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1. A kutatasi feladat

A karbon nanocsdévek kulonleges tulajdonsagainak kdszonhetéen az
1991-ben tortént felfedezése Oota vilagszerte szamos kutatdcsoport
foglalkozik a karbon e legujabban felfedezett médosulataval.

Ipari mértékl felhasznalasukhoz azonban nemcsak a nagy
mennyiségi el6allitas, hanem a megfelel6 mindség is fontos paraméter,
aminek egyik legfontosabb mutatéja a tisztasag. A harom legelterjedtebb
eléallitasi médszer az ivkisuléses, a l1ézerablacids, és a gbézfazisbdl torténd
levalasztdsos technikakon tal léteznek egyéb eljarasok is, mint az
elektrolizises szintézis, amely elénye, hogy energiatakarékos, és a
keletkezett mintakat nem szennyezik katalizator nyomok, de hatranya, hogy
ezek a mintdk ugyanakkor nagy mennyiségl karbon szennyezédést
tartalmaznak.

A karbon nanocsé kuldénleges mechanikai, elektromos, magneses,
optikai, és fellleti tulajdonsagokkal rendelkezik, emiatt polimer kompozitok
igéretes adaléka lehet. Polimer matrixi karbon nanocsé kompozit
gyartasanak eléfeltétele a stabil karbon nanocsé diszperzio eléallitasa. A
karbon nanocsé tartalmi polimer matrixi kompozitok fejlesztése soran a
jelenlegi legnagyobb kihivas a karbon nanocsovek diszpergalhatésaganak
javitasa.

A karbon nanocsévek er6sen apolaros jellegli anyagok, fellletik
nem tartalmaz funkciés csoportokat, amelyek reagalhatnanak a polimer
komponenssel, ezért ahhoz, hogy megfelel§ koélcsbnhatast érjink el a
karbon nanocs® és a matrix anyaga kdzott, kilénbdzé megoldasokat kell
keresni. A nanocsé fellletének megvaltoztatasara fizikai vagy kémiai

fellletmodosito eljarasok lehetségesek. Kémiai médositasnal olyan -
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kalénb6zd funkcidés csoportokkal rendelkezd - vegylleteket hasznalunk,
amelyek a nanocsé falat alkoté karbonatommal erés kémiai kotést tudnak
létrehozni. Az un. fizikai modositd eljarasoknal az alkalmazott anyagok
gyengébb kélcsdnhatasba Iépnek a nanocsével, annak fellleten megtapadva
megakadalyozzak agglomeratumok képzddését. Egy ujonnan kifejlesztett
eljaras a mechanikai fellletmédositas, amely soran a mechanikai erék hozzak
létre a kolcsdnhatast a karbon nanocsdvek és a felliletmodosité-szerek
kdzozott.

Célunk karbon nanocsdvek el6készitése milanyag matrixi karbon
nanocsé kompozit eléallitasdhoz, amelyhez kutatasokat végeztink a Miskolci
Egyetem Kémiai Tanszékén alkalifém-, vagy alkaliféldfém-halogenid sok
alkalmazva katédos  elektrolizis

olvadékait elektrolitként, grafit

melléktermékeként keletkezett karbon nanocsoveket alkalmazva.

2. Kisérletek, vizsgalatok

e A karbon nanocsovek elvalasztasa az elektrolitként alkalmazott s6tol.

e Az elvalasztas optimalizalasa.

e A karbon nanocsotvek elvalasztasa a korom egyéb dsszetevéitdl, mint az

amorf karbon, grafit szemcsék, karbon nanorészecskék, stb.

e Az el6allitott mintak karbon nanocsé tartalmanak és a csovek
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Osszefliggések feltarasa a karbon nanocsé tartalom és a morfoldgia,

valamint az el6allitas paraméterei k6zott.

Kisérletek kereskedelmi forgalomban 1évé karbon nanocsdvekkel, azok
mindsitése, feldolgozdsuk szempontjabdl fontos tulajdonsagaik

Osszehasonlitasa, kulénos tekintettel a diszpergalhatésagra.

A karbon

alkalmazhatdsaganak vizsgélata, diszpergalasi kisérletek.

nanocsOvek  kompozitokban  téltdanyagként  vald

A karbon nanocsévek feliiletmodositasa kétféle eljarast alkalmazva:

o Karbon nanocsévek mechanikai feliletmédositasa golyés malomban.

o Karbon nanocsoévek fiziszorpcids fellletmodositasa.

A fellletmodositott karbon nanocsoévek diszpergalhatésaganak vizsgalata.

3. Eredmények

A soolvadékok grafit katddos elektrolizisének melléktermékeként

keletkez6 karbon nanocsdvek és az elballitasuk soran elektrolitként
alkalmazott sok szétvalasztasara eljarast dolgoztunk ki. Az altalunk
kidolgozott etil-acetatos extrakcion alapul6 eljaras hatékonyabb, kisebb
a feldolgozasi vesztesége, és lényegesen gyorsabb a szakirodalombol

ismert toluolos extrakcidos modszernél. A toluolos extrakcidnal tapasztalt,
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gyakran tobb napos extrakciés idd az etil-acetat alkalmazasaval néhany
percre csOkkent, ezért egy — egy minta tisztitAsa a toluolos eljaras
alkalmazasaval heteket vett igénybe, az altalunk kidolgozott modszerrel ez
3 —6 ora [3].

Pasztazo elektronmikroszkdppal és transzmisszids elektronmikroszkdppal
vizsgaltuk a séolvadékok grafit katédos elektrolizisének melléktermékeként
keletkezett karbon nanocsé mintakat.

a. Eléallitottunk karbon nanocsdveket litium, néatrium, és kalcium so6
elektrolitokban egyarant, és megallapitottuk, hogy aluminium sé
olvadékban az aluminium levalasi potencidljan karbon nanocsdvek
nem keletkeznek [3]. lgazoltuk, hogy a soéolvadékok grafit katddos
elektrolizise soran keletkezd karbon nanocsdévek valddi, belsé jarattal
rendelkezd csdvek, nem tdmor szalak [3].

b. Megallapitottuk, hogy CaCl, elektrolitban kialakult karbon nanocsévek
atmérdje (~180 nm) kb. 80 %-kal nagyobb, mint a litium és natrium sok
olvadékaban keletkezettek atméréje (~100 nm) [3].

c. Szennyezddést talaltunk a karbon nanocsovek belsé jarataban, amely
ugyanazok a kémiai elemek alkotnak, mint a nanocsévek mellett 1évé

szennyezd6dést [3].

Osszehasonlitottuk két karbon nanocsé minta héallosagat, és annak
ellenére, hogy mindkét minta azonos maodszerrel gyartott (CVD), tébbfalu
karbon  nanocstévekbdl allt, jelentés hdallésagbeli  klldénbséget
tapasztaltunk. Az egyik mintat (H-MWNT) a szegedi Jozsef Attila
Tudomanyegyetemen dllitottak el6, a masik (C-MWNT) Sanghajbdl
szarmazik.450°C-on 45 percig torténé hokezelés utan a C-MWNT

szerkezete valtozatlan maradt, mig a H-MWNT eloxidalédott.
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Vizsgéltuk a karbon nanocsdvek diszpergalhatésagat kuldnbdzd
olddszerekben és felliletaktiv anyagok vizes oldataiban. A diszpergalast
100 perc id6tartamu ultrahangos razatdssal végeztuk. A mintak
homogenitasat kozvetlenill a razatas befejezése utan, majd két hénap
elteltével értékeltik.

a. Megallapitottuk, hogy az egyfald karbon nanocsdvek nehezebben
diszpergalddnak, és kevésbé stabil szuszpenziot képeznek - szerves
olddszerekben és fellletaktiv anyagok vizes oldataiban egyarant, - mint
a tobbfaluak [1, 2].

b. Osszefliggést allapitottunk meg az oldoszerek polaritasa és az
oldészerek karbon nanocstveket diszpergald képessége kozott.
Meghataroztuk a protonos és nem protonos olddszerek polaritas
hatarértékét a karbon nanocsdveket diszpergald-képességikre
vonatkozoéan [1]. Nem protonos oldoszerek esetén egy alsé polaritas
hatarértéket allapitottunk meg. A kloroform volt a legkevésbé polaros
oldészer, ami még diszpergalja a karbon nanocsdveket, aminek a
dipélusmomentuma 1,15 D. Protonos oldészerek esetén egy felsd
polaritds hatarértéket allapitottunk meg. A legpolarosabb oldészer a
metanol és az ecetsav, amelyek még képesek voltak diszpergalni
néhany karbon nanocs® mintat, dipélusmomentumuk 1,68 D.

c. Mechanikai 6rlést alkalmazva aluminiummal és ezisttel médositottuk a
karbon nanocsoévek fellletét. Az aluminiumos feliletmodositas hatasara
az A1' nanocsé minta diszpergélhatésag tartomanya megnétt az
oldészerek polaritasat tekintve mind polaris, mind apolaris iranyban,

azaz polarosabb, és kevésbé polaros oldoszerben is diszpergalhato

' A Shenzen Nanotech Port Co. Ltd. altal gyartott tobbfal karbon nanocsé minta
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volt. Az eziistds felliletmodositas hatasara az N? minta protonos
oldészerben is képes volt diszpergalodni.

d. Gylris szerves molekulakkal fiziszorpciéval moddositottuk a karbon
nanocsovek fellletét. A benzhidroxamsavas, a dekalinos, és az o-klor-
benzoesavas moédositas hatasara a nanocsévek polarosabba, kevésbé
hidrofébba valtak, és alkalmasak lettek vizes szuszpenzio készitésére.
A naftil-aminos felliletmédositas hatasara az A1' nanocsé minta
diszpergdlhatéosag tartomanya megnétt az oldoszerek polaritasat
tekintve mind polaris, mind apolaris irdnyban, azaz polarosabb, és

kevésbé polaros oldészerben is diszpergalhaté volt.

2 A Nanocyl S. A. altal gyartott tobbfalu karbon nanocsé minta
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