,
melyeknél ammonia oldatot hasznaltam. Mivel tobbféle oldoszerben és tobbféle technikat is
alkalmaztam, igy most csak azon mintaimat fejtem ki részletesebben, melyeknél ténylegesen
sikeriilt kompozitokat létrehozni. Ezeket hdkezeltem 400 és 600°C-on is, igy tobbségiiket
megVizsgaltam mindkét hdmérsékleten.

A mintdimat minden esetben ugy készitettem, hogy 60% SnO,-t és 40% InyOs-t
tartalmaztak, illetve 50 mg szén nanocsovet. Ezt az 50 mg nanocsévet 100 cm® olddszerben
szuszpendaltam fel, majd ~30-40 percig szonikéltattam, hogy megsziintessem a nanocsdvek
aggregaldodasat. A szonikalas ideje alatt elkészitettem a prekurzor oldatom, amihez 449,1 mg
on(IT)-klorid 2-hidratot (SnCl,-2H,0) és 238,98 mg indium (111) kloridot (InCl3) mértem be,
amelyet 30-30 cm® oldoszerben oldottam fel, majd folyamatosan kevertettem koriilbeliil fél

oran keresztiil. Ez alatt a szonikalas is lezajlott, igy a prekurzort hozzaadtam a nanocsoveket
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tartalmazod szuszpenzidhoz. A prekurzorokat alapvetéen ugy készitettem el, hogy
Osszedntottem az indiumos és 6nos oldatokat, majd ezt a keveréket tovabb kevertettem. Két
mintdm esetében azonban eldszor az indiumos prekurzort adagoltam hozza a szuszpenziéhoz,
¢s csak ez utan az onosat.

Impregnalas esetén a prekurzort biirettaba toltdttem, a szén nanocsdves szuszpenzidmat
pedig folyamatosan kevertettem, mikozben cseppenként adagoltam hozza a prekurzor oldatot.
Ezt a szuszpenziot utana addig kevertettem adott hdmérsékleten (az olddszerek forraspontjatol
fliggden), mig el nem parolgott az Gsszes oldoszer a reakcidedénybdl, azaz beparoltam a
mintamat. Az eredmény végiil egy SnO,-In,Os/MWCNT nanokompozit lett, mely fekete,
porszerli termék. Szolvotermalis mintaim esetén hozzadntéttem a prekurzort a
szuszpenzidhoz, de itt nem beparoltam, hanem kevertettem még 1 6raig szobahdmérsékleten,
majd teflon betétes acél autoklavba Ontéttem a kész szuszpenzidt, amit 24 Orara
szaritoszekrénybe helyeztem 180°C-on. Ez alatt megtortént a prekurzor oldat ratapadasa a
szén nanocsO feliiletére, és mivel az autoklavban igen nagy nyomas keletkezett ezen a
hémérsékleten, ezért fontos volt, hogy azt minél erésebben lezarjam. 24 6ra utan lesziirtem a
szuszpenziot egy vizsugarszivattyl segitségével, majd kiszaritottam a mintat, mig a nedvesség
el nem tavozott beldle, végiil itt is fekete porszerti terméket kaptam. A kicsapasos mintaimat
is ugyanezen séma szerint készitettem, mind impregnaldsos, mind szolvotermalis eljaras
esetén, azonban itt még a beparlas és a kevertetés elott hozzaadtam 3 cm® ammonia oldatot,
ezaltal eltolva a pH értéket a ligos kémhatas fel¢ (pH=8,9). Megemliteném még, hogy
desztillalt vizes és az izopropanolos mintaim esetében nem oldodott fel teljes mértékben az
on(II)-klorid 2-hidrat, igy 1,5-2 cm® 37%-os sosavat adtam a prekurzoroldathoz.

Kiilon kifejteném az egyik mintam eléallitasat is, ahol el6szor egy indium-oxid-MWCNT
kompozitot hoztam létre, vizes kozegben, impregnalasos technikaval, melyet 400°C-on
hokezeltem. Utana kovetkez6 1épésben ezt hasznaltam kiindulasként, azaz az indium-oxidos
mintat szonikaltam fel, és ehhez adtam hozza az oOn(II)-klorid 2-hidrat prekurzort, amit
etanolban oldottam fel, mivel egyrészt j61 oldodik etanolban, masrészt pedig nagyobb eséllyel
alakul ki a vart kompozit. Eppen ezért is itt mar nem impregnalast, hanem szolvotermalis
szintézist hasznaltam, hiszen mig az indium-oxid-MWCNT kompozit impregnalasos
modszerrel mutat jobb eredményeket, addig az 6n-dioxid-MWCNT-nek a szolvotermalis
eljaras kedvez.

A kész mintdimat végiil 400, illetve 600°C-on hdékezeltem, hogy elérjék a kivant
kristalyszerkezetet. Kutatocsoportom korabbi eredményei alapjan valasztottam a 400°C-ot,

mivel ez a homérséklet elegendéen magasnak bizonyult mind In,O3/MWCNT, mind
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SnO,/MWCNT nanokompozitok kialakitasahoz, mig a szakirodalom az SnO,-1n,O3/MWCNT
kettds kompozitok esetében 600°C-os hdkezelést emlitett. Eredményeim alapjan
megallapithatd, hogy ez utobbi hdmérsékleten tavozik csak el a prekurzorok maradvanyaként

detektalhatd klor a rendszerbdl.

4.3. Kompozitok jellemzése

A kapott kompozitjaimat tobbféle vizsgalati modszernek is alavetettem, tobbek kozott
transzmisszios elektronmikroszkopot (TEM), pasztazo elektronmikroszkopot (SEM)
hasznaltam, kristalyszerkezetiiket rontgen diffrakcioval (XRD) vizsgaltam; tovabba Raman-
analizist és energiadiszperziv rontgenanalizist (EDX) is alkalmaztam.

Az elsddleges vizsgalatokat egy Philips CM 10 (100keV) tipusu transzmisszios
elektronmikroszkoppal végeztem, amely kimutatta, hogy alakult-e ki a nanocsovek feliiletén
valamilyen fedéréteg. Ahhoz, hogy a mintdimat meg Iehessen tekinteni ezzel a
mikroszkoppal, egy felcseppentéses mintaelokészitési modszert alkalmaztam. Ez Gigy tortént,
hogy a mintaim nagyon kis mennyiségét 1,3 cm® oldészerben felszuszpendaltam, majd par
cseppet egy CF 200 tipust, ragasztdéanyagot tartalmazo hartyaval bevont réz-gridre
cseppentettem. A kapott képek konvertalasa a Soft Imaging Viewer programban tortént.

Azon mintaimnal, melyeknél megfigyelhetd volt a homogén réteg, ott SEM-analizist is
végeztem egy Hitachi S-4700 Type Il FE-SEM tipusu elektronmikroszkoppal. Ennek hiitott
téremisszids agyuja 5-15 keV tartomanyban képes mikodni. A SEM mérések mellett
alkalmazhaté az EDX vizsgélat is ugyanezzel a mikroszkdppal, csupan egy Rontec XFlash
Detector 3001 SDD detektorfejjel kiegészitve. A mintdimat egy aluminium mintatartora
vittem fel, kdzvetleniil felkenve egy ragasztds szén szalagra.

Az elkészitett mintdim kristalyszerkezetét egy Rigaku Miniflex-II Diffractometer tipust
krisztallograffal végeztem, ahol 4°/min mérési sebességet alkalmaztam, 20-70°-os mérési
tartomanyban. Tovabba 30 kV-os fesziiltséggel és 15 mA-os aramerdsséggel hasznaltam a
berendezést. Az dltalam hasznalt berendezés a detektalashoz karakterisztikus rontgensugarzast
(CuKa) hasznal fel.

A Raman-elemzésekhez egy 532 nm-es hulldmhosszisag (SmW) 1ézerrel felszerelt Thermo

Scientific DXR mikroszkopot hasznaltam.
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5. Eredmények

5.1.  Elektronmikroszkopos vizsgalatok (TEM, SEM)

A célom elsdsorban az SNO,-1N,0s/MWCNT nanokompozitok eléallitisa volt. Eppen ezért
ebben a fejezetben azon kompozitjaimat targyalom, ahol latvanyosan sikeriilt homogén
réteget kialakitani a nanocsovek feliilletén. Mindezeket a mar emlitett vizsgalati modszerek

eredményeivel kivanom alatamasztani.

1. Etanolos kozegben, szolvotermalis eljarassal készitett minta

A sikeres mintaimrol elmondhatd, hogy altalaban az alkoholos olddszerek bizonyultak
jobbnak, és javarészt a szolvotermalis szintézis. Elsoként Iétrehozott kompozitom
szolvotermalis eljarassal késziilt etanolos kozegben. A mintakrol késziilt TEM felvételeken
mindkét hdkezelési homérséklet esetében az lathatd, hogy a szén nanocsdvek feliiletén
csaknem teljes homogén szervetlen fedoréteg alakult ki. A SEM felvételekrdl is elmondhatd
ugyanez, ott is tokéletesen latszik a kialakult réteg. Tovabba lathatunk nagy gdmbszerli
struktarakat is, melyek az indium-oxidhoz képest nagyobb mennyiségben jelenlévé on-dioxid

egyéb formaban torténd megjelenésére utalnak. (9. abra).
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9. ébra: Etanolos kozegben, szolvotermalis eljarassal készitett, 400°C-on (a, b) és
600°C-on (c, d) hokezelt mintakrol késziilt TEM (a, ¢) és SEM (b, d) felvételek
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2. lzopropanolos kdzegben, szolvotermalis eljarassal készitett minta

Kovetkezd sikeres mintdm ugyancsak szolvotermalis eljarassal késziilt, azonban itt
izopropanolt alkalmaztam oldoszerként. Az etanolos mintahoz képest az mondhat6 el, hogy itt
sokkal vastagabb réteg alakult ki a nanocsovek feliiletén, tovabba az on-dioxid gombok is
sokkal kisebb méretiick (10. abra). A vastagabb réteg annak is kdszonhetd, hogy az etanolos
mintaval ellentétben, itt sokkal inkabb 6sszerendezodtek az 6n-dioxid részecskék is, raadasul
a nanocsovek feliilletéhez tapadtak. Ez féleg a SEM képeken lathato. Az, hogy valéban
nanocso talalhat6 az oxidrétegen beliil onnan latszodik, hogy a nem teljesen homogén bevonat
réteg kozott néhol elobukkanva, hosszu, iireges, szalszerli alakzatokat lathatunk, melyekrdl
tudjuk, hogy ezek nem masok, mint a szén nanocsovek. Tovabba ott ahol kialakult a
szervetlen réteg, ugyancsak szdlszerli alakzatokat lathatunk, csak ezeknél egy oxidréteg
boritja be a nanocsd feliiletét. A 600°C-on hdkezelt mintdk TEM felvételén azt
tapasztalhatjuk, hogy sokkal homogénebb feliileti réteget kapunk, mint a 400°C-on hdkezelt

mintak esetén.
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10. abra: 1zopropanolos kézegben, szolvotermalis eljarassal készitett, 400°C-on (a, b) és
600°C-on (c, d) hokezelt mintakrol késziilt TEM (a, ¢) és SEM (b, d) felvételek
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3. Metanolos kdzegben, szolvotermalis eljarassal készitett minta

Kiprobaltam azt is, hogy metanollal milyen kompozitokat kapok. A TEM és a SEM
felvételeim is egyarant alatamasztjak (11. &bra), hogy metanollal is csaknem teljesen
homogén réteget lehet képezni a szén nanocsovek feliiletén egyéb on-dioxid formak
megjelenése nélkiil. Elmondhat6, hogy metanolos kozegben keletkeznek a legletisztultabb
rétegek. Ezen minta esetében azért nem kozlok a 600°C-on hékezelt mintdkrdl képeket, mert
ezt a mintat készitettem utoljara a mintak készitése soran, igy ennek a mintanak a 600°C-0s

hékezelése és annak széleskorli elemzése még folyamatban van.

3.0kV 12.4mm x25.0k SE(V)

11. abra: Metanolos kdzegben, szolvotermalis eljarassal készitett, 400°C-on (a, b)
hékezelt mintakrol késziilt TEM (a) és SEM (b) felvételek

4, Vizes, majd etanolos kozegben, impregnalasos, majd szolvotermalis eljarassal készitett

kompozitminta

Mint ahogyan mar emlitettem, készitettem olyan mintat is, amelynél eldészor az indium-
oxid/MWCNT kompozitot hoztam létre, majd ezt hasznalva kiindulasi anyagként készitettem
el az on-dioxid-indium-oxid/MWCNT nanokompozitot. Itt elég érdekes morfologiat
figyelhetliink meg. A TEM felvételeken az lathato, hogy kialakult egyféle nanorészecskékbol
allo bevonat a nanocsovek feliiletén. Azt is lathatjuk a 12/a abran, hogy a nanocsdvek kozott
mikroméretli anyag is van, amely valosziniileg kristalyos indium-oxid. Az el6z6 mintaknal
tapasztalt on-dioxid gdmbok szintén jelen voltak a mintdban. Tovabba a 600°C-os TEM
felvételen az is latszik, hogy a kristalyos bevonat a nanocsdvek feliiletén nagyobb ardnyban
van jelen mint alacsonyabb hémérsékleten. A SEM felvételeken ugyanez tapasztalhatd (12.

dbra).
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12. abra: Vizes, majd etanolos kdzegben, impregnalasos, majd szolvotermalis eljarassal
készitett, 400°C-on (a, b) és 600°C-on (c, d) hékezelt mintakrol késziilt TEM (a, ¢) és
SEM (b, d) felvételek

5. Etanolos kdzegben, impregnalasos eljarassal készitett, kicsapdsos minta

A legérdekesebb szerkezeteket talan az ammonia oldattal Kicsapott mintak nyujtjak,
kiilonosen azok, melyeket etanolos kdzegben hoztam létre. Ezen mintdk esetében mar az
impregnalassal készitett kicsapasos mintaknal is lathato egyféle feliileti bevonat. Itt az
eddigiektol eltéré egyenletes felillet helyett, kristalyszerli részecskéket lathatunk, melyek
hozzatapadtak a szén nanocsdvekhez. Tovabba kevésbé mondhato el az egyenletes feliilet a
nanocsovek mentén, azonban a kicsapas hatasara latvanyos strukturak jelentek meg. A SEM
felvételeken az is latszodik, hogy 600°C-on hdkezelt mintdk esetében sokkal kristalyosabb
strukturat kaptunk (13. abra).
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13. abra: Etanolos kdzegben, impregnalasos eljarassal készitett, kicsapasos, 400°C-on (a,
b) és 600°C-on (c, d) hékezelt mintakrdl késziilt TEM (a, ¢) és SEM (b, d) felvételek

6. Etanolos kozegben, szolvotermalis eljarassal készitett, kicsapasos minta

Készitettem szolvotermalis eljarassal eléallitott kompozitot is, etanolban oldva. Az
mondhatd el, hogy itt sokkal siiribb a nanocsévek mentén a bevonatot Ilétrehozo
nanorészecskék szama kiilondsen 600°C esetén, ahol meglehetdsen siirii ez a kristalyos réteg.
Viszont ennél a kristalyszer( rétegnél nem alakul ki olyan homogén bevonat, mint az eddigiek
esetében. Mindenesetre érdemes lenne tovabbi vizsgalatokat végezni ezen mintanal, hogy
milyen szerepe van ennek a struktiranak bizonyos kémiai reakciokban, példaul a

fotokatalizisben (14. abra).
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14. abra: Etanolos kdzegben, szolvotermalis eljarassal készitett, kicsapasos, 400°C-on (a, b)
¢s 600°C-on (¢, d) hokezelt mintakrol késziilt TEM (a, ¢) és SEM (b, d) felvételek

7. Egyéb mintak

Eddig bemutatott mintdimon kiviil, készitettem még tobb mas mintat is, hogy
megtapasztaljam, melyik is a legjobb modszer ahhoz, hogy kompozitokat hozzak létre. igy
most a kevésbé sikeriilt eredményekrdl emlitenék par szot. Azon mintdimnal, melyeknél
elészor adtam hozza az indium (II) klorid prekurzort, majd utana az 6n(Il)-klorid 2-hidratot,
nem mondhatd el sem a vizben, sem az etanolban oldott impregndlasos mintdmnal, hogy
sikeriilt kompozitot létrehozni, ugyanis nem igazan alakult ki barmiféle réteg is a szén
nanocsovek feliiletén. Habar megfigyelhetd az indium-oxid és on-dioxid jelenléte, jelentds
kémiai kapcsolat nem mutatkozott. Ugyanez figyelheté meg azon mintaimnal is, melyek
ugyanezzel az eljarassal késziiltek, csupan annyiban térnek el az el6z6ekt6l, hogy a
prekurzorok egyben lettek feloldva. Ezért sem kisérleteztem a tovabbiakban azzal, hogy
egyben vagy kiilon oldom fel a prekurzorokat, az esetek tobbségében egyben oldottam fel
6ket. Eddigi mintaim utan kiprobaltam a hidrotermalis szintézist is, mely mar valamivel

jobbnak mutatkozott, mivel kis mennyiségben, de néhol képz6dott bevonat. Mivel alapvetden
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azt tapasztaltam, hogy a vizes kozegben Iétrehozott mintdk nem nyuQjtanak tal jo
eredményeket, igy probalkoztam acetonnal, izopropanollal és metanollal is. Az acetonos nem
hozott tul j6 eredményeket, mig az izopropanolos és metanolos mintadknal az eldbbiekben
leirtakban l4thatd, hogy sikeriilt a szén nanocsdvek feliiletén réteget kialakitani. Igy
alapvetden az alkoholos olddszerek bizonyultak jobbnak. Tovabba készitettem 4 kicsapasos
mintat is, melyb6l kettét kozoltem is az imént, mivel ezeknél viszonylag homogén és emellett
érdekes kristalyos struktiira mutatkozott. Azonban itt is elmondhatd, hogy a vizes kozeg, sem
a hidrotermalis, sem az impregnaldsos eljarassal készitett mintdk esetében sem hozott tul jo
eredményeket, habar sokkal nagyobb aranyban képzddott bevonat a kicsapdsos mintaimnal,
mint az eddig emlitett kevésbé sikeriilt mintdknal. Az ebben a részben kozolt mintakrol
készitettem XRD felvételeket, €s 400 vagy 600°C-on hokezelt mintakrol TEM felvételeket is,
de tovabbi vizsgalatnak nem vetettem Oket ald, hiszen a TEM felvételek mar bizonyitjak azt,
hogy ezen mintak esetében nem igazan sikeriilt kompozitot létrehozni. A dolgozatom végén, a

fiiggelékben megtekinthetdk ezek a felvételek €s abrak.

5.2. Rontgendiffrakcios (XRD) vizsgalat
Az XRD vizsgalat soran azt allapithatjuk meg, hogy milyen tipusu és kristalyszerkezetii

anyagok keletkeznek az el6allitas soran.

400°C-on hokezelt mintak rontgen analizise:

A 400°C-os hokezelés utan azt tapasztaltam, hogy sikeriilt oxidokat létrehozni, hiszen az
IN,O3-ra és az SnO,-ra is jellemzo reflexiok jelentek meg a mintak diffraktogramjaiban (15.
abra). A tobbfalu szén nanocs6 is kimutathatd, am mivel nagymértékben egyeznek a reflexiok
értékei az on-dioxidéval, igy nehezen kiilonboztethetd meg egymastol a kettd. A mintakat
tekintve az mondhaté el, hogy a 400°C nem teljesen elegendé ahhoz, hogy kellden
kikristalyosodjanak a mintak. A diffraktogramok inkabb amorfabb tipust anyagok jelenlétére
utalnak. Ezt onnan lathatjuk, hogy nem elég élesek a reflexiok, sokkal inkabb laposak. Ez a
jelenség még betudhat6 annak is, hogy az indium-oxid és 6n-dioxid reflexioi is atfednek, igy
kiszélesednek a reflexiés csucsok. Annak érdekében, hogy nagyobb kristadlyossagot elérve

¢lesebb reflexiokat kapjak, hokezeltem a mintaimat 600°C-on is.
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400°C-on hékezelt mintak:

- Sn0,-1n,03/MWCNT, metanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, vizben, impregnalassal majd etanolban, szolvotermalis eljarassal elballitva

Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, szolvotermalis, kicsapasos technolégiaval eléallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, impregnalassal, kicsapasos technolégiaval eléallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, izopropanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, szolvotermalis eljarassal el6allitva

15. abra: 400°C-on hokezelt mintak XRD vizsgalata

600°C-on h6kezelt mintak rontgen analizise:

Ezen a hémérsékleten azt tapasztalhatjuk mar, hogy sokkal élesebb reflexiokat kapunk, mind
az indium-oxidra, mind az 6n-dioxidra nézve (16. dbra). Ez azt jelenti, hogy a mintak joval
kristalyosabb szerkezettel rendelkeznek és sokkal kevesebb benniik az amorf részecske.
Azonban itt is figyelhetiink meg még nem tul éles reflexiokat, de ez alapvetden inkabb mar az

indium-oxid és on-dioxid atfedésére utal.
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600°C-on hékezelt mintak:

Sn0,-In,03/MWCNT, metanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, vizben, impregnalassal majd etanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva

Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, szolvotermalis, kicsapasos technolégiaval eléallitva

Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, impregnalassal, kicsapasos technoldgiaval eldallitva

Sn0,-In,03/MWCNT, izopropanolban, szolvotermalis eljarassal elballitva

Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva

16. abra: 600°C-on hokezelt mintak XRD vizsgalata

Referencia eredmények:

Annak érdekében, hogy valdban meg lehessen allapitani, hogy indium-oxid és 6n-dioxid van
a mintamban, készitettem egy-egy referencia mintat is. Ezeket a metanolos olddszerben
késziilt mintakkal vetettem 6ssze, mely esetében a 400°C-os mintaban kevésbé, de a 600°C-0s
mintaban tokéletesen latszodik az egyezés, hogy indium-oxidot és on-dioxidot is tartalmaznak
a kompozitjaim (17. abra). Tokéletesen latszodik az is, hogy az on-dioxidnak és az indium-
oxidnak bizonyos helyeken ugyanoda esik a reflexios csucsa, igy ez a sajat kompozitjaim
esetén kiszélesedett reflexioként lathato. Ilyen példaul az 51,02°-0s indium-oxid reflexio és az
51,83%0s On-oxid reflexi6. Alapvetéen az alabbi reflexiok jellemzéek az indium-oxidra:
21,33° 30,51°; 35,42°; 37,63°; 41,87°; 45,76°; 51,02°, 55,93°; 60,68°; 62,27°; 63,73°, mig
on-dioxidra pedig ezen értékek: 26,63° 33,93°; 38,00°;, 39,03°; 42,68°; 51,83°; 54,81°;
57,89°; 61,93°; 64,80°; 66,02°.
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a 5 Sn0,-1n,03/MWCNT, metanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva, 400°C-on hékezelve
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Sn0,-1n,03/MWCNT, metanolban, szolvotermalis eljarassal el6allitva, 600°C-on hékezelve
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17. abra: 400 (a) és 600°C-on (b) hokezelt mintak referencia XRD-je
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5.3.  Raman-analizis

400°C-on hdkezelt mintak Raman-spektrumai:

A Raman-spektrumokon jol lathatdéak a szén nanocsdvekre jellemzé D, G, és G’ csucsok
(18. abra). Tovabba minden esetben kimutathaté az indium-oxidra és 6n-dioxidra jellemzd
csucsok is a spektrumok kezdetén, ugyanakkor bizonyos mintdknal ezek intenzitasa igen
alacsony, az egyiittes dbrazolas esetében nehezen észrevehetd. Altalaban a kicsapasos mintak

esetén kisebb csticsok tapasztalhatok, valosziniileg a megvaltozott kompozit struktura miatt.
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Raman eltolodas [cm'1]

400°C-on hékezelt mintak:

Sn0,-In,03/MWCNT, metanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva
Sn0;-In,03/MWCNT, vizben, impregnalassal majd etanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva

Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, szolvotermalis, kicsapasos technolégiaval elballitva
Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, impregnalassal, kicsapasos technolégiaval eléallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, izopropanolban, szolvotermalis eljarassal elballitva
Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, szolvotermalis eljarassal elballitva

18. abra: 400°C-on hokezelt mintak Raman felvételei
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600°C-on hékezelt mintdk Raman-spektrumai:

A 600°C-on hokezelt mintdimrol is javarészt ugyanaz mondhato el, mint a 400°C-on hékezelt
mintaimr6l. Talan annyiban térnek el, hogy itt csekély mértékben, de jelentésebbek mind a
szén nanocsovekre, mind az indium-oxidra és on-dioxidra jellemzdé cstucsok intenzitasa (19.

dbra).
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Raman eltolédas [cm™]

600°C-on hékezelt mintak:

Sn0,-In;03/MWCNT, vizben, impregnalassal majd etanolban, szolvotermalis eljarassal eldallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, szolvotermalis, kicsapasos technologiaval el6allitva
Sn0,-In,03/MWCNT, etanoclban, impregnalassal, kicsapasos technologiaval eldallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, izopropanolban, szolvotermalis eljarassal eléallitva

Sn05-In,03/MWCNT, etanolban, szolvotermalis eljarassal el6allitva

19. abra: 600°C-on hokezelt mintak Raman felvételei

Referencia eredmények:

A referencia spektrumokon jol lathato mindkét hékezelés esetén (20. abra), hogy hol is
jelennek meg az indium-oxidra, és hol az 6n-dioxidra jellemz6 csticsok. Azt tapasztaljuk,
hogy a két oxid esetében kozel egyforma helyen taldlhatéak a csiicsok, azaz igen nagy az
atfedés az altalam készitett kompozitoknal. Viszont a szén nanocsdvekre jellemzd D, G és G’
csucsokkal nincs kiilonosebb atfedés, tehat jol kimutathaté a szén nanocsd jelenléte a

mintaimban.
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Sn0,-1n,05/MWCNT, vizben, impregnalassal majd etanolban, szolvotermalis eljarassal eldallitva,400°C-on hékezelve:
SnO; referencia

a In,O5 referencia

®1n-0;
@) SnO:

Normalt intenzitas [a.u.]
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Sn0,-1n,03/MWCNT, vizben, impregnalassal majd etanolban, szolvotermalis eljarassal eldallitva,600°C-on hékezelve

SnO;, referencia

b G In2O3 referencia
J
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20. abra: 400 (a) és 600°C-on (b) hékezelt mintak Raman-referencia-spektrumai
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5.4.  Energiadiszperziv rontgenanalizis (EDX)

Ezt a modszer arra a célra alkalmaztam, hogy megallapitsam milyen kémiai elemeket
tartalmaztak a kompozitjaim, és hogy valtozik-e ezen elemek mennyisége a hdkezelés
hatéséra.

Az elemzést az etanolos kozegben, szolvotermalis eljarassal készitett, kicsapasos mintdmon
mutatom csak be, de a tobbi mintam esetében is hasonld eredményeket kaptam. A 400°C-on
hokezelt (21/a abra) kompozit spektruman lathatd, hogy kis mennyiségben tartalmaz klort.
Ezzel szemben a 600°C-on hékezelt mintanal (21/b abra) ez mar nem mondhato el, ugyanis
ezen a magas hémérsékleten mar teljesen eltavozott az 0Osszes klor a rendszerbol
Mindemellett megfigyelhetiink még a mintaban szenet, ami a szén nanocsovek jelenlétét jelzi,
tovabba az indium ¢és az 6n is jelen van a mintadban. Ezen elemek az EDX felvételeken
ugyanazon energiatartomanyban jelentkeznek mivel - mint ahogyan mar emlitettem is -,
periodusos rendszerbeli elhelyezkedésiik miatt, szamos hasonld tulajdonsdguk wvan.

Megfigyelhetiink még tovabba oxigént is a mintaban.

cps/eV cps/eV

21. abra: Etanolos kdzegben, szolvotermalis, kicsapasos eljarassal készitett, 400°C-on (a)
¢s 600°C-on (b) hdkezelt minta EDX analizise
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6. Osszefoglalas

Elmondhat6, hogy munkam soran sikeresen allitottam el6 SnO;-1N;Os/MWCNT
nanokompozitokat. Alapvetden kijelenthetd, hogy a kompozitok 1étrehozasanal az alkoholos
olddszerek bizonyultak jobbnak, ezek kdziil is az etanol, a metanol és az izopropanol, mig az
aceton ¢és a desztillalt viz kevésbé. Tovabba elmondhaté még az is, hogy a szolvotermalis
eljaras is kedvezObb, mint az impregnalasos, hiszen sokkal homogénebb réteg alakult ki a
szén nanocsovek feliiletén. A kicsapasos eljarassal készitett mintdimnal is megfigyelhetd a
kialakult réteg, azonban itt mar sokkal eltérobb strukturakat lehetett tapasztalni. Ezen
eredményeket kivaldan alatamasztjak a TEM és SEM felvételeim. Azt is megallapitottam,
hogy kristalyos indium-oxidot és on-dioxidot tartalmaznak a mintaim, mely eredményeket a
rontgendiffraktogramok tdmasztjak ald, tovabba ezen kiviil a szén nanocsdvek jelenléte is
kimutathaté a Raman-spektrumokon. Azt is megallapitottam az energiadiszperziv rontgen
spektrumok segitségével, hogy a 400°C-os hékezelés utan még tartalmaznak a kompozitjaim
a prekurzorokbol szdrmazo klort, de 600°C-os hokezelés utan ez a klor mar teljes mértékben
eltavozik és sokkal kristalyosabb szerkezeti indium-oxid és on-dioxid keletkezik. A
megemelt hokezelési homérséklet hatasara a kristdlyossag novekedése és kristalyosabb
struktarak létrejotte a rontgendiffrakcids felvételeken figyelheté meg. Mivel 4j reflexio még
magasabb homérsékleten sem detektdlhatdo, a rontgendiffrakcios vizsgalatok alapjan
valdszintsithetjiik, hogy 1j kristalyos fazis nem jelenik meg a mintdban, csak a két oxid
additiv jelenléte bizonyitott.

A jovOben érdemes lesz ezen kompozitokkal tovabb foglalkozni, példaul kiprobalni
tovabbi eléallitasi modszereket is, hiszen a kicsapasos eljarassal késziilt mintak is egészen jo
eredményeket mutattak. Illetve mas tomegaranyokkal is érdemes lenne kisérletezni, hiszen
gaz szenzorként kivaldoan alkalmazhatoak lehetnek, de akar a fotokatalizisben is hozhat jo

eredményeket ez a kétféle oxidot is tartalmazd szén nanocsé kompozit.
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Koszonetnyilvanitas

Szeretnék koszonetet mondani mindazoknak, akik tudasukkal és segitséglikkel
tamogattak engem, hogy részt vehessek a Kornyezettudomanyi Didkkonferencian.

Elsésorban szeretném megkoszonni Dr. Hernadi Klara Eva egyetemi tanarnak, aki
lehetové tette, hogy az Alkalmazott és Kornyezeti Kémiai Tanszéken beliil ezen a teriileten
dolgozhassak, elmélyiilhessek a csoport munkdjaban, €s hogy tevékenységeimet folyamatosan
kovette, ezaltal hozzajarulva dolgozatom elkészitéséhez.

Ko6szonom témavezetomnek, Berki Péter PhD hallgatonak, aki wvallalta, hogy
folyamatosan segiti munkamat, segitett megvaldsitani tudomanyos diakkori dolgozatom
elkésziilését és barmikor fordulhattam hozza segitségért. Tovabba készonom neki, amiért
elkészitette a SEM, illetve EDX felvételeket a dolgozatomhoz.

Halas koszonetem Németh Zoltan doktorjeldltnek, aki legfoképp a TEM felvételeim
elvégzésében segédkezett €s koszondm még Németh Krisztidn PhD hallgatonak, aki a Raman-
spektrumok elkészitésével jarult hozza a dolgozatomhoz.

Illetve koszondm a kutatécsoport mindazon tagjanak, akik barmilyen formaban

hozzajarultak a dolgozatom elkésziiléséhez.
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Fiiggelék

1. kép: Desztillalt vizben, kiilon feloldott prekurzorokbdl, impregnalasos technikéaval
eloallitott, 400°C-on hdkezelt mintarol késziilt TEM felvétel

2. kép: Etanolban, kiilon feloldott prekurzorokbdl, impregnalasos technikaval
eloallitva, 400°C-on hokezelt mintarol késziilt TEM felvétel
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3. kép: Desztillalt vizben, egyben feloldott prekurzorokbol, impregnalasos technikaval
el6allitva, 400°C-on hokezelt mintarol készilt TEM felvétel

4. kép: Etanolban, egyben feloldott prekurzorokbdl, impregnalasos technikéaval
eloallitva, 400°C-on hokezelt mintarol késziilt TEM felvétel

5. kép: Desztillalt vizben, hidrotermalis technikéaval eldallitva, 400°C-on hokezelt
mintardl késziilt TEM felvétel

6. kép: Acetonban, szolvotermalis technikaval eldallitva, 400°C-on hdkezelt mintarol
késziilt TEM felvétel



7. kép: Desztillalt vizben, impregnalasos, kicsapasos technikéaval eléallitva, 600°C-on
hokezelt mintardl késziilt TEM felvétel

G — — —
500 AR

8. kép: Desztillalt vizben, hidrotermalis, kicsapasos technikaval eldallitva, 600°C-on
hokezelt mintarol késziilt TEM felvétel
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400°C-on hékezelt minték:

Sn0,-In,03/MWCNT, desztillalt vizben, hidrotermalis, kicsapasos technoldgiaval el6allitva
Sn0,-1n,03/MWCNT, desztillalt vizben, impregnalédssal, kicsapasos technoldgiaval elGallitva
Sn0,-In,03/MWCNT, acetonban, szolvotermalis eljarassal eléallitva

Sn0,-1n,03/MWCNT, desztillalt vizben, hidrotermalis eljarassal eléallitva

Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, impregnalassal elGallitva (prekurzorok egyben feloldva és hozzéadva)
Sn0,-1n,03/MWCNT, vizben, impregnalassal elGallitva (prekurzorok egyben feloldva és hozzéadva)
Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, impregnalassal elGallitva (prekurzorok kulén feloldva és hozzéadva)
Sn0;-In,03/MWCNT, vizben, impregnaldssal elGallitva (prekurzorok kiilén feloldva és hozzaadva)

1. grafikon: 400°C-on hékezelt mintak XRD vizsgalata
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600°C-on hékezelt mintak:

Sn0,-1n,03/MWCNT, desztillalt vizben, hidrotermalis, kicsapasos technoldgiaval elGallitva
Sn0;-In,03/MWCNT, desztilldlt vizben, impregnalédssal, kicsapasos technoldgiaval elGallitva
Sn0,-1n,03/MWCNT, acetonban, szolvotermalis eljarassal elGallitva

Sn0,-1n,03/MWCNT, desztillalt vizben, hidrotermalis eljardssal el&allitva

Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, impregnalassal elSallitva (prekurzorok egyben feloldva és hozzdadva)
Sn0,-1n,03/MWCNT, vizben, impregnalassal elGallitva (prekurzorok egyben feloldva és hozzaadva)
Sn0,-In,03/MWCNT, etanolban, impregnalassal el6allitva (prekurzorok kilén feloldva és hozzdadva)
Sn05-1n,03/MWCNT, vizben, impregndlassal elGallitva (prekurzorok kildn feloldva és hozzdadva)

2. grafikon: 600°C-on hokezelt mintak XRD vizsgalata
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