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Rºvid²t®sek jegyz®ke 
 

ANT  - Applied Nanotube Technology (Alkalmazott NanocsŖ Technol·gia) 

ATR  ï Attenuated Total Reflectance (Gyeng²tett teljes reflexi·) 

CCD ï Charged-coupled Device (Tºlt®scsatolt eszkºz) 

CCVD - Catalytic Chemical Vapor Deposition (Katalitikus k®miai gŖzf§zis¼ lev§laszt§s) 

DTA  ï Differential Thermal Analysis (Differenci§l termoanal²zis) 

DTG ï Differential Thermogravimetry (Derivat²v termogravimetria) 

EDX ï Energy Dispersive X-ray Analysis (Energiadiszperz²v rºntgenanal²zis) 

FIB  ï Focused Ion Beam (F·kusz§lt ionnyal§b) 

FT-IR  ï Fourier Transformed Infrared Spectroscopy (Fourier-transzform§ci·s infravºrºs 

spektroszk·pia) 

HiPCO ï High Pressure CO Conversion (Nagynyom§s¼ sz®n-monoxid §talak²t§s) 

HR-TEM  ï High-resolution Transmission Electron Microscope (Nagyfelbont§s¼ 

transzmisszi·s elektronmikroszk·p) 

IR  ï Infrared Spectroscopy (Infravºrºs spektroszk·pia) 

MWCNT  - Multi-walled Carbon Nanotube (Tºbbfal¼ sz®n nanocsŖ) 

SEM ï Scanning Electron Microscope (P§szt§z· elektronmikroszk·p) 

SWCNT - Single-walled Carbon Nanotube (Egyfal¼ sz®n nanocsŖ) 

TEM  ï Transmission Electron Microscope (Transzmisszi·s elektronmikroszk·p) 

TG ï Thermogravimetry (Termogravimetria) 

XRD ï X-ray Diffraction (Rºntgendiffrakci·) 
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1. Bevezet®s 
 

Tºrt®nete sor§n az emberis®get mindig is az ¼j²t§s ir§nti v§gya ºsztºnºzte a fejlŖd®sre. 

Mindez ugyan¼gy megfigyelhetŖ volt a term®szettudom§nyokban (pl. a k®mi§ban ®s az 

anyagtudom§nyban is), mint az ®let m§s ter¿letein. Az ember legelŖszºr azokat az anyagokat 

haszn§lta fel a boldogul§s§hoz, melyeket a term®szetbŖl kºnnyŤszerrel be tudott szerezni (pl. 

bŖrt, kºvet, f§t, stb.). IdŖvel azonban r§jºtt arra, hogy bizonyos anyagok §talak²t§s§val vagy 

¼jabbak l®trehoz§s§val mik®nt kºnny²theti meg a saj§t ®s t§rsai ®let®t. E fejlŖd®si folyamat 

r®szek®nt jºtt ®s m¼lt el a bronzkor, vir§gzott fel a vas- ®s ac®lgy§rt§s, majd ker¿ltek 

fokozatosan elŖt®rbe a k¿lºnbºzŖ term®szetes ®s szintetikus ¼ton elŖ§ll²tott anyagok (pl. 

polimerek), melyek m§ra m§r a tov§bbi technol·giai fejlŖd®s¿nk alappill®reiv® v§ltak. 

A k¿lºnbºzŖ kompozit anyagok m§r sz§zadok ·ta jelen vannak a h®tkºznapi emberek 

®let®ben is (pl. v§lyogh§zak), de a tudatos tervez®snek kºszºnhetŖen a 20. ®s 21. sz§zad 

tudom§nyos ®s technol·giai fejlŖd®s®ben m®g nagyobb szerephez jutottak. Gondolhatunk 

p®ld§ul a hatalmas metropoliszok ·ri§si felhŖkarcol·ira, melyek nem ®p¿lhettek volna meg a 

vasbeton kifejleszt®se n®lk¿l, de ak§r a modern anyagtudom§ny olyan v²vm§nyira is, mint a 

sz®nsz§lakkal erŖs²tett sporteszkºzºk vagy v®dŖfelszerel®sek. Az eff®le kever®kanyagok 

elŖ§ll²t§s§nak mindig is az volt a c®lja, hogy valamely alkot·elem hasznos tulajdons§g§t 

felerŖs²ts®k, vagy bizonyos esetekben ¼j, az eredeti alkot·kra nem jellemzŖ tulajdons§gokkal 

rendelkezŖ anyagot §ll²tsanak elŖ. Ezt a c®lt viszi tov§bb a nanotechnol·gia azon §ga is, mely 

k¿lºnbºzŖ nanokompozitok l®trehoz§s§val ®s tulajdons§gainak meghat§roz§s§val foglalkozik. 

 A kompozitokhoz hasonl·an a sz®nk®mia ter¿let®n is ugr§sszerŤ volt a fejlŖd®s a 20. 

sz§zad v®g®n. Noha a doktori ®rtekez®sem alapj§t is k®pzŖ sz®n nanocsºveket csak a sz§zad 

v®g®n kezdt®k sz®leskºrŤen kutatni, m§ra m§r a tudom§ny sz§mos ter¿let®n (pl. anyagkutat§s, 

elektronika, szenzorika) elterjedtt® v§ltak. KºszºnhetŖ ez annak, hogy ezen nanom®retŤ (SI 

m®rt®kegys®grendszer szerint 10
-9

 m-es nagys§grendŤ) anyagok fizikai ®s k®miai 

tulajdons§gai merŖben elt®rnek azokt·l, mint amiket m§r eddig a sz®n kor§bban ismert 

form§it·l (pl. grafit, gy®m§nt) megszokhattunk. A sz®n nanocsºvek jelentŖs®g®t az is j·l 

bizony²tja, hogy a tudom§nyos publik§ci·kon k²v¿l a h®tkºznapi m®dia k¿lºnbºzŖ f·rumain 

(pl. magazinokban, interneten) is sz§mos vel¿k foglalkoz· cikk lelhetŖ fel. Vitathatatlan, hogy 

a sz®n nanocsºvek a jºvŖben is meghat§roz· szerepet fognak j§tszani a nanotechnol·gia, 

ez§ltal pedig az emberis®g fejlŖd®se szempontj§b·l. 

 Kutat·munk§m sor§n a Szegedi Tudom§nyegyetem Alkalmazott ®s Kºrnyezeti 

K®miai Tansz®k®n a Prof. Dr. Hern§di Kl§ra §ltal vezetett Alkalmazott NanocsŖ Technol·gia 
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(ANT - Applied Nanotube Technology) nevŤ kutat·csoport munk§j§ba kapcsol·dtam be. 

Ahogy az 1. §br§n is l§tszik, a csoport ï hazai ®s k¿lfºldi partnerekkel kieg®sz¿lve ï m§r 

tºbb mint 20 ®ve foglalkozik k¿lºnbºzŖ form§j¼ sz®n nanocsºvek ®s sz®nsz§lak szint®zis®vel, 

valamint k¿lºnbºzŖ sz®n nanocsŖ alap¼ kompozit anyagok elŖ§ll²t§s§val, ®s azoknak a 

tudom§ny sz§mos ter¿let®n (pl. fotokatal²zis, g§z®rz®kel®s, implant§tumok, stb.) val· 

felhaszn§lhat·s§gi lehetŖs®geivel. 

 

 

1. §bra: Az "ANT" csoport kutat§si ter¿leteinek bemutat§sa 

 

Munk§m sor§n k¿lºnbºzŖ f®m-oxidoknak ®s tºbbfal¼ sz®n nanocsºveknek a 

kombin§ci·j§val l®trehozott nanokompozitokat §ll²tottam elŖ, ®s kiemelten vizsg§ltam, hogy 

az elŖ§ll²t§s sor§n alkalmazott egyes param®terek (pl. old·szer, tºmegar§ny, kalcin§l§si 

hŖm®rs®klet, stb.) mik®nt befoly§solj§k az egyes mint§k szerkezet®t, morfol·gi§j§t. Đgy 

gondolom, hogy a term®kk®nt kapott sz®n nanocsŖ tartalm¼ kompozit anyagok ²g®retes 

jelºltek lehetnek, mint jºvŖbeli g§zszenzorok, kataliz§torok, valamint mechanikai 

erŖs²tŖanyagok.  
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2. Irodalmi §ttekint®s 
 

A k®miai tudom§ny ter¿let®n az 1980-as ®vekben olyan meghat§roz· §ttºr®sek 

sz¿lettek, melyek a vegyiparban ®s a sz®nk®mi§ban is jelentŖs fejlŖd®si hull§mot ind²tottak 

¼tj§ra. Mindezt j·l p®ld§zza, hogy egyes sz®nalap¼ anyagok nagyobb mennyis®gben tºrt®nŖ 

szelekt²v elŖ§ll²t§s§ra, illetve §talak²t§s§ra ¼jfajta kataliz§torokat fejlesztettek ki, valamint az 

is, hogy a kapott term®kek anal²zis®re szolg§l· m·dszerek ®rz®kenys®ge nagys§grendekkel 

megnºvekedett, ily m·don lehetŖv® v§lt az elŖbb eml²tett folyamatok mechanizmus§nak 

pontos felder²t®se ®s meg®rt®se [1-5]. 

Ezekben az ®vekben a kutat·k figyelme a m§r megismert grafit ®s gy®m§nt allotr·pok 

mellett az ¼jabb sz®nm·dosulatok fel® ir§nyult. 1985-ben Kroto ®s munkat§rsai [6] 

nemzetkºzi egy¿ttmŤkºd®sben azonos²tott§k a C60-as fuller®n molekul§nak az ºt- ®s 

hatszºgekbŖl §ll·, futball-labd§hoz hasonl· szerkezet®t, mely felfedez®s¿k®rt a kutat·kat 

1996-ban k®miai Nobel-d²jjal jutalmazt§k. Hasonl·an nagy jelentŖs®gŤ §ttºr®st jelentett, 

mikor Krªtschmer ®s kutat·csportja [7] kidolgozta azon elj§r§st, melynek seg²ts®g®vel 

lehetŖv® v§lt m§r nagyobb (grammnyi) mennyis®gŤ fuller®nek elŖ§ll²t§sa is, valamint mikor 

Haddon ®s t§rsai [8] felfedezt®k, hogy az alk§lif®mekkel d·polt C60-as vegy¿letek magas 

hŖm®rs®kleten is szupravezetŖ tulajdons§ggal rendelkeznek. 

A sz®nk®mia egyik legjelentŖsebb publik§ci·ja Iijima [9] nev®hez fŤzŖdik, aki 1991-

ben a fuller®nek mikroszk·pos vizsg§lata kºzben a koromszemcs®k kºzºtt sz§lszerŤ 

alakzatokra bukkant, amiket Ŗ mikrocsŖ n®vvel illetett, azonban ezek a nanom®retŤ, nagy 

hossz¼s§g/§tm®rŖ ar§ny¼, tºbbr®tegŤ, sz®nbŖl §ll· ·ri§smolekul§k a szakirodalomban m§r 

k®sŖbb tºbbfal¼ sz®n nanocsŖ n®ven v§ltak ismertt® (MWCNT ï Multi-walled Carbon 

Nanotube). Musz§j megjegyeznem, hogy nincs konszenzus a tudom§nyos vil§gban arra 

vonatkoz·an, hogy ki is tekinthetŖ a tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek felfedezŖj®nek. A legelsŖ ilyen 

t®m§j¼ publik§ci· 1952-bŖl sz§rmazik, ®s ï az elektronmikroszk·pok elterjed®s®nek 

kºszºnhetŖen ï az 1990-es ®vekig m®g sz§mos tudom§nyos kºzlem®ny jelent meg hasonl· 

t®m§ban, §m vitathatatlan, hogy az §t¿tŖ nemzetkºzi figyelmet m®gis Iijima neves nemzetkºzi 

foly·iratban megjelent cikke alapozta meg [10]. 

Iijima kºzlem®nye ut§n 2 ®vvel, 1993-ban k®t kutat·csoportnak is siker¿lt egym§st·l 

f¿ggetlen¿l elk¿lºn²tenie egyfal¼ sz®n nanocsºveket (SWCNT ï Single-walled Carbon 

Nanotube) [11, 12], melyek szerkezete olyan, mintha egy hexagon§lis grafits²kot ºnmag§ba 

kapcsol·d·an feltekern®nk (amely tºbbf®le m·don is megtºrt®nhet), ezzel szemben a tºbbfal¼ 

sz®n nanocsºvek koncentrikusan egym§sra ®p¿lŖ egyfal¼ csºvekbŖl §llnak. 

http://hu.wikipedia.org/w/index.php?title=Wolfgang_Kr%C3%A4tschmer&action=edit&redlink=1
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2.1. Sz®n nanocsºvek 
 

2.1.1. Ćltal§nos tulajdons§gok 

 A nanocsºvek sz§mos tulajdons§gukban elt®rnek mind a grafitt·l, mind a gy®m§ntt·l, 

mind pedig a fuller®nektŖl, ugyanakkor a legjellegzetesebb elt®r®s e szerkezetek eset®n a 

sz®natomok molekul§n bel¿li t®rbeli elhelyezked®s®ben van. M²g a gy®m§nt h§romdimenzi·s 

t®rszerkezet®ben a sz®natomok egy-egy tetra®der cs¼cs§n helyezkednek el, illetve a fuller®nek 

ºt- ®s hatszºg alak¼ sz®ngyŤrŤkbŖl ®p¿lnek fel, addig a sz®n nanocsºvek szerkezete legink§bb 

a grafit®val (®s a graf®n®val) van kºzeli kapcsolatban, mert b§r a fuller®nekhez hasonl·an sp
2
 

hibrid§llapot¼ sz®natomok ®p²tik fel Ŗket, azokat hexagon§lis rendszerben tartalmazz§k. A 

sz®n nanocsºvek §tlagos hossz¼s§ga a ɛm-es tartom§nyba, m²g §tm®rj¿k ï a nanocsŖ 

fajt§j§t·l f¿ggŖen ï az 1-2 nm-es (SWCNT), illetve a n®h§ny t²z nm-es (MWCNT) 

tartom§nyba esik. Ahogy m§r kor§bban is eml²tettem a hossz¼s§g/§tm®rŖ ar§nyuk rendk²v¿l 

nagy, ²gy a sz®n nanocsºvek kv§zi-egydimenzi·s szerkezeteknek tekinthetŖek [13, 14]. 

 A fentiekben m§r volt r·la sz·, hogy az egyfal¼ sz®n nanocsŖ egy tºk®letes hengerr® 

form§lt, egyetlen atomi vastags§g¼ grafitr®teg, melynek l®trejºttekor a feltekered®s tºbbf®le 

m·don is tºrt®nhet (mely elsŖsorban az elektromos tulajdons§got befoly§solja), ²gy 

megk¿lºnbºztet¿nk Ăkarossz®kò, Ăcikk-cakkò, ®s kir§lis t²pus¼ csºveket (2. §bra) [13]. 

 

 

2. §bra: Egyfal¼ sz®n nanocsºvek fajt§i ï karossz®k (a), cikk-cakk (b), kir§lis (c) 

(Forr§s: hu.wikipedia.org) 

 

 A karossz®k t²pus¼ sz®n nanocsºvek hatszºges szerkezetŤ hengerpal§stja olyan 

hatszºgoldalakkal rendelkezik, melyek merŖlegesek a csŖ hossztengely®re, m²g a cikk-cakk 

t²pus¼ csºvek szerkezet®ben olyan hatszºgoldalak tal§lhat·ak, melyek a csŖ hossztengely®vel 

p§rhuzamosak. Az e k®t t²pusba tartoz· sz®n nanocsºveknek van t¿kºrs²kja, m²g a t¿kºrs²kkal 

nem rendelkezŖ form§kat kir§lis sz®n nanocsºveknek nevezz¿k [13]. 
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 Ahogy arr·l kor§bban m§r sz· esett, a tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek koncentrikusan 

egym§sba ®p¿lŖ egyfal¼ sz®n nanocsºvekbŖl §llnak (3. §bra). Az egyes r®tegek kºzºtti 

t§vols§g ~ 0,34 nm, ami a szab§lyos grafitr®tegek egym§shoz viszony²tott t§vols§g§hoz 

k®pest kicsivel nagyobb [13]. 

 Az elm¼lt ®vekben egyre nagyobb ®rdeklŖd®s ºvezte ezeket az anyagokat, mely 

kiemelt figyelem okai kºzºtt szerepelnek a sz®n nanocsºvek speci§lis fizikai ®s k®miai 

tulajdons§gai is, ¼gymint: a nagym®rt®kŤ stabilit§s, a j· hŖvezetŖ k®pess®g, a kiemelkedŖ 

szak²t·szil§rds§g, illetve az egy®b speci§lis mechanikai (rugalmass§g, hajl²that·s§g) ®s 

k¿lºnleges elektromos tulajdons§gaik [15-17]. 

A sz®n nanocsºvek szerkezete ®s elektromos tulajdons§gai kºzºtti kapcsolatot m§r 

tºbben is vizsg§lt§k [18-20]. KijelenthetŖ, hogy a csºvek egyharmada f®mes, k®tharmaduk 

pedig f®lvezetŖ tulajdons§gokat mutat, att·l f¿ggŖen, hogy milyen m·don tekerednek fel. Ez a 

feltekered®s sz§mos m·don megtºrt®nhet, hiszen sokf®lek®ppen form§lhatunk hengerr® egy 

s²kbeli hatszºgr§csb·l kiv§gott t®glalap alak¼ cs²kot. £ppen ez®rt ezt a folyamatot felteker®si- 

vagy kiralit§si vektorokkal (a feltekered®s ut§n fed®sbe ker¿lŖ C-atomp§rt ºsszekºtŖ vektor) 

szok§s jellemezni, ®s ²gy k®t eg®sz sz§m (m ®s n) ï az ¼gynevezett kiralit§si indexek (a 

kiralit§si vektornak a hatszºges r§cs k®t primit²v vektor§ra vonatkoz· komponensei) ï 

seg²ts®g®vel b§rmely egyfal¼ nanocsŖ megadhat· [18]. Ćltal§nos esetben akkor kapunk f®mes 

jellegŤ sz®n nanocsºvet, ha a kiralit§si indexek k¿lºnbs®g®nek harmada eg®sz sz§m. 

A sz®n nanocsºvek hŖvezetŖ k®pess®g¿k tekintet®ben is elt®rnek az elemi sz®n egy®b 

megjelen®si form§it·l. Kºztudott, hogy a gy®m§ntnak igen nagy a hŖvezetŖ k®pess®ge 

[ɚ=2200 W/(mÀK)], §m ehhez k®pest a sz®n nanocsºvek legal§bb m§sf®lszer nagyobb 

hŖvezet®si egy¿tthat·val rendelkeznek. Ennek ®rt®ke egyfal¼ sz®n nanocsºvek eset®n a 3000-

6600 W/(mÀK) tartom§nyba esik, m²g tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek eset®n is hasonl· [~3000 

W/(mÀK)]  ®rt®k figyelhetŖ meg [21, 22]. Fontos azonban megjegyezni, hogy ezen adatok 

tengelyir§nyban jellemzŖek, sug§rir§nyban a sz®n nanocsºvek vezetŖk®pess®ge 

elhanyagolhat· [~1,5 W/(mÀK)] [23]. 

Mint m§r eml²tettem, a sz®n nanocsºvek igen figyelemre m®lt· mechanikai 

tulajdons§gokkal is rendelkeznek, melyeket elsŖsorban a m®ret¿k mellett a fel®p²t®s¿k ®s 

szerkezet¿k hat§roz meg. Elm®leti sz§m²t§sokkal m§r igazolt§k [24], hogy egy SWCNT 

Young-modulusa el®rheti ak§r az 1 TPa-t is, vagyis egymaga k®pes lenne megtartani egy 

kamiont. A sz®n nanocsºvek ezen tulajdons§g§n alapszik az Ťrliftek v²zi·ja is. Ki kell m®g 

emeljem, hogy ezek az anyagok kiv§l·an ellen§llnak a kºrnyezeti hat§soknak, a korr·zi·nak, 

valamint savaknak ®s l¼goknak is, emellett pedig a kºzt¿k levŖ nagyon erŖs C-C kºt®sek 
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miatt igen szil§rdak, m®gis kºnnyen hajl²that·k rugalmass§gi tulajdons§gaiknak 

kºszºnhetŖen [16, 25]. 

 

 

3. §bra: Tºbbfal¼ sz®n nanocsŖ (Forr§s: www.reade.com) 

 

2.1.2. A sz®n nanocsºvek elŖ§ll²t§sa 

 Mivel a sz®n nanocsºvek ï a fuller®nekkel ellent®tben ï sem a Fºldºn, sem a 

vil§gŤrben nem fordulnak elŖ term®szetes §llapotban, ²gy az elŖ§ll²t§sukhoz k¿lºnbºzŖ 

technik§k kifejleszt®se v§lt sz¿ks®gess®. A kºvetkezŖekben rºviden ºsszefoglaln§m, hogy 

manaps§g milyen m·dszerekkel §ll²tanak elŖ egy- ®s tºbbfal¼ sz®n nanocsºveket. 

Sz®n nanocsºveket elŖ lehet §ll²tani l®zeres elp§rologtat§s seg²ts®g®vel, mely sor§n az 

1200ÁC-ra felfŤtºtt, inert (§ltal§ban h®lium vagy argon) atmoszf®r§j¼ kemenc®be helyezett 

kvarccsŖben tal§lhat· c®lt§rgyat (grafittºmbºt) egy nagy energi§j¼, folyamatos- vagy 

impulzus¿zemŤ l®zer seg²ts®g®vel abl§lj§k, ez§ltal egy sz®nplazm§t hozva l®tre. A plazma a 

vivŖg§zzal egy¿tt mozogva a reaktor h§ts·, v²zhŤtºtt r®sz®be ker¿l, ahol lehŤl, ®s sz®n 

nanocsŖ form§j§ban lerak·dik (b§r a m·dszer nem 100%-osan szelekt²v) [26]. Amennyiben 

csup§n csak grafit van jelen a rendszerben, akkor tºbbfal¼ nanocsŖ term®ket kapunk, viszont 

ha valamilyen f®m is jelen van az elŖ§ll²t§s sor§n, ¼gy m§r egyfal¼ nanocsŖ fog keletkezni. A 

m·dszer elŖnyei kºz® tartozik, hogy az elŖ§ll²tott egyfal¼ sz®n nanocsºvek §tm®rŖ-

tartom§nya j·l szab§lyozhat· a reakci·hŖm®rs®klet v§ltoztat§s§val, h§tr§nya viszont, hogy az 

elj§r§shoz sz¿ks®ges dr§ga l®zerberendez®s miatt ez az egyik legkºlts®gesebb elŖ§ll²t§si 

m·dszer. 

A sz®n nanocsºvek felfedez®se ut§ni idŖszakban az Iijima [9] §ltal is haszn§lt ¼n. 

²vkis¿l®ses technika volt a legelterjedtebb m·dszer az SWCNT-k ®s a MWCNT-k 

elŖ§ll²t§s§ra, melyet kor§bban m§r a fuller®nek szint®zis®hez is alkalmaztak. A folyamat k®t 
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grafitelektr·d kºzºtt, inert atmoszf®r§ban (h®liumban vagy argonban) h¼zott elektromos 

²vben (plazm§ban) j§tsz·dik le, melyben az §tfoly· §ram erŖss®ge a 100 A-t is el®rheti, a 

hŖm®rs®klet pedig 3000ÁC feletti. Az egyik elektr·d (kat·d) rºgz²tett, a m§sik (an·d) pedig 

szabadon mozgathat·, mivel az elektromos ²vkis¿l®st az elektr·dok ºssze®rint®s®vel majd 

sz®th¼z§s§val gener§lj§k. Az an·d anyaga az ²v magas hŖm®rs®klet®nek kºszºnhetŖen 

fokozatosan elp§rolog, sz®natomok ®s atomcsoportok k®pzŖdnek, melyek azt§n k¿lºnbºzŖ 

sz®nform§kk®nt lerak·dnak a kat·don ®s a reaktor fal§n [27-29]. A l®zeres elp§rologtat§s 

m·dszer®hez hasonl·an, amennyiben csak tiszta grafitot haszn§lunk elektr·dk®nt, ¼gy 

tºbbfal¼ sz®n nanocsºveket, ha viszont f®mmel d·polt grafitot haszn§lunk, ¼gy egyfal¼ sz®n 

nanocsºveket kapunk term®kk®nt [30]. A m·dszer elŖnye, hogy a k®pzŖdºtt nanocsŖ 

term®kek hib§tlanul, vagy viszonylag kev®s szerkezeti hib§val k®pzŖdnek, h§tr§nya viszont, 

hogy a kapott nanocsºvek viszonylag rºvidek (50 ɛm-n®l kisebbek) [31], ®s sok mell®kterm®k 

(pl. sz®n nanor®szecsk®k, bizonyos esetekben grafitr®teggel bevont kataliz§torszemcs®k) is 

keletkezik. 

A sz®n nanocsºvek szint®zis®re haszn§lt m·dszerek kºz¿l tal§n a legelterjedtebb az 

¼n. CCVD elj§r§s (Catalytic Chemical Vapor Deposition; katalitikus k®miai gŖzf§zis¼ 

lev§laszt§s), mely sor§n egy hordoz·s §tmenetif®m kataliz§tor jelenl®t®ben tºrt®nik a 

sz®nforr§s lebont§sa. A technol·gia fontoss§g§t az is j·l p®ld§zza, hogy ez az egyetlen 

m·dszer, amely seg²ts®g®vel spir§lis sz®n nanocsºveket lehet elŖ§ll²tani [32]. A szint®zis 

§ltal§ban inert atmoszf®r§ban (nitrog®nben vagy argonban) vagy hidrog®nben tºrt®nik, ®s a 

hŖm®rs®klete az elŖzŖ m·dszerek®hez k®pest nem t¼l magas (700-900ÁC) [33]. Az elŖ§ll²t§s 

sor§n a g§zhalmaz§llapot¼ sz®nforr§st az inert g§zzal val· elkevered®se ut§n egy kemenc®be 

helyezett, ®s megfelelŖ hŖm®rs®kletre felfŤtºtt kvarcreaktoron (4. §bra) kereszt¿l§ramoltatj§k. 

A reaktor m§r tartalmazza a szint®zishez sz¿ks®ges kataliz§tort, melynek fel¿let®n 

megtºrt®nik a sz®nhidrog®nek bont§sa, ®s az alkalmazott param®terektŖl, valamint a 

kataliz§tort·l f¿ggŖen egyfal¼ vagy tºbbfal¼ sz®n nanocsŖ term®k keletkezik. Sz®nforr§sk®nt 

leggyakrabban acetil®nt alkalmaznak, de haszn§lhat· met§n, et®n, prop®n, ®s benzol is [34]. 

Kataliz§tork®nt vas, kobalt, nikkel ®s r®z jºhet sz§m²t§sba, ezek hordoz·jak®nt pedig 

legtºbbszºr kalcium-karbon§tot [35], szil²cium-dioxidot, alum²nium-oxidot [36], magn®zium-

oxidot, vagy zeolitot [37] alkalmaznak. 
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4. §bra: CCVD elj§r§s sor§n alkalmazott forg· csŖkemenc®s reaktor (Forr§s: nanotubes.epfl.ch) 

 

A m·dszer elŖnye, hogy a szint®zis ï az elŖzŖekhez k®pest ï viszonylag Ăalacsonyò 

hŖm®rs®kleten zajlik, ®s a folyamatos ¿zemm·d lehetŖv® teszi a sz®n nanocsºvek ipari 

mennyis®gŤ elŖ§ll²t§s§t is. H§tr§nyt jelent viszont, hogy feltehetŖen a szint®zis sor§n 

alkalmazott nem t¼l magas hŖm®rs®klet miatt a keletkezett nanocsºvek szerkezete kev®sb® 

tºk®letes, sok Ăhibahelyò lelhetŖ fel benn¿k. Az ²vkis¿l®ses technik§hoz hasonl·an az 

elŖ§ll²t§s sor§n a nanocsºvek mellett egy®b sz®nform§k is keletkez(het)nek (pl. amorf sz®n 

vagy grafitr®teggel bevont kataliz§torszemcs®k), ²gy a kapott nanocsŖ term®k tiszt²t§sa 

(kataliz§tor/hordoz· maradv§nyok miatt is) nagyon fontos l®p®s a k®sŖbbi alkalmazhat·s§g 

szempontj§b·l [38]. A katalitikus ¼ton elŖ§ll²tott, ®s tiszt²tott sz®n nanocsºvek 

makroszkopikus megjelen®se saj§tos: sz²n¿k m®lyfekete, sŤrŤs®g¿k kicsi, pelyhes anyagok, 

melyek szivacsszerŤ tapint§s¼ak, ®s elektrosztatikusan kºnnyen tºltŖdnek. 

Felt®tlen¿l meg kell eml²tsem a CCVD elj§r§s egyik tov§bbfejlesztett verzi·j§t, mely a 

fuller®nek felfedez®s®®rt Nobel d²jjal jutalmazott Richard E. Smalley kutat·csoportj§nak 

nev®hez fŤzŖdik, ®s amely kiv§l·an alkalmazhat· egyfal¼ sz®n nanocsºvek elŖ§ll²t§s§hoz. A 

HiPCO m·dszer l®nyege nev®bŖl ad·d·an is a magas nyom§s¼ szint®ziskºr¿lm®nyekben 

(High Pressure), valamint a sz®nforr§sk®nt alkalmazott sz®n-monoxidban (CO) rejlik. Az 

elŖ§ll²t§s sor§n kataliz§tork®nt vas-pentakarbonilt [Fe(CO)5] alkalmaznak, melyben a vas 

nanor®szecsk®k szolg§lnak nukle§ci·s felsz²nk®nt a sz®n nanocsºvek sz§m§ra [39]. 
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2.1.3. A sz®n nanocsºvek tiszt²t§sa ®s funkcionaliz§l§sa 

A sz®n nanocsºvek elŖ§ll²t§s§hoz haszn§lt k¿lºnbºzŖ szint®zis m·dszerek 

mindegyik®n®l keletkeznek ®s/vagy visszamaradnak olyan nem k²v§natos mell®kterm®kek (pl. 

amorf sz®n, a kataliz§tor-hordoz· maradv§nyai, vagy ®pp f®m nanor®szecsk®k), melyek 

zavarhatj§k pl. a k®sŖbbi alkalmazhat·s§got. Ezeket teh§t mindenk®pp el kell t§vol²tani, de 

olyan m·don, hogy kºzben a sz®n nanocsºvek szerkezete ne s®r¿ljºn [40]. 

A tiszt²t§si folyamat tºrt®nhet egyetlen l®p®sben, vagy kettŖben, mely ut·bbi sor§n 

elŖszºr az egy®b szervetlen szennyezŖktŖl szabadulunk meg, majd pedig elt§vol²t§sra 

ker¿lnek a sz®n-szennyezŖk is. Alkalmasak lehetnek bizonyos fizikai m·dszerek, mint pl. a 

szŤr®s, a flokkul§ci· ®s szelekt²v ¿lep²t®s, a mikrohull§mokkal val· besug§rz§s, valamint a 

m®retkiz§r§sos kromatogr§fi§s elj§r§sok, azonban ezen m·dszerek legfŖbb h§tr§nya, hogy 

rendk²v¿l idŖig®nyesek, ugyanakkor viszonylag alacsony a hat®konys§guk. [41]. Sokkal 

hat®konyabbak a k®miai m·dszerek, mint pl. az oxid§ci·s technik§k vagy ®pp a szerves 

polimerekkel val· szelekt²v reakci·k, illetve a kombin§lt fizikai-k®miai elj§r§sok [42-47]. 

A funkcionaliz§l§s szerepe szint®n kiemelkedŖ a sz®n nanocsºvek tov§bbi (pl. 

kompozitok alapanyagak®nt tºrt®nŖ) felhaszn§lhat·s§ga szempontj§b·l. E folyamat sor§n ï a 

jºvŖbeli alkalmaz§s f¿ggv®ny®ben ®s az alkalmazott m·dszertŖl f¿ggŖen ï k¿lºnbºzŖ 

funkci·s csoportok (pl. hidroxil ï OH vagy karboxil ï COOH) alak²that·k ki a nanocsºvek 

fel¿let®n, melyek reakt²v g·cpontk®nt szolg§lnak a nanocsºvek tov§bbalak²t§sa sor§n. A 

fel¿letkezel®si elj§r§sok kºz¿l tal§n az §sv§nyi savakkal (pl. sal®tromsavval ï HNO3 ®s/vagy 

k®nsavval ï H2SO4) tºrt®nŖ er®lyes oxid§ci·s elj§r§sok a legelterjedtebbek (5. §bra) [48, 49]. 

Meg kell m®g eml²tsem, hogy a funkcionaliz§l§s eredm®nyek®nt a sz®n nanocsºvek 

egym§ssal is ºsszekapcsol·dhatnak ï ²gy egyfajta t®rh§l·t hozva l®tre ï vagy egy®b 

sz®nhidrog®nekkel is kapcsolatot alak²thatnak ki, emellett pedig a fel¿letkezel®s a k¿lºnbºzŖ 

m§trix-anyagokban (pl. polimerekben) tºrt®nŖ hat®kony diszperg§l§sukat is elŖseg²theti [50]. 

Az elŖbb eml²tett m·dszerek kºz¿l a munk§m sor§n haszn§lt sz®n nanocsºvek 

tiszt²t§s§hoz egy h²g savas [10%-os s·sav-oldatot (HCl) felhaszn§l·] elj§r§st, m²g a 

fel¿letkezel®shez egy tºm®ny sal®tromsavas elj§r§st alkalmaztam (l§sd 4.1.-es alfejezet). 
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5. §bra: Sz®n nanocsºvek savas funkcionaliz§l§s§nak sematikus §br§ja (Forr§s: DOI - 10.5772/16487) 

 

2.1.4. Felhaszn§l§s 

A sz®n nanocsºvek felhaszn§l§si lehetŖs®gei ï a m§r kor§bban eml²tett speci§lis 

elektromos ®s mechanikai tulajdons§gaik miatt ï igen sz®leskºrŤek, j·l alkalmazhat·ak 

p®ld§ul kompozit anyagok elŖ§ll²t§s§hoz [51-57], t®r emisszi·s anyagokk®nt [58-61], vagy 

k®miai szenzorok kifejleszt®s®hez [62-67]. A kºvetkezŖkben ï a teljess®g ig®nye n®lk¿l ï 

n®h§ny konkr®t alkalmaz§si lehetŖs®grŖl ejtek p§r sz·t. 

Ahogy arr·l m§r a 2.1.1.-es alfejezetben sz· esett, a sz®n nanocsºvek k¿lºnleges 

elektromos tulajdons§gokkal rendelkeznek, melyek nagym®rt®kben ºsszef¿ggnek a 

szerkezet¿kkel [13-15]. Ugyanakkor tulajdons§gaik a csºvek d·pol§s§val (pl. f®mekkel) is 

befoly§solhat·k. Ezek alapj§n nem csoda, hogy ezek az anyagok egyre nagyobb teret 

h·d²tanak az elektronikai fejleszt®sek ter¿let®n. Mindezt j·l p®ld§zza, hogy az SWCNT-kbŖl 

k®sz²tett ultrav®kony filmek lehetŖs®get biztos²thatnak olyan flexibilis lapos k®pernyŖk 

l®trehoz§s§hoz, melyek nagy felbont§s¼ak ®s f®nyerejŤek, valamint tºk®letesen ®les k®pet 

biztos²tanak, ugyanakkor kºnnyŤek, kisebb teljes²tm®nnyel mŤkºdnek ®s b§rmilyen 

l§t·szºgbŖl j·l l§that·ak [68]. Ilyen t²pus¼ term®kekkel (eg®szen pontosan hajl²that· 

k®pernyŖjŤ telefonokkal) m§r piacra is l®pett a Samsung ®s LG c®g (6. §bra), ®s elŖre 

l§that·lag m§s elektronikai v§llalatok is kºvetik majd Ŗket a jºvŖben. Tov§bbi fejleszt®si 

lehetŖs®geket hordoz mag§ban egy teljes m®rt®kig hajl²that· k®sz¿l®k, amelyhez 

hozz§tartozik a hajl²that· akkumul§torok megval·s²t§sa is. Ennek megalkot§s§ban szint®n 

fontos szerep jut sz®n nanocsºveknek [69, 70]. 
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6. §bra: Az LG §ltal kifejlesztett hajl²that· k®pernyŖjŤ telefon (Forr§s: www.extremetech.com) 

 

A sz®n nanocsºvek a miniat¿riz§l§s ®s a szenzorika szempontj§b·l is kiemelkedŖ 

fontoss§g¼ak, ugyanis sz§mos tudom§nyos fejleszt®s ir§nyul p®ld§ul olyan nanocsºvekkel 

erŖs²tett mikrochip-ek kifejleszt®s®re, melyek igen nagy mennyis®gŤ (ak§r 10 Gbyte-ot is 

meghalad·) adat t§rol§s§ra k®pesek, vagy olyan integr§lt §ramkºrºk l®trehoz§s§ra, melyekben 

a r®z vezetŖket sz®n nanocsºvekkel helyettes²ten®k [71, 72], de sz®n nanocsºveket haszn§lnak 

fel k¿lºnbºzŖ bio- ®s egy®b k®miai szenzorok szenzitivit§s§nak ®s/vagy szelektivit§s§nak 

nºvel®s®hez is [73, 74]. 

A sz®n nanocsºvek mechanikai tulajdons§gai kºz¿l a legkiemelkedŖbb a szak²t· 

szil§rds§guk, mely mintegy 75-szºr nagyobb az ac®l®n§l. Mindemellett azonban ezeknek az 

anyagoknak a sŤrŤs®ge 1:5-hºz (MWCNT:ac®l) ar§nyban §ll egym§shoz k®pest, ²gy a csºvek 

ezen tulajdons§gai lehetŖs®get ny¼jtanak (pl. k¿lºnf®le polimer-m§trixba val· bekever®s¿k 

r®v®n) ¼jfajta, kifejezetten erŖs ®s ellen§ll·, de m®gis kºnnyŤ anyagok kifejleszt®s®re, melyek 

alapvetŖen a j§rmŤipar (pl. g®pkocsi- ®s rep¿lŖg®pgy§rt§s) szempontj§b·l lehetnek 

kiemelkedŖ fontoss§g¼ak. Ugyanakkor mindenk®pp ki kell emelni, hogy a sz®n nanocsºvek 

nem azonosak az ipar §ltal m§r tºbb ®vtizede ï szint®n anyagerŖs²t®sre ï haszn§lt 

sz®nsz§lakkal (karbonsz§lakkal). EzektŖl mind m®ret¿kben, mind szerkezet¿kben ®s 

tulajdons§gaikban egyar§nt nagym®rt®kben elt®rnek. 

Napjainkban sz§mos olyan fejleszt®s is folyik, melyek a sz®n nanocsºvek 

eg®szs®g¿gyi felhaszn§l§s§nak lehetŖs®g®t c®lozz§k meg. Folyamatban van p®ld§ul olyan 

sz®n nanocsŖ alap¼ retin§lis implant§tum (¼n. Ămesters®ges szemò) kifejleszt®se, mely 

nagyon ²g®retes eredm®nyekkel kecsegtet a retin§lis betegs®gek §ltal okozott vaks§g 

gy·gy²t§s§ban [75]. Ugyanakkor j· p®lda az olyan sz®n nanocsºvekbŖl ®s polimer-r®tegekbŖl 

§ll· ¼jfajta ĂmŤbŖrò is, mely a kor§bban haszn§latos ®rz®ketlen mŤanyag bevonatokkal 
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szemben m§r hideg-, meleg-, ®s nyom§s®rz®kel®sre is k®pes, ez§ltal kiv§l·an alkalmazhat· pl. 

az ®g®si s®r¿l®sek miatt elhalt bŖrszºvetek p·tl§s§ra [76, 77]. A sz®n nanocsºvek m®g a 

r§kkutat§s elŖrelend²t®s®ben is nagy szerephez jutnak, ugyanis az ¼n. funkcionaliz§lt 

nanocsºvek seg²ts®g®vel siker¿lt a kutat·knak nagyon ²g®retes eredm®nyeket el®rnie a 

daganatos sejtek szelekt²v elpuszt²t§s§nak ter®n [78]. Mindezek mellett a sz®n nanocsºvek 

mechanikai tulajdons§gai ®s biokompatibilit§sa miatt alkalmasak lehetnek fog§szati ®s egy®b 

eg®szs®g¿gyi implant§tumok elŖ§ll²t§s§hoz is [79]. 

 

2.2. Kompozitok 
 

2.2.1. Ćltal§nos tulajdons§gok 

A kompozitok m§r nagyon r®g·ta jelen vannak az emberis®g tºrt®net®ben. El®g csak 

az ·kor ·ta ismert v§lyogra (7. §bra; a), vagy a 20. sz§zad nagy v²vm§ny§ra, a vasbetonra (7. 

§bra; b) gondolnunk. Az eff®le anyagok alapvetŖen olyan heterog®n rendszerek, melyeket k®t 

vagy tºbb elt®rŖ k®miai ºsszet®telŤ (®s morfol·gi§j¼) anyag kombin§ci·j§val hoznak l®tre 

¼gy, hogy az egyik alkot·t (vagy alkot·kat) egy m§trix-anyagban diszperg§lj§k. A folytonos 

m§trix a diszperz f§zist teljesen kºrbeveszi ®s mag§ba foglalja, ®ppen ez®rt a k®t f§zis 

hat§rfel¿lete dºntŖ fontoss§ggal b²r a kialakult kompozit tulajdons§gainak szempontj§b·l, 

mivel jelentŖs adh®zi·s kºlcsºnhat§sok l®phetnek fel, ak§r k®miai kºt®sek is kialakulhatnak. 

£ppen ez®rt nem t®vesztendŖek ºssze a kompozitok az egyszerŤ kever®kekkel, mivel ez 

ut·bbi csoport tagjai olyan rendszerek, ahol az alkot·k kºzºtti hat§rfel¿letnek nincs 

k¿lºnºsebb hat§sa a tulajdons§gokra. 

 

 

7. §bra: H®tkºznapi kompozitok ï v§lyog (a) ®s vasbeton (b) (Forr§s: hu.wikipedia.org) 

 

A kompozit anyagok elŖ§ll²t§s§nak c®lja nem m§s, mint hogy valamely alkot·elem 

hasznos tulajdons§g§t felerŖs²ts¿k (h§tr§nyos tulajdons§gainak csºkkent®se mellett), vagy 
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bizonyos esetekben ¼j, az eredeti alkot·kra nem jellemzŖ tulajdons§gokkal b²r· anyagot 

hozzunk l®tre. A legtºbb esetben a kompozitok elŖ§ll²t§s§val a kiindul§si anyagok mechanikai 

tulajdons§gainak (pl. merevs®g, kem®nys®g) jav²t§sa a c®l (pl. sz®nsz§lakkal erŖs²tett 

mŤanyagok), de ak§r az elektromos- vagy hŖvezetŖ k®pess®g is nagym®rt®kben 

befoly§solhat·. 

Szerkezet¿k szerint megk¿lºnbºztethet¿nk sz§las, szemcs®s ®s r®teges kompozitokat. 

A sz§las kompozitok eset®ben a j· szak²t·szil§rds§g¼, sz²v·s, ®s erŖs anyagok l®trehoz§sa a 

c®l (pl. szerkezeti anyagok, sporteszkºzºk), ahol a sz§l feladata, hogy csºkkentse a terhel®st, 

illetve a m§trix s®r¿l®se eset®n megakad§lyozza annak tov§bbterjed®s®t. Fontos t®nyezŖ 

azonban, hogy a sz§lak milyen mennyis®gben ®s orient§ci·ban (pl. rendezetten vagy 

rendezetlen¿l) helyezkednek el a kompozitban, hogy a m§trix mennyire tudja nedves²teni a 

sz§lakat, valamint az erŖs²t®s szempontj§b·l elŖnyºs, ha a sz§lak nagy hossz¼s§g/§tm®rŖ 

ar§nnyal rendelkeznek ®s az anyagok hŖt§gul§si tulajdons§gai kºzel azonosak [80, 81]. Egy 

m§sik csoport az ¼n. szemcs®s kompozitok, melyekben a szemcs®k m®rete §tm®rŖj¿k szerint a 

millim®teres ®s nanom®teres tartom§nyban mozog. ElŖ§ll²t§suk elsŖdleges c®lja §ltal§ban a 

kem®nys®g nºvel®se (pl. csiszol·- ®s kem®nyf®m megmunk§l· szersz§mok). Az elŖbbiektŖl 

elt®rŖen a r®teges kompozitok eset®ben az alkot·k s²kok ment®n kapcsol·dnak egym§shoz. 

(pl. a rep¿lŖg®pek burkol·elemei), vagy az erŖs²tŖ f§zis r®tegek form§j§ban van jelen a 

m§trixban. 

Munk§m miatt k¿lºn ki kell emelnem a nanokompozitokat, melyekre jellemzŖ, hogy 

legal§bb az egyik alkot·juk legal§bb egyik m®rete a nanom®teres tartom§nyba (1-100 nm) 

esik, ²gy ez a jelentŖs m®rettartom§nybeli k¿lºnbs®g sokkal nagyobb fel¿let/t®rfogat ar§nyt 

jelent, melynek kºvetkezt®ben az alkot·elemek kºzºtti hat§rfel¿let legal§bb egy 

nagys§grenddel nagyobb lesz, ami azt eredm®nyezi, hogy m§r kis mennyis®gŤ nanom®retŤ 

anyag is jelentŖsen befoly§solja a kompozit makroszkopikus tulajdons§gait [80]. 

 

2.2.2. ElŖ§ll²t§s ®s felhaszn§l§s 

 Kompozitokat tºbbf®le m·don is elŖ lehet §ll²tani. A szint®zis tºrt®nhet a k¿lºn-k¿lºn 

elŖ§ll²tott f§zisok egyszerŤ mechanikai ºsszekever®s®vel, vagy ¼n. Ăin-situò m·don is. Ez 

ut·bbi m·dszer legink§bb a nanokompozitok eset®ben elterjedt, mivel ezekn®l a 

diszperg§land· f§zis kis m®rete miatt, annak a m§trixba val· bekever®se ®s homog®n 

eloszlat§sa igen neh®zkes. 

Mivel kutat·munk§m sor§n olyan sz§las anyagokat §ll²tottam elŖ, melyek az ¼n. 

bevonatos nanokompozitok csoportj§ba tartoznak, ²gy a tov§bbiakban az ezek elŖ§ll²t§s§hoz 
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igen gyakran (§ltalam is) haszn§lt impregn§l§sos vagy szol-g®l m·dszert, illetve az 

autokl§vban tºrt®nŖ hidroterm§lis/szolvoterm§lis szint®zist mutatn§m be r®szletesebben. 

 Az impregn§l§s l®nyeg®ben a prekurzornak a nanocsºvek fel¿let®re val· felvitel®t 

(r§p§rl§s§t) jelenti. ElsŖ l®p®sk®nt a szint®zis sor§n haszn§lt prekurzort oldatf§zisba kell vinni, 

majd a kompozit m§trix-anyag§val ï amibŖl §ltal§ban a megfelelŖ old·szer seg²ts®g®vel elŖtte 

finom szuszpenzi·t kell k®sz²teni ï el kell keverni ¼gy, hogy min®l homog®nebb kever®ket 

kapjunk. Ezut§n a kapott kever®ket meleg²teni kell, ²gy a bep§rl§s sor§n az old·szer 

elt§vol²t§sra ker¿l, mikºzben a prekurzor megtapad a m§trix fel¿let®n [82]. A szol-g®l 

m·dszer ettŖl annyival t®r el, hogy az elŖ§ll²t§s sor§n k®t f§zis van jelen (b§r nem egy 

idŖben): nev®bŖl fakad·an az elsŖ f§zis a Ăszolò, amikor m®g folyad®k f§zis¼ a kever®k, majd 

az old·szer p§rolg§s§nak hat§s§ra mindez beg®lesedik, azaz megkapjuk a Ăg®lò f§zist, m²g 

v®g¿l el nem t§vozik az ºsszes old·szer. Ezen technik§k nagy elŖnye, hogy az anyagok 

elŖ§ll²t§sa alacsony hŖm®rs®kleten (ak§r szobahŖm®rs®klet is) tºrt®nhet, valamint lehetŖs®g 

van organikus ®s inorganikus vegy¿letek be§gyaz§s§ra egyar§nt. 

 A szolvo- vagy hidroterm§lis m·dszer szint®n igen n®pszerŤ technika nanoszerkezetŤ 

anyagok elŖ§ll²t§s§ra. A vizes kºzegben (hidroterm§lis) vagy egy®b old·szerben 

(szolvoterm§lis) kivitelezett elj§r§s l®nyege az, hogy a lej§tsz·d· heterog®n k®miai reakci· 1 

atm-n§l nagyobb nyom§son ®s 25ÁC-n§l (szobahŖm®rs®klet) magasabb hŖm®rs®kleten megy 

v®gbe [83]. Az elj§r§s sor§n a szil§rd anyagok old·d§s§nak elŖseg²t®se, ®s a kºzt¿k lej§tsz·d· 

reakci· felgyors²t§sa ®rdek®ben gyakran az old·szer kritikus pontja feletti hŖm®rs®kletet ®s 

nyom§st alkalmaznak. ElsŖ l®p®sk®nt §ltal§ban a prekurzor-anyagb·l (a megfelelŖ old·szer 

seg²ts®g®vel) oldatot k®sz²tenek, majd ezt kºvetŖen egy autokl§vban ºsszekeverik a 

prekurzor-oldatot a m§trix-anyagb·l k®sz²tett szuszpenzi·val. A lez§rt autokl§vot kemenc®be 

helyezve a megfelelŖ hŖm®rs®kleten lej§tsz·dik a kompozit-szint®zis. Az elj§r§s legfŖbb 

elŖnye az, hogy j·l alkalmazhat· a legtºbb szil§rd anyagra, ugyanis elegendŖen nagy 

nyom§son ®s hŖm®rs®kleten a megfelelŖ old·szer seg²ts®g®vel szinte b§rmely anyag oldatba 

vihetŖ [84]. 

Felhaszn§lhat·s§gukat tekintve a k¿lºnbºzŖ kompozitok tºk®letesen alkalmazhat·ak a 

h®tkºznapi ®letben, pl. a j§rmŤipar, az ®p²t®szet, a sport, a mezŖgazdas§g, a korr·zi·v®delem, 

vagy ®pp az eg®szs®g¿gy ter¿let®n, m²g k®miai felhaszn§l§sukat tekintve legink§bb a 

katal²zisben, a szenzorik§ban, ®s az elektronika ter¿let®n van fontos szerep¿k.  

 



Berki P®ter - Ph.D. ®rtekez®s  Irodalmi §ttekint®s 

20 

 

2.2.3. Sz®n nanocsŖ alap¼ kompozitok 

Az elm¼lt ®vekben (®vtizedekben) egyre tºbb k®miai ®s anyagtudom§nyi kutat§s 

foglalkozik a sz®n nanocsºvek, ®s a k¿lºnbºzŖ polimerek (pl. polietil®n, polipropil®n, stb.), 

f®m-oxidok (pl. ·n-dioxid, cink-oxid, volfr§m-trioxid stb.) vagy ker§mi§k (pl. alum²nium-

ker§mi§k, cirk·nium-ker§mi§k, stb.) kombin§ci·j§val l®trehozott nanokompozitok 

elŖ§ll²t§s§val [51, 55-57, 80, 85-90]. A sz®n nanocsºvek kiv§l·an alkalmazhat·k diszperz 

r®szk®nt a kompozit-szint®zis sor§n, mivel ï mint ahogy azt kor§bban m§r eml²tettem ï a 

rugalmass§gi modulusuk, illetve a hossz¼s§g/§tm®rŖ ar§nyuk is igen kedvezŖ, a legtºbb 

reakci·kºr¿lm®ny kºzºtt inertek, valamint k®miailag ®s mechanikailag is nagyon stabilak. 

Mindezek mellett speci§lis elektromos ®s optikai tulajdons§gaik is kiemelkedŖ fontoss§g¼ak. 

A 2.1.3.-as alfejezethez hasonl·an ism®telten ki kell emeljem mennyire fontos, hogy a 

kompozitok elŖ§ll²t§sa sor§n haszn§lt nanocsºvek fel¿let®nek min®l tiszt§bbnak kell lennie, 

ugyanis az esetleges szennyezŖk ï mint p®ld§ul a lerak·dott amorf sz®n vagy a visszamaradt 

kataliz§tor r®szecsk®k ï r®szben vagy teljesen megg§tolhatj§k, hogy erŖs kºlcsºnhat§s 

alakuljon ki a sz®n nanocsŖ ®s a m§trix-anyag kºzºtt, ez§ltal nem megfelelŖ stabilit§s¼ 

term®ket eredm®nyezve. 

Az elŖzŖekben m§r arr·l is esett sz·, hogy pl. a sz§las nanokompozitok elŖ§ll²t§s§nak 

egyik legfontosabb krit®riuma az, hogy a m§trixba §gyazott diszperz r®sz fel¿lete j·l 

nedves²thetŖ legyen. A sz®n nanocsºvek eset®ben ez a k®pess®g igencsak korl§tozva van, 

fel¿let¿k kev®ss® nedves²thetŖ, emellett pedig a csºvek kºzºtt fell®pŖ van der Waals kºtŖerŖk 

miatt elŖszeretettel tapadnak ºssze. Mindez az®rt l®nyeges, mert ²gy p®ld§ul polimerbe val· 

be§gyaz§suk is neh®zs®gekbe ¿tkºzhet, ha ugyanis a csºvek aggreg§l·dnak, nem ®rhetŖ el 

megfelelŖ diszperzi·s §llapot, ez§ltal nemcsak hogy nem fejtik ki erŖs²tŖ hat§sukat, de a 

polimer mechanikai tulajdons§gait is elŖnytelen¿l befoly§solhatj§k. Ezen probl®m§k azonban 

viszonylag egyszerŤen kik¿szºbºlhetŖek pl. ultrahangos kezel®s (szonik§l§s) [91] vagy 

fel¿letm·dos²t§s [48] alkalmaz§s§val, de a sz®n nanocsºvek polimerekkel val· kombin§ci·j§t 

seg²theti elŖ pl. az in situ polimeriz§ci· is [92]. M§ra m§r jogosan §ll²thatjuk, hogy a sz®n 

nanocsºvek megfelelŖ alternat²v§i lehetnek a sz®nsz§laknak polimer m§trix¼ 

(nano)kompozitok elŖ§ll²t§sakor [93]. 

A nedves²thetŖs®gi ®s aggreg§ci·s probl®m§k kik¿szºbºl®se ®rdek®ben tov§bbi 

alternat²v§t jelenthet pl. egy szervetlen r®teg (§ltal§ban valamilyen f®m-oxid) kialak²t§sa a 

nanocsºvek fel¿let®n [94]. Ilyen esetekben azt mondhatjuk, hogy nanokompozitok 

elŖ§ll²t§s§val lehetŖv® v§lik tov§bbi kompozitok k®sz²t®se, mindemellett pedig a sz®n nanocsŖ 

alap¼ f®m-oxidos nanokompozitoknak sz§mos tov§bbi felhaszn§l§si lehetŖs®ge is ismert (8. 
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§bra). Nagym®rt®kben kutatottak p®ld§ul az eff®le anyagoknak a fotokatal²zisben tºrt®nŖ 

alkalmaz§si lehetŖs®gei [56, 95-99], valamint k¿lºnbºzŖ k®miai vagy biol·giai szenzorokhoz 

val· felhaszn§lhat·s§guk is [51, 55, 57, 86, 100, 101]. Azt, hogy a szint®zis sor§n milyen 

morfol·gi§j¼ fel¿leti r®teget alak²tanak ki, nagym®rt®kben befoly§solhatja az elŖ§ll²tott 

term®k jºvŖbeli felhaszn§l§sa is, mivel kialak²that· ak§r szepar§lt nanor®szecsk®kkel tºrt®nŖ 

bor²t§s [97, 102], ak§r teljesen homog®n fel¿leti bevonat is [82, 103]. 

 

    

  

8. §bra: P®ld§k a sz®n nanocsŖ alap¼ kompozitok felhaszn§l§s§ra a fotokatal²zisben (a), a g§z®rz®kel®sben 

(b), az elektronik§ban (c), valamint szerkezeti anyagk®nt (d) (Forr§s: R®ti B., valamint WEB) 

 

Azokban az esetekben, amikor ker§mia alap¼ m§trixszal kombin§lj§k a sz®n 

nanocsºveket §ltal§ban nem a m§trix szil§rds§g§nak nºvel®se a fŖ c®l, sokkal ink§bb a 

ridegs®g®nek csºkkent®se. A sz®n nanocsºvek hidat k®peznek a ker§miar®szecsk®k kºzºtt, 

ez§ltal csºkkentve a h¼z·fesz¿lts®get ®s megakad§lyozva egy esetleges reped®s 

tov§bbterjed®s®t a tºr®si energia eloszlat§sa mellett. A ker§mia alap¼ kompozitok legfŖbb 

elŖnye a nagy stabilit§suk, valamint hogy magas hŖm®rs®kleten is kop§s§ll·ak, korr·zi·§ll·ak 

®s sz²v·sak, mindezek mellett pedig §ltal§ban kiv§l· biokompatibilit§ssal is rendelkeznek, 

ami lehetŖv® teszi p®ld§ul ilyen kompozitok felhaszn§l§s§t az orvosi implant§tumok 
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elŖ§ll²t§sa sor§n (pl. cirk·nium-ker§mia alap¼ fogimplant§tum). Az eff®le kompozitok 

alkalmazhat·ak tov§bb§ fŤtŖelemekben, elektromos gy¼jt· rendszerekben, hŖv®dŖ 

bevonatokban, ®s k¿lºnbºzŖ szenzorokban is [87-89]. 

Mivel ®rtekez®sem t®m§ja a szervetlen f®m-oxid alap¼ sz®n nanocsŖ nanokompozitok, 

²gy az ezekrŖl m®g bŖvebben sz·t fogok ejteni a kºvetkezŖ, 2.3.-as alfejezetben is. 

 

2.3. F®m-oxidok 
 

 Doktori ®rtekez®sem ezen szakasz§ban a munk§m sor§n felhaszn§lt f®m-oxidokr·l 

ny¼jtan®k rºvid §ttekint®s, mely rem®lhetŖleg seg²t r§vil§g²tani arra, mi®rt ezeket az anyagok 

v§lasztottuk ki a k²s®rleti munka megtervez®se sor§n. 

 

2.3.1. Tit§n-dioxid (TiO2) 

 A peri·dusos rendszer 22-es rendsz§m¼ eleme a tit§n (Ti), mely az §tmeneti f®mek d-

mezŖj®nek IV. B mell®kcsoportj§ba, ®s annak is a 4. peri·dus§ba tartozik. ElŖfordul§s§t 

tekintve igen gyakori (az ºsszes elem kºz¿l a kilencedik, m²g az §tmeneti f®mek kºzºtt a 

m§sodik leggyakoribb) elem, legink§bb §sv§nyi ilmenit (FeTiO3) ®s rutil (TiO2) form§j§ban 

tal§lhat· meg a term®szetben, elsŖsorban Kanad§ban, az USA-ban, Ausztr§li§ban ®s a 

skandin§v §llamokban. Oxid§ci·s §llapotait tekintve a +4-es form§ja prefer§lt, ugyanakkor -1 

®s +4 kºzºtt minden oxid§ci·s §llapotban elŖfordulhat. Magas olvad§sponttal ®s hexagon§lis 

r§csszerkezettel rendelkezŖ f®nylŖ ez¿stºs sz²nŤ f®m, mely (a hidrog®n-fluoridot lesz§m²tva) 

az §sv§nyi savakkal csak forr·n, m²g l¼gokkal egy§ltal§n nem l®p reakci·ba [104]. 

 A tit§n egyik gyakori megjelen®si form§ja a feh®r sz²nŤ, v²zoldhatatlan tit§n-dioxid (9. 

§bra), melynek alapvetŖen 3 krist§lyform§ja ismert (az anat§z, a rutil ®s a brookit) att·l 

f¿ggŖen, hogy a krist§lyszerkezetben tal§lhat· [TiO6]-okta®derek mik®nt helyezkednek el 

egym§shoz k®pest. Ezek kºz¿l termodinamikai szempontb·l a rombos rutil a legstabilabb 

(ez®rt is ez a leggyakoribb §sv§nyi forma), m²g a tetragon§lis anat§z ®s brookit csup§n 

metastabil [104]. 

 A TiO2 ipari elŖ§ll²t§sa leggyakrabban ilmenitbŖl tºrt®nik k®nsavas elj§r§ssal ï 

melynek sor§n kivonj§k az §sv§ny vas-tartalm§t ï, vagy kl·rral tºrt®nŖ reakci· ®s oxig®n-

plazm§s kezel®s sor§n tit§n-tetraklorid (TiCl4) kºztiterm®ken kereszt¿l. Fontos azonban 

megjegyezni, hogy bizonyos felhaszn§l§si ter¿letek megkºvetelik a nanom®teres 

r®szecskem®retŤ tit§n-dioxid elŖ§ll²t§s§t, melyhez leggyakrabban a m§r kor§bban eml²tett 

szol-g®l szint®zist alkalmazz§k [83, 104, 105]. 
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A tit§n-dioxid felhaszn§l§si lehetŖs®gei igen sz®leskºrŤek: pl. elŖszeretettel 

alkalmazz§k a fest®kiparban feh®r sz²nezŖanyagk®nt [105, 106], illetve mivel oxig®nhi§nyos 

volta miatt n-t²pus¼ f®lvezetŖ tulajdons§ggal rendelkezik, ²gy napelemekben val· 

felhaszn§l§sa [107] ®s fotokataliz§tork®nt tºrt®nŖ alkalmaz§sa is j·l ismert (pl. P25) [108]. 

 

 

9. §bra: Tit§n-dioxid (Forr§s: globemarble.com) 

 

Ahogy az elŖbb eml²tettek alapj§n is l§tszik, a TiO2 ºnmag§ban is Ăn®pszerŤò ipari 

alapanyag, azonban sz§mos kutat§s foglalkozott/foglalkozik tit§n-dioxid alap¼ 

nanokompozitok szint®zis®vel ®s felhaszn§l§si lehetŖs®geinek vizsg§lat§val. J· p®ld§k erre, 

R®ti ®s munkat§rsainak, valamint Baia ®s csoportj§nak munk§ss§ga, akik azt vizsg§lt§k, hogy 

sz®n nanocsºvekkel [109, 110] vagy m§s f®lvezetŖ-oxidokkal [99] kombin§lva mik®pp 

terjeszthetŖk ki a fotokatalitikus felhaszn§l§s lehetŖs®gei, vagy ®pp Mehmood ®s t§rsainak 

munk§ja, akik a TiO2/MWCNT nanocsŖ kompozitok napelemekben tºrt®nŖ felhaszn§l§s§t 

vizsg§lt§k [111]. Ki kell azonban emelni, hogy a jºvŖbeli alkalmaz§si ter¿let szempontj§b·l 

kiemelkedŖen fontos, hogy milyen morfol·gi§j¼ (pl. homog®n fel¿leti bevonat¼ [82] vagy ®pp 

nanor®szecsk®kkel [103] bor²tott) nanokompozitokat hozunk l®tre, ²gy nem meglepŖ, hogy 

sok kutat§s c®lja ezen elŖ§ll²t§si m·dszerek tanulm§nyoz§sa [112]. 

 

2.3.2. Volfr§m-trioxid (WO3) 

A volfr§m a peri·dusos rendszer VI. B mell®kcsoportj§nak (a kr·mcsoportnak) a 6. 

peri·dus§ba tartoz· f®mes t®rcentr§lt kockar§ccsal rendelkezŖ §tmeneti f®m. Rendsz§ma 74, 

vegyjele W. A d-mezŖ elemeihez tartoz·, n-t²pus¼ f®lvezetŖ, melynek leggyakoribb oxid§ci·s 
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§llapota +6-os, de -2 ®s +6 kºzºtt minden oxid§ci·s §llapotban elŖfordul. K®miai ®s fizikai 

tulajdons§gai kºz¿l kiemelkedŖ a hŖ§ll·s§ga, ²gy nem csoda, hogy a f®mek kºzºtt a 

legmagasabb, m²g az ºsszes elem kºzºtt (a sz®n ut§n) a m§sodik legmagasabb olvad§sponttal 

rendelkezik. A term®szetben leggyakrabban scheelit (CaWO4) ®s volfram§tok [(Fe,Mn)WO4] 

form§j§ban fordul elŖ, fŖ lelŖhelyei pedig K²na, Korea, Ausztria ®s Portug§lia [104]. 

A volfr§m gyakori megjelen®si form§i kºz® tartozik m®g az oxig®nnel alkotott s§rg§s 

sz²nŤ volfr§m-trioxid is (10. §bra). E f®m-oxid rossz oldhat·s§gi tulajdons§gokkal 

rendelkezik (v²zben oldhatatlan, egyed¿l l¼gokban old·dik), ®s nem oxid§l· saj§toss§g¼, 

l®v®n hogy a f®m ®g®s®nek v®gterm®ke. Mindezek mellett magas olvad§sponttal rendelkezik 

(1473ÁC), krist§lyszerkezete pedig hŖm®rs®kletf¿ggŖ: ï50ÁC ®s 17ÁC kºzºtt triklin, 17ÁC ®s 

330ÁC kºzºtt monoklin, 330ÁC ®s 740ÁC kºzºtt ortorombos, 740ÁC fºlºtt pedig tetragon§lis 

rendszerben krist§lyosodik [104, 113]. A WO3 sz²ne elektronszerkezet®bŖl ad·d·an sz®les 

tartom§nyban tud v§ltozni (pl. citroms§rga, narancss§rga, zºld ®s k®k sz²nŤ is lehet), mely 

alapot biztos²t bizonyos kromog®n alkalmaz§soknak (l§sd lentebb) [104]. 

 

 

10. §bra: Volfr§m-trioxid  (Forr§s: chemistry-chemists.com) 

 

Gerand-nak ®s munkat§rsainak siker¿lt elŖszºr volfr§m-trioxidot elŖ§ll²tania n§trium-

volfram§t (Na2WO3) volfr§msavv§ alak²t§sa (H2WO4), annak dehidrat§l§sa (WO3ĬH2O), 

majd hidroterm§lis kezel®se (hev²t®s 150-200ÁC-on nyom§s§ll· autokl§vban) r®v®n [114], 

majd a k®sŖbbiek folyam§n tºbben, sz§mos egy®b elŖ§ll²t§si m·dszerrŖl is besz§moltak, ²gy 

WO3 elŖ§ll²that· pl. volfr§mf®m termikus elp§rologtat§s§val ®s oxid§l§s§val, amm·nium-
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polivolfram§tok termikus oxid§ci·j§val, valamint spray-pirol²zissel is volfr§m-hexaklorid 

(WCl6) prekurzort alkalmazva. [115-119]. 

A WO3-nak sz§mos felhaszn§l§si lehetŖs®ge ismert. Haszn§lhat· fotoelektrok®miai 

cell§kban n-t²pus¼ f®lvezetŖ tulajdons§ga miatt, fotokataliz§tork®nt (mivel nem csak az UV, 

hanem a l§that· tartom§nyban is van f®nyabszorpci·ja), valamint hat®kony kataliz§tor sok 

savkataliz§lt reakci·ban is [97, 104, 120]. A volfr§m-trioxid seg²ts®g®vel (m§s f®lvezetŖ-

oxidokhoz hasonl·an) sz§mos g§z jelenl®te kimutathat·: a felhaszn§l§s§val detekt§ltak m§r 

amm·ni§t (NH3), nitrog®n-dioxidot (NO2), k®nhidrog®nt (H2S), valamint v²zgŖzt is [57, 121-

123]. Sz§mos elemmel vagy vegy¿lettel (pl. tit§n-dioxid, vagy ®pp sz®n nanocsºvek) 

pr·b§lt§k e f®m-oxidot m·dos²tani annak ®rdek®ben, hogy a g§zszenzorok szelektivit§sa 

nºvekedjen, m²g a kimutat§si tulajdons§gok hŖm®rs®kletf¿gg®se csºkkenjen [57, 98, 121-

123]. Elektrokr·m ®s fotokr·m tulajdons§ga miatt a felhaszn§l§s§val k®sz¿lt fel¿letek gyorsan 

elsºt®t²thetŖk, vagy szinte teljesen §tl§tsz·v§ tehetŖk, ²gy j·l alkalmazhat· pl. intelligens 

ablakokban vagy felvillan§s-mentes visszapillant· t¿krºkben [104, 124]. 

Mind kor§bbi, mind jelenlegi kutat§sok sor§n is tºbben, tºbbf®le m·dszerrel ®s 

kiindul§si anyagok felhaszn§l§s§val §ll²tottak elŖ volfr§m-trioxid/sz®n nanocsŖ 

nanokompozitokat sz§mos morfol·gi§val ®s tulajdons§gokkal [98] a fentebb eml²tett 

felhaszn§l§si lehetŖs®gek m·dos²t§sa (pl. a g§zszenzorok szenzitivit§s§nak ®s 

szelektivit§s§nak v§ltoztat§sa [57, 121-123], vagy ®pp katalitikus folyamatok befoly§sol§sa 

[125, 126] a sz®n nanocsºvek elektronbefog· k®pess®g®nek felhaszn§l§s§val) ®s kiterjeszt®se 

(pl. izomeriz§ci·s folyamatokban val· r®szv®tel [127], vagy ®pp ¿zemanyagcell§kban 

elektr·dk®nt val· felhaszn§l§s [128]) ®rdek®ben 

 

2.3.3. Indium-oxid (In2O3) 

A peri·dusos rendszer III. fŖcsoportj§nak 5. peri·dus§ba tartoz· 49-es rendsz§m¼ 

indium (In) k®mi§ja a csoportj§ba tartoz· alum²nium®hoz k®pest igen szŤk kºrben kutatott. A 

p-mezŖ elemeihez tartoz· l§gy (k®ssel v§ghat·), f®nyesen ragyog·, ez¿stsz²nŤ f®m, mely 

lapcentr§lt tetragon§lis krist§lyszerkezettel rendelkezŖ n-t²pus¼ f®lvezetŖ, ®s vegy¿leteiben 

§ltal§ban a +3-as oxid§ci·s §llapotot veszi fel. A term®szetben viszonylag ritka, kalkofil 

(legink§bb szulfidk®nt elŖfordul·) elem, mely sz²vesen t§rsul egy®b f®mekkel (pl. cinkkel, 

·lommal, vassal, vagy r®zzel), ²gy mesters®gesen legink§bb elektrol²zissel nyerik t§rs-

elemeinek (pl. ·lom vagy cink) elŖ§ll²t§sa sor§n keletkezett koncentr§tumokb·l [104]. 

Az indium egyik amorf megjelen®si form§ja az indium-(tri)oxid (In2O3), mely 

alapvetŖen v²zben nem, ugyanakkor savakban j·l old·d· anyag. EttŖl elt®rŖen a krist§lyos 
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indium-oxid (11. §bra) ï melynek alapvetŖen k®t (egy kºbºs, ¼n. bixbit t²pus¼ ®s egy 

rombo®deres, ¼n. korund t²pus¼) fajt§j§t k¿lºnbºztetj¿k meg ï m§r mind v²zben, mind 

savakban oldhatatlan [104]. 

 

 

11. §bra: Indium -oxid (Forr§s: www.indium.com) 

 

 Kor§bbi kutat§sok sor§n m§r tºbb kutat·csoport is, tºbbf®le m·dszerrel ®s k¿lºnbºzŖ 

hŖm®rs®kleteken §ll²tott elŖ In2O3-krist§lyokat [129, 130], majd az elm¼lt ®vekben egyre tºbb 

kutat§s c®lja volt a kifejezetten v§ltozatos morfol·gi§val (®s tulajdons§gokkal) rendelkezŖ 

krist§lyform§k ï mint pl. nanor®szecsk®k, nanok§belek, nanocsºvek, nanosz§lak, 

nanotornyok, stb. ï l®trehoz§sa [102, 131-134]. J· p®lda erre Qurashi ®s munkat§rsainak 

munk§ss§ga, akik 800ÁC-on nagy sŤrŤs®gŤ piramisokat, 900ÁC-on pedig m§r szab§lyos 

okta®dereket §ll²tottak elŖ ebbŖl az §tmenetif®m-oxidb·l a legk¿lºnf®l®bb technik§k (pl. 

szolvoterm§lis elj§r§s, elektrok®miai deszorpci·, stb.) haszn§lat§val [131], vagy ®pp 

Mahalingam ®s munkat§rsainak munk§ja, akik sz®leskºrŤen tanulm§nyozt§k a hŖkezel®s 

hŖm®rs®klet®nek hat§s§t az indium-oxid krist§lyosod§si folyamat§ra ®s morfol·gi§j§ra [134]. 

 Az indium-oxidnak ®s (sz®n nanocsŖ) nanokompozitjainak sz§mos felhaszn§l§si 

lehetŖs®ge ismert: egyar§nt haszn§lhat· napelemekhez [134], biol·giai- ®s k®miai 

szenzorokhoz [132], valamint a fotokatal²zis ter¿let®n [135]. Mindezek mellett sz§mos 

m®rgezŖ g§z [pl. nitrog®n-dioxid (NO2), ·zon (O3), ®s sz®n-monoxid (CO)] kimutat§s§ra is 

alkalmas. Tºbben kutatt§k, ®s kutatj§k mind a mai napig, hogy milyen k¿lºnbs®gek 

ad·d(hat)nak az indium-oxidon ®s az indium-oxid egy®b f®m-oxidokkal [pl. ·n-dioxid (SnO2) 

®s/vagy cink-oxid (ZnO)], vagy ®pp sz®n nanocsºvekkel tºrt®nŖ kombin§ci·ja sor§n 
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l®trehozott nanokompozitjain alapul· szenzorok detekt§l§si ®rz®kenys®ge ®s/vagy 

szelektivit§sa kºzºtt [136-139]. 

 

2.3.4. Cirk·nium-(di)oxid (ZrO2) 

A cirk·nium (Zr) az §tmenetif®mek csoportj§ba tartozik, a peri·dusos rendszer IV. B 

mell®kcsoportj§nak 5. peri·dus§nak 40-es rendsz§m¼ eleme, mely a d-mezŖbe tartozik, ®s 

melynek leggyakoribb oxid§ci·s §llapota +4-es, de -1 ®s +4 kºzºtt minden oxid§ci·s 

§llapotban elŖfordulhat. B§r az §tmeneti f®mek kºzºtt a 4. leggyakoribb elem, elemi 

§llapotban nem tal§lhat· meg a term®szetben, leggyakrabban cirkon (ZrSiO4) ®s 

baddeleyit/cirk·nia (ZrO2) form§j§ban b§ny§ssz§k Ausztr§lia, a D®l-Afrikai Kºzt§rsas§g ®s 

az USA ter¿letein. Az elemi cirk·nium ez¿stfeh®r sz²nŤ, k¿lºnºsen magas olvad§spont¼ 

(1855ÁC) ®s szoros illeszked®sŤ hexagon§lis f®mes r§csszerkezettel rendelkezŖ f®m, mely 

sav§ll·ss§ga ®s alak²that·s§ga miatt kºnnyen megmunk§lhat· anyag, b§r szennyezŖanyagok 

hat§s§ra ridegg® v§lik. Vegy¿leteiben legjellemzŖbbek oxidjai, karbidjai ®s nitridjei [104]. 

Ahogy az az elŖbb m§r eml²t®sre ker¿lt, a cirk·nium egyik leggyakoribb megjelen®si 

form§ja a cirk·nium-dioxid (12. §bra), egy feh®r krist§lyos anyag, mely a hŖm®rs®klettŖl 

f¿ggŖen h§romf®le krist§lyform§ban ismert: monoklin, tetragon§lis ®s kºbºs rendszerben 

fordul elŖ, melyek kºzºtt a hŖm®rs®klet v§ltoz§s§nak f¿ggv®ny®ben k®pes reverzibilisen 

§talakulni [104]. 

 

 

12. §bra: Cirk·nium-dioxid (cirk·nia) (Forr§s: www.ceraroot.com) 
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Kor§bban m§r arr·l is sz· esett, hogy a stabil monoklin f§zis¼ ZrO2 a term®szetben az 

igen gyakori baddeleyit nevŤ oxid§sv§nyk®nt tal§lhat· meg, melyet megtiszt²tva ®kszerekben 

alkalmaznak ī a gy®m§nt kiv§lt§s§ra ï legink§bb igen kedvezŖ §ra ®s kiv§l· mechanikai 

tulajdons§gai (pl. nagy sz²v·ss§g, j· kop§s§ll·s§g, stb.) miatt, ugyanakkor k®miai ellen§ll· 

k®pess®ge ®s j· hŖ§ll·s§ga (alacsony hŖvezetŖ k®pess®ge) ï valamint hogy ®lettani 

szempontb·l nem toxikus ®s biokompatibilis anyag ï lehetŖs®get ny¼jt a cirk·nia sz§mos 

egy®b felhaszn§l§s§ra is [104, 140]. Meg kell azonban jegyezni, hogy a tiszta anyag bizonyos 

elŖnytelen tulajdons§gai, mint pl. a ridegs®ge, valamint az alacsony hŖm®rs®kleten jellemzŖ 

¼n. ºreged®si folyamata (mely val·j§ban egy lass¼ tetragon§lis-monoklin §talakul§s) 

n®mik®pp g§tat szabhatnak a cirk·nium-dioxid felhaszn§l§si lehetŖs®geinek, ez®rt 

stabiliz§torok (§ltal§ban valamilyen ittrium-, c®zium-, magn®zium-, vagy kalcium-oxid) 

alkalmaz§sa v§lik sz¿ks®gess® [140]. Mindezek alapj§n a cirk·nia kiv§l·an haszn§lhat· 

kop§s§ll· eszkºzºkhºz, emellett elŖszeretettel alkalmazz§k az ipari oxig®n®rz®kelŖkben ®s 

¿zemanyagcell§kban [140], biokompatibilit§sa miatt pedig eg®szs®g¿gyi alkalmaz§sai (pl. 

ortop®diai vagy fogorvosi implant§tumk®nt) is jelentŖsek [141]. 

A kor§bban eml²tett elŖnytelen tulajdons§gok kik¿szºbºl®se ®rdek®ben sz§mos kutat§s 

t®m§ja a ZrO2 nanokompozitjainak elŖ§ll²t§sa ®s vizsg§lata. Ezek kºz¿l is ki kell emeljem 

azokat, amelyek f·kusz§ban ennek az anyagnak sz®n nanocsºvekkel tºrt®nŖ kombin§ci·ja §ll, 

mivel a m§r ismertetett elŖnyºs tulajdon§gaik miatt a sz®n nanocsºvek kiv§l· erŖs²tŖ 

f§zisk®nt funkcion§lnak, megnºvelik a cirk·nia szak²t·szil§rds§g§t, minimaliz§lj§k a 

keletkezŖ reped®sek mennyis®g®t, ®s megakad§lyozz§k azok tovaterjed®s®t, mindezek mellett 

pedig nºvelik az anyag fel¿leti ®rdess®get, ami ²gy eg®szs®g¿gyi alkalmaz§s eset®n sokkal 

kedvezŖbb osszeointegr§ci·t tesz lehetŖv® (kºnnyebben befogadja a csontszºvet) [142, 143]. 

Fontos kiemelni, hogy 1600ÁC felett a cirk·nium-dioxid karbidok ®s sz®n-dioxid (CO2) 

keletkez®se mellett reduk§lja a szenet, mely folyamat a nanom®teres tartom§nyban 

alacsonyabb hŖm®rs®kleten is bekºvetkezhet. Min®l erŖsebb kºt®s alakul ki a sz®n 

nanocsºvek ®s a cirk·nium-dioxid kºzºtt, ann§l jelentŖsebb lehet ez a reduk§l§s, amely 

nemcsak a ker§mi§ban okozhat reped®seket, de a sz®n nanocsºvek szerkezet®t is roncsolhatja, 

ez®rt kiemelkedŖen fontos az elŖ§ll²t§s sor§n a szinterez®si kºr¿lm®nyek kºr¿ltekintŖ 

megv§laszt§sa [143]. Az orvosi alkalmaz§sok mellett a cirk·nia/sz®n nanocsŖ 

nanokompozitok egy®b felhaszn§l§si lehetŖs®gei is ismertek ®s fontosak: pl. Guo ®s 

munkat§rsai ¿zemanyagcell§k kataliz§torainak k®sz²t®s®hez [144], Sun ®s csoportja etanol 

detekt§l§s§ra alkalmas k®miai szenzorok elŖ§ll²t§s§hoz [145], m²g Xiong ®s koll®g§i sz®n-
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monoxid (CO) met§nn§ (CH4) tºrt®nŖ §talak²t§sa sor§n alkalmazott kataliz§tork®nt [146] 

haszn§ltak fel ilyen t²pus¼ nanokompozitokat. 

 

2.4. A vizsg§latok sor§n alkalmazott technik§k 
 

2.4.1. Elektronmikroszk·pia 

Az elektronmikroszk·pok (13. §bra) olyan speci§lis mikroszk·pok, melyek a 

megfigyelendŖ t§rgyr·l k®sz¿lt k®p lek®pz®s®re ®s nagy²t§s§ra elektronokb·l §ll· 

sug§rnyal§bot haszn§lnak. B§r a f®nymikroszk·pokhoz hasonl·an az elektronmikroszk·pok is 

egy tºbbtag¼, kondenzorlencs®kbŖl §ll· optikai rendszer seg²ts®g®vel f·kusz§lj§k a sugarat a 

vizsg§land· t§rgyra ï ez§ltal erŖsen nagy²tott k®pet hoznak l®tre ï, l®nyeges k¿lºnbs®g 

azonban, hogy ï mivel az elektronok terjed®s®hez l®g¿res t®rre van sz¿ks®g ï az 

elektronmikroszk·pok belsej®ben nagy erejŤ v§kuumteret kell l®trehozni. Az olyan 

elektronmikroszk·piai m·dszerek, mint p®ld§ul transzmisszi·s- ®s p§szt§z· 

elektronmikroszk·pia, rendk²v¿li fontoss§ggal ®s nagy inform§ci·tartalommal b²rnak mind a 

sz®n nanocsºvek, mind a belŖl¿k k®sz²tett kompozitok jellemz®se sor§n. Seg²ts®g¿kkel 

lehetŖs®g ny²lik arra, hogy a vizsg§lat al§ vont anyag alakj§t ®s szerkezet®t megvizsg§ljuk, 

illetve az esetleges szennyezŖanyagok (pl. amorf sz®n, visszamaradt kataliz§torszemcs®k) 

jelenl®t®t kimutassuk. Ki kell azonban emelni, hogy megfelelŖ mintav®telez®si m·dszer ®s 

felv®tel k®sz²t®si met·dus sz¿ks®ges ahhoz, hogy ®rdemben ®s reprezentat²v m·don lehessen 

jellemezni egy vizsg§land· mint§t [147]. 

A transzmisszi·s elektronmikroszk·pia (TEM ï Transmission Electron M icroscope) 

egy olyan anyagvizsg§l· m·dszer, melynek l®nyege, hogy a berendez®s sug§rforr§s§b·l 

(elektron§gy¼) ®rkezŖ elektronnyal§bbal transzmisszi·s ¿zemm·dban §tvil§g²tj§k a 

mikroszemcs®s- vagy v®konyr®teg-mint§t (<100 nm). Ezt az elektronsug§r k¿lºnºsen nagy 

energi§ja teszi lehetŖv®, melyet ¼gy hoznak l®tre, hogy a kat·d hev²t®s®vel gener§lt 

elektronokat az elektr·dok kºz® kapcsolt gyors²t·fesz¿lts®g seg²ts®g®vel gyors²tj§k, ®s az 

an·d fel® ir§ny²tj§k. Mivel a rºvid hull§mhossz¼, 50-100 keV energi§j¼ elektronok j·l 

f·kusz§lhat·k, ²gy szil§rd anyagok fel¿let®nek elektronoptikai lek®pz®s®t teszik lehetŖv®. A 

TEM felv®tel kialakul§s§ban a szil§rd test atommagjain illetve elektronjain rugalmasan 

sz·r·d· ®s elhajl· elektronoknak van jelentŖs®ge, melyeket az objekt²v diafragma 

seg²ts®g®vel kirekeszt¿nk a k®palkot§sb·l, ²gy az elektronsz·r· strukt¼r§k az 

elektronmikroszk·pban §rny®kot adnak. A minta felnagy²tott k®pe nem csak kºzvetlen¿l 

optikailag figyelhetŖ meg binokul§rissal vagy fluoreszk§l· ernyŖn, hanem egy ¼n. CCD 
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(Charge-Coupled Device, tºlt®scsatolt eszkºz) kamera seg²ts®g®vel monitoron is kºvethetŖ, 

illetve rºgz²thetŖ. A kapott k®p ®less®g®t az elektrom§gneses lencs®ken §tfoly· §ram 

erŖss®g®nek v§ltoztat§s§val lehet korrig§lni. Ez a vizsg§lati m·dszer az anyag r§csszerkezet®n 

k²v¿l annak morfol·gi§j§r·l is ad felvil§gos²t§st. A legtºbb ®s legfontosabb inform§ci·kat a 

nagyfelbont§s¼ transzmisszi·s elektronmikroszk·ppal (HR-TEM ï High-resolution 

Transmission Electron M icroscope) kaphatjuk, mellyel ak§r a tºbbfal¼ sz®n nanocsºveket 

fel®p²tŖ h®jak sz§ma is meghat§rozhat·. A transzmisszi·s elektronmikroszk·pok felbont§sa 

(0,2-0,3 nm), ®s a hozz§ kapcsolt technik§k (pl. EDX) abszol¼t kimutat§si hat§rai is 

nagys§grendekkel jobbak (ak§r 10
-20

 g) ï a kisebb besug§rzott t®rfogat miatt ï, mint a 

p§szt§z· elektronmikroszk·pok® [147]. 

P§szt§z· elektronmikroszk·p (SEM ï Scanning Electron M icroscope) eset®ben a 

vizsg§lni k²v§nt mint§t nem §tvil§g²tj§k, hanem egy j·l f·kusz§lt elektronnyal§b seg²ts®g®vel 

a v®gig v§kuum alatt tartott minta fel¿let®t soronk®nt letapogatj§k, s a mint§r·l vissza®rkezŖ 

elektronokkal egy kat·dsug§rcsŖ f®nyintenzit§s§t vez®rlik. Az, hogy milyen t²pus¼ 

elektron§gy¼t haszn§lunk (termikus vagy t®remisszi·s), nagym®rt®kben befoly§solja az 

elektronsug§r energi§j§t. A mint§n §thalad· elsŖdleges elektronok a mint§r·l r®szben 

visszasz·r·dnak, r®szben m§sodlagos (¼n. szekunder) elektronokat gener§lnak a mint§b·l. A 

visszasz·rt elektronok a minta ºsszet®tel®vel ar§nyos k®pk®nt jelen²thetŖk meg, mivel a 

nagyobb tºmegŤ magok jobban visszaverik az elektronokat, ez®rt a k®pen azok vil§gosabbnak 

l§tszanak (visszasz·rt elektronk®p). A mint§b·l kil®pŖ ï 50 eV alatti energi§j¼ ï szekunder 

elektronok fontosak igaz§n a k®palkot§s szempontj§b·l, mivel inform§ci·t szolg§ltatnak a 

minta domborzati viszonyair·l, felsz²ni egyenetlens®geirŖl, morfol·gi§j§r·l, ®s seg²ts®g¿kkel 

®les, nagyfelbont§s¼ k®pet §ll²thatunk elŖ. A keV-os energiatartom§nyban az anyagb·l 

karakterisztikus rºntgensug§rz§s is kil®p, mely minŖs®gi ®s mennyis®gi inform§ci·k 

kinyer®s®t is lehetŖv® teszi (pl. EDX) [148]. A SEM-mel vizsg§land· mint§nak alapvetŖen 

h§rom krit®riumnak kell megfelelnie: 

¶ elektromosan vezetŖ (vagy azz§ tehetŖ) legyen 

¶ v§kuum-§ll· legyen 

¶ ne legyen m§gneses. 

A p§szt§z· elektronmikroszk·ppal k®sz²tett felv®telek nagy m®lys®g®less®gŤek, 

azonban egy SEM-mel kisebb nagy²t§s (max. 10.000-szeres) ®s felbont§s (max. 5 nm) ®rhetŖ 

el, mint egy transzmisszi·s elektronmikroszk·ppal. A mŤszerek lek®pez®sben is vannak 
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k¿lºnbs®gek, mivel a TEM eset®ben ez a f®nymikroszk·pban lezajl· jelens®ghez hasonlatos, 

ezzel szemben a SEM eset®ben hi§nyzik a klasszikus ®rtelemben vett lek®pz®s [147]. 

 

   

13. §bra: A vizsg§lataim sor§n haszn§ltakkal megegyezŖ t²pus¼ TEM (a) ®s SEM (b) 

(Forr§s: www.umassmed.edu ®s www.caeonline.com) 

 

2.4.2. Energiadiszperz²v rºntgenanal²zis 

Ahogy az elŖzŖ alfejezetben is eml²tettem, az elektronnyal§bbal besug§rzott anyagok 

karakterisztikus rºntgensug§rz§st is ki fognak bocs§tani. A beesŖ elektronsug§r k®pes a minta 

atomjainak valamelyik belsŖ elektronp§ly§j§r·l egy elektront kiszor²tani, ®s az ²gy 

meg¿resedŖ elektronp§ly§t egy k¿lsŖ h®jr·l Ă§tugr·ò elektron k®pes elfoglalni. Az ekºzben 

felszabadul· energia ï vagyis a k¿lsŖ ®s a belsŖ p§ly§k energi§inak k¿lºnbs®ge ï rºntgen-

foton form§j§ban fog kisug§rz·dni. Mivel egy adott atom eset®ben az elektronp§ly§k kvant§lt 

energi§j¼ak, ²gy a kisug§rzott rºntgen-foton energi§ja ®s hull§mhossza is az adott atomfajt§ra 

jellemzŖ ®rt®ket vesz fel. Ezt kihaszn§lva az elektronmikroszk·piai m·dszerek elŖnyºsen 

kombin§lhat·k olyan speci§lis detektorokkal, melyekkel ezt a sug§rz§st m®rve m§r kvalitat²v 

®s kvantitat²v meghat§roz§sra is van lehetŖs®g [148].  

Az elektron-besug§rz§s hat§s§ra keletkezŖ karakterisztikus rºntgensug§rz§st az 

energi§ja szerint felbontva megkapjuk az energiadiszperz²v rºntgenspektrumot. A felbont§st 

egy speci§lis detektorral lehet elv®gezni, melyben a becsap·d· rºntgen-foton elektron-lyuk 

p§rokat kelt. Egy ilyen p§r kelt®s®hez §tlagosan 3,8 eV energia sz¿ks®ges, ez§ltal a rºntgen-

foton energi§ja megkaphat· az elektron-lyuk p§rok megsz§ml§l§s§val. Az egyes elemek 

relat²v koncentr§ci·j§t a hozz§juk tartoz· spektrumter¿letek ar§nyaib·l lehet kisz§molni a 

a b 
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sz¿ks®ges korrekci·s faktorok (a rendsz§m, valamint az abszorpci· ®s a fluoreszcencia miatt) 

figyelembe v®tele mellett [148]. 

Az energiadiszperz²v rºntgenanal²zis (EDX ï Energy Dispersive X-ray Analysis) 

legnagyobb elŖnye az, hogy seg²ts®g®vel meghat§rozhatjuk a minta egy tetszŖlegesen 

kiv§lasztott ter¿let®nek, vagy ak§r egyetlen pontj§nak is az ºsszet®tel®t. Ez a lok§lis anal²zis 

egyed¿l§ll·v§ teszi a tºbbi analitikai m·dszerhez k®pest, mert nem csak §tlagos ºsszet®telt 

m®rhet¿nk vele, hanem az egyes helyi feld¼sul§sokat is kimutathatjuk. A m·dszer h§tr§nya 

viszont, hogy kis tºmegsz§m¼ elemek [pl. l²tium (Li), b·r (B), berillium (Be)] kimutat§s§hoz 

nem alkalmazhat· [148]. 

 

2.4.3. Rºntgendiffrakci· 

A rºntgensugarak olyan elektrom§gneses hull§mok, melyek energi§ja jellemzŖen a 

100 eV-t·l 100 keV-ig terjedŖ tartom§nyba esik. Ezek a hull§mok k®pesek n®h§ny sz§z 

mikrom®ter vastagon is a vizsg§land· mint§ba hatolni, ²gy seg²ts®g¿kkel a tºmbf§zisra 

vonatkoz·an kaphatunk inform§ci·t. A diffrakci·s vizsg§latokhoz csak a rºvid (100 pm-es) 

hull§mhossztartom§nyba esŖ ¼n. Ăkem®nyò rºntgensugarakat haszn§lj§k, melyek elsŖsorban 

az atomok elektronjaival l®pnek kºlcsºnhat§sba. A rºntgensz·r·d§s sor§n a sug§rz§sb·l 

sz§rmaz· fotonok ¿tkºznek az atom elektronjaival, ®s emiatt elt®r¿lnek eredeti ir§nyukt·l. 

Ennek eredm®nyek®nt az atom elektronfelhŖje ¼gy viselkedik, mint egy m§sodlagos 

sug§rforr§s, mely a t®r minden ir§ny§ba sug§rozza a rºntgen-fotonokat, mikºzben kºzt¿k 

interferencia l®phet fel. Ha a sugarak nem vesz²tenek az energi§jukb·l, akkor rugalmas 

(Thompson) sz·r·d§sr·l, ha viszont vesz²tenek ï mert egy r®sz®t az elektron felveszi ï, akkor 

rugalmatlan (Compton) sz·r·d§sr·l besz®l¿nk [149]. 

Ha az atomok szab§lyos elrendezŖd®sŤek, ®s az ism®tlŖdŖ egys®gek m®rete azonos 

nagys§grendbe esik a besug§rzott rºntgensug§rz§s hull§mhossz§val, akkor az erŖs²tŖ 

interferenci§nak megfelelŖ sug§rz§st ¼gy ®szlelj¿k, mintha az adott sug§r megfelelŖ szºggel 

diffrakci·t szenvedett volna. Reflexi·t akkor ®szlel¿nk, ha a hozz§ tartoz· ẽ szºg eleget tesz 

a Bragg-egyenletnek: 

nÀɚ = 2ÀdÀsinМ 

n = reflexi·knak megfelelŖ eg®sz sz§m 

ɚ = sug§rz§s hull§mhossza 

d = r®tegt§vols§g 

М = bees®si szºg 
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A rºntgendiffrakci·s m·dszer (XRD ï X-ray Diffraction), valamint a rºntgen 

krisztallogr§f tºbb param®ter (pl. krist§lyoss§gi fok, r®szecskem®ret, r®tegt§vols§gok) 

meghat§roz§s§ra, illetve kvalitat²v anal²zis elv®gz®s®re is alkalmas [149]. 

 

2.4.4. Raman-mikroszk·pia 

A Raman jelens®g l®nyege, hogy egy adott frekvenci§j¼ monokromatikus (§ltal§ban 

l§that·) f®nnyel besug§rzott mint§n a fotonok egy r®sze rugalmatlan ¿tkºz®ssel ®s 

hull§mhosszv§ltoz§ssal sz·r·dik, ®s ezt a diff¼z f®nyt ï melyet a beesŖ f®ny ir§ny§ra 

merŖlegesen m®r¿nk ï frekvencia komponenseire tudjuk bontani. Az anyagok Raman-

aktivit§s§nak a felt®tele, hogy polariz§lhat·s§guk megv§ltozzon a besug§rz· f®ny hat§s§ra 

[150]. 

A Raman-mikroszk·pia konfok§lis (azonos gy¼jt·pontokkal b²r·) elrendez®se miatt 

tºk®letesen alkalmas a k¿lºnbºzŖ m®lys®gekben levŖ anyagr®tegek sz²nk®p®nek elk®sz²t®s®re. 

Mint eml²tettem, a m®r®shez monokromatikus f®ny sz¿ks®ges, ez®rt kedvezŖ tulajdons§gaik 

miatt ï mint pl. a nagy intenzit§s vagy a keskeny spektr§lis sz®less®g ï legink§bb l®zereket 

haszn§lnak f®nyforr§sk®nt. A Raman-mikroszk·p (14. §bra) tov§bbi fŖbb egys®gei kºz® 

tartozik m®g a mintat®r optika, a monokrom§tor, a detektor, az erŖs²tŖ elektronika, valamint a 

regisztr§l· egys®g is. A mŤszer mŤkºd®se sor§n a f®ny a mikroszk·pon kereszt¿l 

f·kusz§l·dik a mint§ra, ott sz·r·dik, majd egy optikai r§csra ker¿l, mely a spektrumot egy 

CCD kamer§ra vet²ti, amely ezut§n egy monitoron kereszt¿l nyomon kºvethetŖ, illetve 

rºgz²thetŖ [150]. 

 

 

14. §bra: A Raman-anal²zis sor§n haszn§lttal megegyezŖ t²pus¼ mikroszk·p 

(Forr§s: www.thermofisher.com) 
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A konfok§lis Raman-mikroszk·pia nagy elŖnye, hogy olyan esetekben is 

r®szletgazdag molekul§ris k®pet szolg§ltat, mikor a hagyom§nyos optikai mikroszk·pokkal 

m§r nem lehet kontrasztos felv®telt k®sz²teni, valamint hogy a fluoreszcens mikroszk·piai 

elj§r§sokkal szemben itt nincs sz¿ks®g fluoreszcens jelºlŖkre, mivel a m®r®s sor§n a mŤszer 

pixelrŖl pixelre veszi fel a Raman spektrumot, ez§ltal pedig a hull§msz§mt·l f¿ggŖ felbont§st 

kapunk. Mindezek mellett ez a m·dszer nem ig®nyel k¿lºnºsebb minta-elŖk®sz²t®st, 

roncsol§smentes m®r®si technika, ®s nem csak szil§rd, de g§z ®s foly®kony halmaz§llapot¼ 

anyagok vizsg§lat§ra is alkalmas [150]. 

 

2.4.5. Fourier-transzform§ci·s infravºrºs spektroszk·pia 

Az infravºrºs spektroszk·pia (IR ï Infrared Specroscopy) egy olyan abszorpci·n 

alapul· m®r®si m·dszer, mely az anyag szimmetria megfontol§sok szerinti IR akt²v rezg®si 

§tmeneteinek vizsg§lat§ra szolg§l. A mint§t sz®les ®s folyamatos spektrum¼ infravºrºs 

f®nnyel kell megvil§g²tani, majd az §tengedett (transzmitt§lt) vagy visszavert (reflekt§lt) f®ny 

spektrum§t kell detekt§lni. Az ²gy kapott sz²nk®pbŖl hi§nyozni fognak azok a hull§mhosszak 

melyekhez a megfelelŖ IR akt²v (gerjesztett) rezg®si §tmenetek tartoznak. A Fourier-

transzform§lt infravºrºs spektroszk·pia (FT-IR ï Fourier Transformed Infrared 

Spectroscopy) elnevez®s arra utal, hogy a m®r®s sor§n nyert nyers adatok val·di spektrumm§ 

alak²t§s§hoz Fourier-transzform§ci· elv®gz®se sz¿ks®ges [150]. 

Fontos megjegyeznem, hogy szil§rd anyagok vizsg§lata sor§n rendk²v¿l hasznos lehet 

a gyeng²tett teljes reflexi·s (ATR ï Attenuated Total Reflectance) m·dszer haszn§lata. Ennek 

l®nyege, hogy a vizsg§land· mint§ra egy nagy tºr®smutat·val rendelkezŖ egykrist§lyt 

(§ltal§ban gy®m§ntot) szor²tunk, ®s az infravºrºs f®nyt ennek t¼loldal§ra vezetj¿k be. A 

krist§ly optikai tulajdons§gaib·l ad·d·an a besug§rzott f®ny a mint§val ®rintkezŖ 

krist§lylapokon teljes reflexi·t szenved el, mikºzben nem l®p ki a krist§lyb·l, emellett pedig a 

minta rezg®si §tmenetei a reflexi·t modul§lj§k, ²gy a krist§lyb·l kivezetett f®ny sz²nk®pe m§r 

a vizsg§land· anyagra jellemzŖ rezg®si §tmenetek hat§s§t is t¿krºzi. Az ATR nagy elŖnye (a 

Raman-mikroszk·phoz hasonl·an), hogy semmilyen minta-elŖk®sz²t®st nem ig®nyel, ²gy a 

tradicion§lisabb transzmisszi·s ®s reflexi·s technik§kkal nem vizsg§lhat· mint§k (pl. 

¿veghordoz·s mint§k, v®konyr®tegek, stb.) m®r®s®re is alkalmas lehet [150].  

 

2.4.6. Termogravimetria 

Ennek a technik§nak a seg²ts®g®vel megkaphatjuk a vizsg§land· minta ï hŖ hat§s§ra 

bekºvetkezŖ ï minŖs®g®re ®s §talakul§s§ra jellemzŖ, tºmegv§ltoz§ssal j§r· folyamatok 
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kezdeti, illetve v®gsŖ hŖm®rs®klet®t. A m·dszer alapja, hogy a minta tºmeg®nek v§ltoz§s§t 

m®rj¿k (meghat§rozott hŖm®rs®kleti program szerint) az idŖ f¿ggv®ny®ben. A vizsg§lt 

tulajdons§g megv§ltoz§sa rendszerint szŤk hŖm®rs®klettartom§nyban, az anyagi minŖs®gre 

jellemzŖ hŖm®rs®kleten indul meg [151]. 

A termogravimetri§s m®r®s (TG - Thermogravimetry) sor§n az analitikai m®rleg 

karj§val ºsszekºtºtt mintatart·ba ï mely egy elektromosan fŤthetŖ kemenc®ben helyezkedik 

el ï ker¿l a vizsg§land· minta, majd a mintatart· t®gelyt ¼gy hev²tik fel, hogy a minta 

hŖm®rs®klete idŖben egys®gesen emelkedjen. A vizsg§lat sor§n a meghat§roz§s c®lj§t·l 

f¿ggŖen tºbbf®le g§zatmoszf®ra is alkalmazhat· (pl. nitrog®n, oxig®n, levegŖ, stb.). A 

k®sz¿l®k egyidejŤleg m®ri a hŖm®rs®kletet (T), a tºmegv§ltoz§st (TG), a tºmegv§ltoz§s 

sebess®g®t (DTG ï Differential Thermogravimetry), valamint a hŖtartalom-v§ltoz§s 

k¿lºnbs®g®t (DTA ï Differential Thermal Analysis), ²gy egyetlen m®r®ssel tºbb, az adott 

anyagra jellemzŖ inform§ci· is nyerhetŖ [151]. 

 

2.4.7. Fajlagos fel¿let meghat§roz§s 

Szil§rd halmaz§llapot¼ anyagok tºmegegys®gre vonatkoztatott (fajlagos) fel¿let®nek 

meghat§roz§sa tºbbf®le m·dszerrel is lehets®ges, melyek §ltal§ban tºmeg vagy t®rfogat 

m®r®s®re vezethetŖek vissza. Ezen m·dszerek alapja, hogy a vizsg§lni k²v§nt anyag fel¿let®re, 

ismert fel¿letig®nyŤ, de nem specifikusan kºtŖdŖ anyagot adszorbe§ltatunk, ²gy a fajlagos 

fel¿let meghat§roz§s§t c®lz· m·dszerek mindegyik®nek elsŖ l®p®se a vizsg§land· mint§n m§r 

adszorbe§lt anyagok elt§vol²t§sa, vagyis azok deszorpci·ja. Ez §ltal§ban v§kuumos hŖkezel®s 

seg²ts®g®vel tºrt®nik, amivel ²gy az adszorpci·s kºtŖhelyek fogad·k®pess® tehetŖk. Ezt a 

l®p®st kºveti a fel¿let meghat§roz§s alapj§ul szolg§l· izoterma rºgz²t®se, mely volumetri§s 

elj§r§st alkalmazva azt jelenti, hogy meghat§rozott mennyis®gŤ adszorpt²vumot (a fel¿leten 

megkºtŖdŖ anyagot) adunk a vizsg§lt mint§hoz, ®s m®rj¿k az adszorpci·s/deszorpci·s 

egyens¼ly be§llta ut§ni nyom§scsºkken®st. A szil§rd adszorbens ®s az adszorpt²vum anyagi 

minŖs®ge alapj§n k¿lºnbºzŖ alak¼ izoterm§k nyerhetŖk (pl. BET), melyek inform§ci·t 

szolg§ltatnak a k®t anyag kºzti kºlcsºnhat§sok erŖss®g®re, a vizsg§lt adszorbens fel¿let®nek 

nagys§g§ra, valamint annak (p·rus)szerkezet®re (p·rusm®ret-eloszl§s§ra) vonatkoz·an. 

Adszorpt²vumk®nt §ltal§ban nitrog®nt (ritk§bban valamilyen nemesg§zt, pl. argont vagy 

kriptont) alkalmaznak [152].  
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3. C®lkitŤz®s 
 

 A Prof. Dr. Hern§di Kl§ra §ltal vezetett Alkalmazott NanocsŖ Technol·gia 

kutat·csoport tagjai az elm¼lt ®vtizedekben m§r tºbbf®le f®m-oxidnak (pl. SnO2, Al2O3, ZnO) 

a sz®n nanocsºvek fel¿let®re val· felvitel®vel foglalkoztak, valamint az elŖ§ll²tott 

nanokompozitoknak a fotokatal²zis, a g§zdetekt§l§s, vagy egy®b felhaszn§l§si ter¿leten val· 

alkalmazhat·s§g§t is vizsg§lt§k. A kor§bbi eredm®nyek alapj§n kijelenthetŖ, hogy a 

szervetlen f®m-oxid alap¼ sz®n nanocsŖ nanokompozitok elŖ§ll²t§sa hasonl· s®ma alapj§n 

tºrt®nhet, §m az elŖ§ll²tani k²v§nt f®m-oxidok elt®rŖ k®mi§ja miatt minden kompozit eset®n 

ºn§ll· elj§r§s kidolgoz§sa sz¿ks®ges. Az alkalmazott f®m-oxidt·l f¿ggŖen a k¿lºnbºzŖ 

elŖ§ll²t§si param®tereknek jelentŖs hat§sa van a keletkezett kompozit szerkezet®re, ²gy doktori 

disszert§ci·mban ï a teljess®g ig®nye n®lk¿l ï igyekszem r§vil§g²tani sz§mos ilyen, kiemelten 

fontos szint®zis-param®terre. Ki kell emeljem, hogy minden bemutatott kompozit anyag 

eset®ben tºbb param®ter hat§s§t is vizsg§ltam, §m terjedelmi okok miatt e dolgozat keretein 

bel¿l csup§n az adott rendszerben az elŖvizsg§latok alapj§n legmeghat§roz·bbnak ²t®lt 

param®ter seg²ts®g®vel illusztr§lom annak fontoss§g§t. 

C®ljaim kºzºtt szerepelt, hogy TiO2/MWCNT nanokompozitokat §ll²tsak elŖ az 

impregn§l§s m·dszer®vel, ezen bel¿l tanulm§nyozni k²v§ntam a k¿lºnbºzŖ m®retŤ 

oldall§ncokkal rendelkezŖ szerves prekurzorok alkoxi-csoportjainak m®rete ®s a szint®zis 

sor§n lej§tsz·d· hidrol²zis sebess®ge kºzºtti ºsszef¿gg®st, ®s annak hat§s§t az elŖ§ll²tott 

nanokompozitok fotokatalitikus aktivit§s§ra. 

C®lul tŤztem ki annak tanulm§nyoz§s§t, hogy mik®nt §ll²that·k elŖ WO3/MWCNT 

kompozit anyagok k¿lºnbºzŖ impregn§l§si m·dszerek seg²ts®g®vel ®s elt®rŖ old·szeres 

kºr¿lm®nyek kºzºtt, valamint hogy milyen hat§ssal lehet a hŖkezel®s hŖm®rs®klet®nek 

kism®rt®kŤ v§ltoztat§sa az elŖ§ll²tott nanokompozitok szerkezet®re. 

Doktori munk§m sor§n kiemelt feladat volt azt is, hogy a k¿lºnbºzŖ kalcin§l§si 

hŖm®rs®kletek ®s idŖk alkalmaz§s§val mik®nt §ll²that·k elŖ k¿lºnbºzŖ szerkezettel ®s 

krist§lyform§val rendelkezŖ indium-tartalm¼ nanokompozitok, valamint hogy a szint®zis 

sor§n kialakul-e k®miai kapcsolat is a kompozit anyagok alkot·elemei kºzºtt. 

Mindezek mellett tºbb k¿lºnbºzŖ szint®zis m·dszer kipr·b§l§s§val vizsg§lni 

k²v§ntam, hogy mely technika a legalkalmasabb ZrO2/MWCNT nanokompozitok 

elŖ§ll²t§s§hoz fogorvosi implant§tumok erŖs²tŖanyagak®nt tºrt®nŖ felhaszn§l§sa c®lj§b·l. 
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4. K²s®rleti r®sz 
 

4.1. Felhaszn§lt anyagok 
 

 A kompozit mint§k elŖ§ll²t§sa sor§n felhaszn§lt tºbbfal¼ sz®n nanocsºveket (15. §bra; 

a) a kutat·csoport nemzetkºzi kapcsolatai r®v®n az £cole Polytechnique F®d®rale de 

Lausanne (EPFL) bocs§totta rendelkez®semre. A MWCNT-ket CCVD elj§r§ssal, forg· 

csŖkemenc®ben §ll²tott§k elŖ nitrog®n §ramban, 720ÁC-on. A szint®zis sor§n sz®nforr§sk®nt 

acetil®nt, kataliz§tork®nt pedig CaCO3 hordoz·n rºgz²tett Fe/Co-ot haszn§ltak. A CaCO3 

hordoz· fontoss§ga abban rejlik, hogy nagym®rt®kben nºveli a tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek 

szelekt²v k®pzŖd®s®t az amorf sz®nform§k, illetve a sz®nnel bor²tott kataliz§torszemcs®k 

k®pzŖd®s®vel szemben [35, 153]. A kapott term®kbŖl a szennyezŖ hordoz·anyagot, illetve 

kataliz§torszemcs®ket egy l®p®sben, §sv§nyi savas kezel®s seg²ts®g®vel t§vol²tottam el. 

ElsŖk®nt a sz®n nanocsŖ term®ket 1 ·r§n §t 10%-os s·savban (HCl) ï egy m§gneses keverŖ 

seg²ts®g®vel ï kevertettem, majd v²zsug§rszivatty¼ seg²ts®g®vel szŤrtem, ®s h²g²tott HCl-

oldattal §t-, desztill§lt v²zzel pedig pH-semlegesre mostam. A tiszt²tott MWCNT §tm®rŖje 

§tlagosan 20-60 nm kºz® esett, m²g §tlagos hossz¼s§guk a n®h§ny sz§z nanom®tertŖl a n®h§ny 

mikrom®terig terjedt [35, 153]. A Raman-spektrum j·l haszn§lhat· ï fŖ cs¼csainak (D, G, ®s 

Gô) ar§nya alapj§n ï a term®k ºsszet®tel®nek jellemz®s®re (15. §bra; b). Az elŖ§ll²tott term®k 

f®mtartalm§t kor§bban m§r sv§jci partnereink egy ICP-MS anal²zis seg²ts®g®vel ellenŖrizt®k 

[154]. A cs¼csintenzit§sok, ®s a tºmegspektrometri§s vizsg§lat alapj§n meg§llap²that·, hogy a 

munk§nk sor§n haszn§lt MWCNT-k nagyon j· minŖs®gŤek voltak. 

 

  

15. §bra: Az elŖ§ll²t§s sor§n haszn§lt, tiszt²tott MWCNT SEM felv®tele (a) ®s Raman-spektruma (b) 

(Forr§s: saj§t felv®tel ®s [35, 153]) 
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A nanokompozit mint§k elŖ§ll²t§sa sor§n felhaszn§lt egy®b anyagokat (pl. 

prekurzorokat, old·szereket, stb.) az I. t§bl§zatban foglaltam ºssze. A felt¿ntetett anyagok 

mindegyike megfelelŖ tisztas§g¼ volt, mindenf®le tov§bbi kezel®s n®lk¿l haszn§ltuk fel Ŗket. 

 

I. t§bl§zat: K²s®rleteim sor§n felhaszn§lt anyagok list§ja 

 Megnevez®s Tisztas§g Gy§rt· 

T
iO

2
/M

W
C

N
T

 

n
a

n
o

k
o

m
p

o
z
it
o

k 

Prekurzor 

Tit§n-(IV) -etoxid 

[Ti(OC2H5)4] 
99,9% Sigma-Aldrich Kft. 

Tit§n-(IV) -izopropoxid 

[Ti(OC3H7)4] 
99,9% Sigma-Aldrich Kft. 

Tit§n-(IV) -butoxid 

[Ti(OC4H9)4] 
99,9% Sigma-Aldrich Kft. 

Old·szer 
Abszol¼t etanol (EtOH) 

[C2H5OH] 
99,99% Molar Chemicals Kft. 

W
O

3
/M

W
C

N
T

 

n
a

n
o

k
o

m
p

o
z
it
o

k 

Prekurzor 
Volfr§m-(VI) -hexaklorid 

[WCl6] 
99,9% Sigma-Aldrich Kft. 

Old·szer 

Abszol¼t etanol (EtOH) 

[C2H5OH] 
99,99% Molar Chemicals Kft. 

Izopropil-alkohol (IPA) 

[C3H7OH] 
Ó 99,7% Sigma-Aldrich Kft. 

Aceton 

[C3H6O] 
Ó 99,9% Sigma-Aldrich Kft. 

pH 

szab§lyoz· 

Amm·nia-oldat (25%) 

[NH4OH] 
- Sigma-Aldrich Kft. 

In
2
O

3
/M

W
C

N
T

 

n
a

n
o

k
o

m
p
o

z
it
o

k 

Prekurzor 
Indium-(III) -triklorid 

[InCl3] 
99,9% Sigma-Aldrich Kft. 

Old·szer 
Desztill§lt v²z 

[H2O] 
- SZTE AKKT 

Z
rO

2
/M

W
C

N
T

 

n
a

n
o

k
o

m
p
o

z
it
o

k 

Prekurzor 
Cirk·nium-(IV)-propoxid 

[Zr(OC3H7)4] ï 70 m/m% 
- Sigma-Aldrich Kft. 

Old·szer 
Izopropil-alkohol (IPA) 

[C3H7OH] 
Ó 99,7% Sigma-Aldrich Kft. 
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4.2. Kompozit mint§k elŖ§ll²t§sa 
 

4.2.1. TiO2/MWCNT nanokompozitok elŖ§ll²t§sa 

 A tit§n-dioxid tartalm¼ sz®n nanocsŖ nanokompozit mint§kat egy lass¼ hidrol²zissel 

kombin§lt impregn§l§sos m·dszer (16. §bra) seg²ts®g®vel §ll²tottuk elŖ, mely sor§n tºbbfal¼ 

sz®n nanocsºveket haszn§ltunk alapanyagk®nt, k¿lºnbºzŖ tit§n tartalm¼ alkoxi-vegy¿leteket 

(tit§n-(IV) -etoxid [Ti(OEt)4], tit§n-(IV)-izopropoxid [Ti(OiPr)4], tit§n-(IV)-butoxid 

[Ti(OBu)4]) pedig prekurzork®nt. ElsŖ l®p®sben 50 mg MWCNT-hez 100 cm
3
 abszol¼t 

etanolt (EtOH) adtunk, majd ultrahangos szonik§l§s seg²ts®g®vel 45 perc alatt finom 

szuszpenzi·t k®sz²tett¿nk belŖl¿k. Ezt kºvetŖen a v®gterm®k tervezett tºmegar§nya (10:1 ï 

TiO2/MWCNT) alapj§n kisz§molt mennyis®gŤ foly®kony prekurzor-anyagokat inert argon-

atmoszf®ra alatt cseppenk®nt az elk®sz²tett szuszpenzi·khoz adagoltuk, majd a kever®keket 

egy-egy m§gneses keverŖ seg²ts®g®vel ï a tºk®letes old·d§s ®rdek®ben ï 1 ·r§n §t 

kevertett¿k. Ezut§n a mint§kat elt§vol²tottuk az argon-atmoszf®ra al·l ®s 1 h®ten kereszt¿l 

szabad levegŖn §llni hagytuk Ŗket, mely idŖ alatt lezajlott a prekurzor-anyagok lass¼ 

hidrol²zise a levegŖ nedvess®gtartalm§nak felhaszn§l§s§val. A folyamat kºvetkezŖ l®p®sek®nt 

a mint§kat PVDF membr§non (p·rusm®ret = 0,10 ɛm; §tm®rŖ = 47 mm) §tszŤrt¿k, EtOH-lal 

mostuk, majd 24 ·r§n §t sz§r²t·szekr®nyben 90ÁC-on sz§r²tottuk. A teljes old·szermennyis®g 

elp§rolg§sa ut§n sz¿rk®s porszerŤ term®ket kaptunk mindh§rom prekurzor alkalmaz§sa 

eset®n, mely porokat k¿lºn-k¿lºn hŖkezelt¿k 3 ·r§n §t 400ÁC-on [103, 112]. 

 

 

16. §bra: Az impregn§l§s sematikus §br§zol§sa  
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4.2.2. WO3/MWCNT nanokompozitok elŖ§ll²t§sa 

A volfr§m-tartalm¼ kompozit mint§k elŖ§ll²t§sa sor§n k®t k¿lºnbºzŖ impregn§l§sos 

m·dszert alkalmaztunk: egy ĂegyszerŤò ®s egy kicsapat§ssal kombin§lt impregn§l§sos 

technik§t. Ez ut·bbi abban t®rt el a kor§bban a 2.2.2.-es alfejezetben m§r ismertetett 

impregn§l§s folyamat§t·l, hogy a szint®zis sor§n a prekurzor-oldat ®s a sz®n nanocsŖ 

szuszpenzi· elegy²t®se ut§n, de m®g az old·szer elp§rologtat§sa elŖtt 25%-os amm·nia 

oldatot adagoltunk a rendszerhez, melynek hat§s§ra bizonyos esetekben feh®r sz²nŤ csapad®k 

v§lt ki. Felt®telez®s¿nk szerint ez az anyag valamilyen amm·nium-volfram§t vegy¿let (pl. 

amm·nium-paravolfram§t), amely a bep§rl§s sor§n (17. §bra) megtapad a sz®n nanocsºvek 

fel¿let®n, majd a hŖkezel®s folyam§n volfr§m-trioxidd§ bomlik [113], ²gy alak²tva ki a f®m-

oxid r®teget a csºvek fel¿let®n [4, 98]. 

 

 

17. §bra: A bep§rl§s folyamata impregn§l§s eset®n 

 

A szint®zisek sor§n alapanyagk®nt tºbbfal¼ sz®n nanocsºveket, prekurzork®nt 

volfr§m-(VI) -hexakloridot (WCl6) haszn§ltunk, old·szerk®nt pedig tºbb k¿lºnbºzŖ vegy¿letet 

(abszol¼t etanol, izopropil-alkohol, aceton) is kipr·b§ltunk mindk®t m·dszer eset®ben. A k®sz 

kompozit term®kre meg§llap²tott tºmegar§ny 15:1 (WO3:MWCNT) volt. ElsŖ l®p®sk®nt 

minden esetben egy h²g szuszpenzi·t k®sz²tett¿nk 20 mg sz®n nanocsŖ ®s a megfelelŖ 

old·szer 40 cm
3
-®nek felhaszn§l§s§val, 45 perces ultrahangos szonik§l§s seg²ts®g®vel. 

Ekºzben a kisz§molt mennyis®gŤ prekurzort feloldottuk az old·szer 20 cm
3
-®ben, majd az 

oldatot a tºk®letes old·d§s ®rdek®ben 30 percig egy m§gneses keverŖ seg²ts®g®vel 

kevertett¿k. Ezut§n a k®sz oldatot a sz®n nanocsŖ szuszpenzi·hoz egy b¿retta seg²ts®g®vel 



Berki P®ter - Ph.D. ®rtekez®s  K²s®rleti r®sz 

41 

 

cseppenk®nt hozz§adagoltuk. A szint®zis ezen pontj§n adtunk hozz§ 4 cm
3
 25%-os amm·nia-

oldatot az azonos old·szerrel k®sz¿lt mint§k egyik®hez, aminek eredm®nyek®nt az etanol ®s 

aceton eset®ben feh®r csapad®k v§lt ki, m²g az izopropil-alkohol (IPA) eset®ben nem volt 

tapasztalhat· kicsap·d§s. Ezt kºvetŖen az old·szer fajt§j§t·l f¿ggŖen k¿lºnbºzŖ 

hŖm®rs®kleten (aceton Ÿ 45ÁC, etanol Ÿ 65ÁC, izopropil-alkohol Ÿ 75ÁC) bep§roltuk a 

mint§kat egy-egy fŤthetŖ m§gneses keverŖ seg²ts®g®vel (17. §bra). Az old·szermennyis®g 

teljes elp§rolg§sa ut§n elt®rŖ sz²nŤ, porszerŤ term®keket kaptunk, amiket ezut§n 

sz§r²t·szekr®nyben az old·szer fajt§j§t·l f¿ggŖen k¿lºnbºzŖ hŖm®rs®kleten (aceton Ÿ 55ÁC, 

etanol Ÿ 75ÁC, izopropil-alkohol Ÿ 85ÁC) sz§r²tottunk 24 ·r§n kereszt¿l. A folyamat 

lez§r§sak®nt az egyszerŤ impregn§l§ssal k®sz¿lt mint§kat statikus kemenc®ben, 450ÁC-on ®s 

levegŖben, a kicsapat§ssal k®sz¿lt mint§kat pedig csŖkemenc®ben, 700ÁC-on ®s nitrog®n 

atmoszf®r§ban hŖkezelt¿k 3 ·r§n §t. A nitrog®n atmoszf®ra haszn§lat§t az tette sz¿ks®gess®, 

hogy levegŖ jelenl®t®ben a sz®n nanocsºvek 500ÁC kºrny®k®n elkezdenek ®gni [4, 98]. 

Mint az majd az eredm®nyek k®sŖbbi ismeret®ben ki fog der¿lni, a legjobb eredm®nyt 

az aceton felhaszn§l§s§val tºrt®nŖ egyszerŤ impregn§l§sos m·dszerrel siker¿lt el®rni, ²gy 

ezzel a technik§val h§rom tov§bbi mint§t is k®sz²tett¿nk, melyeket h§rom k¿lºnbºzŖ 

hŖm®rs®kleten (400ÁC, 450ÁC ®s 500ÁC) hŖkezelt¿nk, mivel arra is k²v§ncsiak voltunk, hogy 

a legjobbnak tal§lt old·szer eset®ben a hŖm®rs®klet v§ltoztat§sa milyen hat§ssal van a 

kompozit anyagok kialakul§s§ra [4, 98]. 

 

4.2.3. In2O3/MWCNT nanokompozitok elŖ§ll²t§sa 

E kompozit mint§kat egy egyszerŤ impregn§l§sos m·dszer (16. §bra) seg²ts®g®vel 

§ll²tottuk elŖ, mely sor§n tºbbfal¼ sz®n nanocsºveket haszn§ltunk kiindul§si anyagk®nt, 

indium-(II) -trikloridot (InCl3) pedig prekurzork®nt. Hasonl·an a tºbbi nanokompozit 

k®sz²t®s®hez, elŖszºr 100 mg MWCNT-hez 150 cm
3
 desztill§lt vizet adtunk, majd ultrahangos 

szonik§l§s seg²ts®g®vel 45 perc alatt finom szuszpenzi·t k®sz²tett¿nk belŖl¿k. Ekºzben a 

tervezett tºmegar§nyhoz (4:1 ï In2O3:MWCNT) sz¿ks®ges mennyis®gŤ prekurzort 20 cm
3
 

desztill§lt v²zben feloldottuk, majd az oldatot egy m§gneses keverŖ seg²ts®g®vel tov§bbi f®l 

·r§n §t kevertett¿k. Ezut§n a k®sz sz®n nanocsŖ szuszpenzi·hoz ï folyamatos kevertet®s 

mellett ï mintegy 30 perc alatt egy b¿retta seg²ts®g®vel cseppenk®nt hozz§adagoltuk a 

prekurzor-oldatot, majd a kever®ket egy fŤthetŖ m§gneses keverŖn 90ÁC-on bep§roltuk. A 

teljes old·szermennyis®g elp§rolg§sa ut§n egy fekete porszerŤ term®ket kaptunk, melyet 

tov§bbi 24 ·r§n §t sz§r²t·szekr®nyben 110ÁC-on sz§r²tottunk. Ezt kºvetŖen a kisz§r²tott mint§t 

h§rom egyenlŖ r®szletre osztottuk, ®s az egyes r®szleteket k¿lºn-k¿lºn hŖkezelt¿k 3 ·r§n §t, 3 
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k¿lºnbºzŖ hŖm®rs®kleten: 300ÁC, 350ÁC, ®s 400ÁC-on. Az §tfog· vizsg§latok elv®gz®se, ®s 

az ºsszehasonl²that·s§g ®rdek®ben referenciaanyagokat [indium-oxikloridot (InOCl) ®s 

indium-oxidot (In2O3)] is k®sz²tett¿nk [102]. 

 

4.2.4. ZrO2/MWCNT nanokompozitok elŖ§ll²t§sa 

Cirk·nium-tartalm¼ kompozitok k®sz²t®s®n®l tºbbf®le elŖ§ll²t§si m·dszert 

alkalmaztunk, azonban minden esetben 50 mg sz®n nanocsŖbŖl indultunk ki, amit minden 

minta eset®ben 100 cm
3
 izopropil-alkoholban szuszpend§ltuk. A szonik§l§s ideje alatt 

elŖk®sz²tett¿k az alkalmazott tºmegar§nyt·l (4:1 ï ZrO2:MWCNT) f¿ggŖen kisz§m²tott 

mennyis®gŤ prekurzort (cirk·nium-(IV)-propoxid) tartalmaz· oldatokat, majd ezeket a 

szint®zis m·dszertŖl f¿ggŖen k¿lºnbºzŖ m·dokon adtuk hozz§ a nanocsºveket tartalmaz· 

szuszpenzi·hoz [5]. 

Az egyik alkalmazott technika egy gyors hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§s volt, 

melynek k®t m·dosulat§t is haszn§ltuk: az egyik esetben lassan, cseppenk®nt adagoltuk a 

prekurzor-oldatot a MWCNT-szuszpenzi·hoz, m²g a m§sik m·dszern®l sim§n ºsszeºntºtt¿k 

Ŗket. Az elsŖ esetben a kever®ket 10 perc kevertet®s ut§n 80ÁC-on bep§roltuk, m²g a m§sik 

impregn§l§sos m·dszern®l a sz®n nanocsŖ szuszpenzi· ®s a prekurzor oldat kever®k®t 

levegŖtŖl Parafilmmel
È
 elz§rva 1 napig kevertett¿k, ezt kºvetŖen pedig az elŖzŖ m·dszern®l 

ismertetett m·don bep§roltuk [5]. 

A fentebb ismertetett technik§kat tov§bbgondolva alkalmaztunk lass¼ hidrol²zist is. 

Enn®l az elj§r§sn§l a sz®n nanocsŖ szuszpenzi·t argon-atmoszf®ra alatt kevertett¿k, majd 

tov§bbi old·szer adagol§sa n®lk¿l hozz§adtuk a sz¿ks®ges mennyis®gŤ prekurzort. Tov§bbi 1 

·r§n §t tºrt®nŖ kevertet®s ut§n a mint§t elt§vol²tottuk az inert atmoszf®r§b·l, ®s 1 h®ten 

kereszt¿l szabad levegŖn §llni hagytuk, mely idŖ alatt lezajlott a prekurzor-anyag lass¼ 

hidrol²zise (a levegŖ nedvess®gtartalm§nak felhaszn§l§s§val) ®s az old·szer elp§rolg§sa [5]. 

Utols· m·dszerk®nt egy szolvoterm§lis technik§t is alkalmaztunk, mely esetben a 

prekurzort kºzvetlen¿l a szuszpenzi·hoz adagoltuk, majd a kever®ket 1 ·r§n §t 

szobahŖm®rs®kleten kevertett¿k. Ezt kºvetŖen a kever®ket teflon bet®tes ac®l autokl§vba 

ºntºtt¿k, ®s 24 ·r§ra sz§r²t·szekr®nybe helyezt¿k 180ÁC-on (az autokl§vok tºltºtts®ge 50% 

kºr¿li volt). 24 ·ra eltelt®vel leszŤrt¿k ®s kisz§r²tottuk a mint§t [5]. 

Minden elŖ§ll²t§si m·dszer z§r· l®p®sek®nt hŖkezelt¿k az elŖ§ll²tott mint§kat, 3 ·r§n 

kereszt¿l 400ÁC-on, mely hŖm®rs®kletet szakirodalmi adatok alapj§n v§lasztottuk, mivel 

kor§bbi DTG anal²zisek sor§n meg§llap²tott§k, hogy ez a hŖm®rs®klet m§r el®g a krist§lyos 

f§zis megjelen®s®hez (ami jellemzŖen tetragon§lis cirk·nia) [5]. 
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4.3. Kompozit anyagok jellemz®se 
 

 Az elŖ§ll²t§sok sor§n kapott kompozit term®keket tºbb mŤszer ®s m·dszer 

seg²ts®g®vel is vizsg§ltuk: transzmisszi·s- ®s p§szt§z· elektronmikroszk·ppal, 

rºntgenkrisztallogr§ffal, illetve Raman-mikroszk·ppal, valamint v®gezt¿nk energiadiszperz²v 

rºntgenanal²zist, termogravimetri§s ®s spektroszk·pi§s vizsg§latokat, valamint fajlagos fel¿let 

meghat§roz§sokat is. 

A sz®n nanocsºvek fel¿let®n kialakult szervetlen fedŖr®tegeket egy Philips CM 10 

(100 keV) t²pus¼ TEM-mel, valamint egy FEI Tecnai G
2
 20 X-TWIN (200 keV) t²pus¼ HR-

TEM-el tanulm§nyoztuk, mely vizsg§latok sor§n a mint§k elŖk®sz²t®sekor a Ăfelcseppent®sò 

m·dszer®t alkalmaztuk. Ennek a l®nyege, hogy a porszerŤ mint§k egy kis r®szlet®t 1,25 cm
3
 

(az elŖ§ll²t§sn§l is haszn§lt) old·szerben szuszpend§ltuk, majd ebbŖl 2-3 cseppet egy CF 200 

t²pus¼, ragaszt·anyagot tartalmaz· h§rty§val bevont r®z-gridre (Ăr®zrost®lyraò) 

cseppentett¿nk Pasteur-pipetta seg²ts®g®vel. A felv®telek elemz®s®hez ®s konvert§l§s§hoz az 

ImageJ ®s a Soft Imaging Viewer programokat haszn§ltuk. 

 A SEM-anal²zist a volfr§m-, indium- ®s cirk·nium-tartalm¼ kompozitok eset®ben egy 

Hitachi S-4700 Type II FE-SEM t²pus¼ p§szt§z· elektronmikroszk·p seg²ts®g®vel v®gezt¿k, 

melynek hŤtºtt t®remisszi·s §gy¼ja az 5-15 keV-os tartom§nyban k®pes mŤkºdni. Ezzel 

szemben, mivel a tit§n-tartalm¼ nanokompozitok egy gºrºg-magyar nemzetkºzi 

egy¿ttmŤkºd®s keretein bel¿l lettek kifejlesztve, ²gy ezeknek az anyagoknak az elemz®s®hez 

ï a kooper§ci· ideje alatti gºrºgorsz§gi tart·zkod§som idej®n ï egy Zeiss SUPRA 35VP 

p§szt§z· elektronmikroszk·pot alkalmaztunk Christos Tsakiroglou-val ®s csoportj§val a 

FORTH/ICE-HT kutat·int®zetben. 

Az EDX anal²zishez szint®n a Hitachi S-4700 Type II FE-SEM t²pus¼ p§szt§z· 

elektronmikroszk·pot haszn§ltuk, kieg®sz²tve egy Rºntec XFlash Detector 3001 SDD t²pus¼ 

detektorfej alkalmaz§s§val. A vizsg§latok elv®gz®se sor§n alum²nium mintatart·ra ragasztott 

vezetŖ Ăcarbon-tapeò-et haszn§ltunk mintahordoz·k®nt, az elektromosan kev®sb® vezetŖ 

mint§kra pedig n®h§ny nanom®teres arany-pall§dium r®teget p§rologtattunk argon 

atmoszf®r§ban, 60 m§sodperces idŖtartamban, 18 mA plazma§rammal, NanoQuorum SC7620 

sputter coater k®sz¿l®kkel. 

 Az elŖ§ll²tott nanokompozitok krist§lyszerkezet®nek vizsg§lat§t egy ï a detekt§l§shoz 

karakterisztikus rºntgensug§rz§st (CuKŬ Ÿ ɚ = 0,15418 nm) felhaszn§l· ï Rigaku Miniflex-

II Diffractometer t²pus¼ krisztallogr§ffal v®gezt¿k. A sz®n nanocsºvek fel¿let®n kialakult 

szervetlen r®teg(ek) §tlagos vastags§g§t, valamint a l®trejºtt r®szecsk®k §tlagos m®ret®t a 
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m®r®s sor§n kapott diffraktogramok felhaszn§l§s§val ®s a Scherrer-formula seg²ts®g®vel is 

kisz§moltuk: 

D = (KÀl) / (bÀcosМ) 

  D = §tlagos r®szecske§tm®rŖ 

  K = r®szecskealakra jellemzŖ §lland· 

  l = sug§rz§s hull§mhossza 

  b = adott cs¼cs instrument§lis sz®lesed®ssel korrig§lt f®l®rt®ksz®less®ge 

  М = bees®si szºg 

A Raman-spektrumok felv®tel®t egy 532 nm-es hull§mhossz¼s§g¼ (5 mW) l®zerrel 

felszerelt Thermo Scientific DXR mikroszk·ppal v®gezt¿k. A m®r®sek sor§n alkalmazott 

optikai r§cs felbont§sa 4 cm
-1

 volt. 

A termogravimetri§s vizsg§latok egy NETZSCH STA 409 PC k®sz¿l®kben tºrt®ntek 

oxig®n atmoszf®r§ban 25-800ÁC kºzºtt, 20ÁC/min-es felfŤt®si, ®s 40 mL/perc-es §raml§si 

sebess®g haszn§lat§val. 

Az infravºrºs spektroszk·pi§s vizsg§latokat Bio-Rad Digilab FTS65A/896 FT-IR 

spektrom®terrel v®gezt¿k a 4000-400 cm
-1

 tartom§nyban 4 cm
-1

 optikai felbont§s mellett. A 

m®r®sekhez haszn§lt ATR egys®g Harrickôs Meridian t²pus¼ volt, a spektrumokat pedig Win 

IR Pro V.3.3 (Bio-Rad Digilab Division) szoftver haszn§lat§val vett¿k fel. A kapott 

eredm®nyeket GRAMS/AI v.7.0 (Thermo Galactic) szoftver alkalmaz§s§val elemezt¿k. 

A kompozit anyagok fajlagos fel¿let®t egy Micromeritics Gemini BET t²pus¼ ®s egy 

BELCAT-A t²pus¼ g§zadszorpci·s analiz§torral hat§roztuk meg a -196,15ÁC-on (77 K-en) 

adszorbe§lt nitrog®n mennyis®g®nek m®r®s®vel. A mint§kat a m®r®s elŖtt 30 percig 180ÁC-on, 

h®lium atmoszf®r§ban, 50 cm
3
/perc §raml§si sebess®g mellett kezelt¿k elŖ. A fajlagos 

fel¿letek kisz§m²t§sa BET-m·dszer szerint tºrt®nt.  
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5. Eredm®nyek 
 

5.1. A prekurzor hat§s§nak bemutat§sa TiO2/MWCNT nanokompozitok 

elŖ§ll²t§s§n kereszt¿l 
 

 B§r a kor§bbi kutat§sok tºbbs®g®ben tit§n-tartalm¼ nanokompozitok elŖ§ll²t§sakor 

leggyakrabban valamilyen halog®n tartalm¼ prekurzort (pl. tit§n-tetraklorid [TiCl4]) 

alkalmaztak, kutat·munk§m sor§n azt tanulm§nyoztam, hogy a k¿lºnbºzŖ m®retŤ 

oldall§ncokkal (alkoxi-csoporttal) rendelkezŖ szerves prekurzorok (tit§n-(IV)-etoxid 

[Ti(OEt)4], tit§n-(IV)-izopropoxid [Ti(OiPr)4], tit§n-(IV)-butoxid [Ti(OBu)4]) mik®nt 

befoly§solj§k a kapott kompozit term®kek morfol·gi§j§t, valamint fotokatalitikus 

tulajdons§gait [103, 155]. 

 

5.1.1. Elektronmikroszk·pos anal²zis 

Az elŖ§ll²tott kompozit anyagokat elsŖk®nt transzmisszi·s- ®s p§szt§z· 

elektronmikroszk·pok seg²ts®g®vel vizsg§ltuk annak ®rdek®ben, hogy meg§llap²tsuk, az egyes 

mint§k milyen fel¿leti morfol·gi§val rendelkeznek, mivel e param®ter kulcsfontoss§g¼ lehet a 

jºvŖbeli, a fotokatal²zis ter¿let®n tºrt®nŖ felhaszn§l§suk szempontj§b·l. A 2.4.1.-es 

alfejezetben eml²tettekhez hasonl·an ism®telten fontos kiemelnem, hogy e m·dszerek 

eset®ben a megfelelŖ mintav®telez®si ®s felv®tel k®sz²t®si met·dus elengedhetetlen annak 

®rdek®ben, hogy megfelelŖ m·don lehessen jellemezni egy vizsg§land· mint§t. £ppen ez®rt a 

doktori ®rtekez®semben bemutatott elektronmikroszk·pos felv®telek mindegyike (az ºsszes 

kompozit minta eset®ben) nagy kºr¿ltekint®ssel lett kiv§lasztva igen nagysz§m¼ felv®tel 

kºz¿l ¼gy, hogy azok kiel®g²tŖ m·don reprezent§lj§k a vizsg§lt mint§(ka)t. 

 Vizsg§l·d§sainkat elsŖk®nt a hŖkezel®sen m®g §t nem esett mint§k mikroszk·pos 

elemz®s®vel kezdt¿k. A SEM felv®telek (18. §bra; a, c ®s e) alapj§n meg§llap²that·, hogy a 

sz®n nanocsºvek fel¿lete a szint®zis sor§n mindh§rom prekurzor alkalmaz§sa eset®n 

nagym®rt®kben megv§ltozott, egy viszonylag egys®ges szervetlen fedŖr®teg alakult ki a 

felsz²n¿kºn. Mindezt a TEM vizsg§latok (18. §bra; b, d ®s f) is al§t§masztj§k, mivel a 

felv®teleken j·l kivehetŖ mind a sz®n nanocsºvek, mind az azokat bor²t· szervetlen anyag 

jelenl®te. Az is j·l megfigyelhetŖ, hogy a szervetlen r®teg nem bor²tja be tºk®letesen a sz®n 

nanocsºveket, vannak szabadon maradt MWCNT fel¿letek is a mint§kban. 
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18. §bra: Ti(OEt) 4 (a ®s b), Ti(OiPr)4 (c ®s d) ®s Ti(OBu)4 (e ®s f) felhaszn§l§s§val k®sz¿lt hŖkezeletlen 

kompozit mint§k p§szt§z· (a, c ®s e) ®s transzmisszi·s (b, d ®s f)  elektronmikroszk·pos felv®telei 

 

A 400ÁC-on v®grehajtott hŖkezel®s eredm®nyek®nt a kor§bban megfigyelt r®teg 

sz§mottevŖen nem v§ltozott, csup§n n®mik®pp §talakult, mivel szervetlen nanor®szecsk®kbŖl 

§ll· fel¿leti bevonat figyelhetŖ meg a sz®n nanocsºvek fel¿let®n mindh§rom kompozit minta 

eset®ben (19. §bra). Az elektronmikroszk·pos felv®telek elemz®s®vel a szervetlen r®tegek 
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vastags§g§t is kisz§moltuk, amely §tlagosan 70-90 nm nagys§g¼nak ad·dott mindh§rom 

prekurzor alkalmaz§sa eset®n. 

 

    
 

    
 

    

19. §bra: Ti(OEt) 4 (a ®s b), Ti(OiPr)4 (c ®s d) ®s Ti(OBu)4 (e ®s f) felhaszn§l§s§val k®sz¿lt ®s 400ÁC-on 

hŖkezelt kompozit mint§k p§szt§z· (a, c ®s e) ®s transzmisszi·s (b, d ®s f) elektronmikroszk·pos felv®telei 

 

Az elektronmikroszk·pos felv®telek alapj§n kijelenthetŖ, hogy b§r megfigyelhetŖek be 

nem vont sz®n nanocsŖ fel¿letek, a lass¼ hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§s sikeres volt, ®s 

megfelelŖ m·dszernek bizonyult TiO2/MWCNT nanokompozitok elŖ§ll²t§s§hoz. 
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Azon tapasztalataink alapj§n, melyek szerint a transzmisszi·s elekronmikroszk·pos 

felv®telek elk®sz²t®s®hez sz¿ks®ges minta-elŖk®sz²t®s sor§n alkalmazott ultrahangos kezel®s 

hat§s§ra a vizsg§lt mint§k ®ps®ge nem v§ltozott, azt felt®telezt¿k, hogy a kompozitok nem 

csup§n a felhaszn§lt anyagok mechanikai kever®kei, hanem valamilyen k®miai kapcsolat is 

kialakult az egyes alkot·elemek kºzºtt. E kºlcsºnhat§s l®tez®s®t a k®sŖbbiekben Raman-

mikroszk·p seg²ts®g®vel erŖs²tett¿k meg (l§sd 5.1.2-es alfejezet). 

 

5.1.2. Rºntgendiffrakci·s vizsg§lat ®s Raman-anal²zis 

Azt, hogy az elŖ§ll²tott kompozitokban milyen t²pus¼ szervetlen anyagok alakultak ki, 

valamint hogy ezek milyen szerkezettel ®s krist§lyform§val vannak jelen, a kompozit mint§k 

rºntgendiffrakci·s, illetve Raman-mikroszk·pos vizsg§lat§val §llap²tottuk meg. 

 

 

20. §bra: HŖkezelt TiO 2/MWCNT nanokompozit mint§k XRD-anal²zise 

 

Az XRD-anal²zis alapj§n kijelenthetŖ, hogy mindh§rom hŖkezeletlen minta eset®ben a 

sz®n nanocsºvek fel¿let®n kialakult r®teg teljesen amorf, ²gy a mint§k diffraktogramjaiban 

csak a sz®n nanocsºvekre jellemzŖ reflexi·k [Miller-index: 25,57Á-(002), 42,78Á-(100), 

44,56Á-(101)] voltak megfigyelhetŖk. Val·sz²nŤs²thetŖ, hogy a sz®n nanocsºvek fel¿leti 

bor²totts§g§t egy tit§n-oxi-hidroxi r®teg okozza, mely a prekurzorok hidrol²zise sor§n, az 

al§bbi egyenlet szerint kialakul· tit§n-hidroxid [Ti(OH)4] MWCNT-ken tºrt®nŖ 

megtapad§s§val jºn l®tre: 
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Ti(OCxH2x+1)4 + 4 H2O Ÿ Ti(OH)4 + 4 CxH2x+1OH 

A rºntgendiffrakci·s vizsg§lat seg²ts®g®vel az is j·l kimutathat·, hogy a hŖkezel®s 

hat§s§ra az amorf r®teg §talakult, krist§lyos, tiszt§n anat§z-f§zis¼ TiO2-nanor®szecsk®k jºttek 

l®tre a MWCNT-k fel¿let®n. Az ezekhez a r®szecsk®khez tartoz· reflexi·kat [25,16Á-(101), 

37,78Á-(004), 47,88Á-(200), 53,89Á-(105), 54,77Á-(211), 62,56Á-(204), 68,78Á-(116), 70,13Á-

(200), 74,99Á-(215)] a 20. §bra tartalmazza, m²g a sz®n nanocsºvekre jellemzŖ reflexi·k nem 

l§that·ak, mivel a legintenz²vebb (002)-es reflexi· §tlapol a tit§n-dioxid (101)-es 

reflexi·j§val, m²g az alacsonyabb intezit§s¼ (100)-as ®s (101)-es reflexi·k az anyagok elt®rŖ 

tºmegar§nya miatt nem jelennek meg a diffraktogramon. Az §br§n az is j·l megfigyelhetŖ, 

hogy a k¿lºnbºzŖ alkoxi-prekurzorokkal k®sz¿lt kompozitok diffraktogramjai egym§ssal 

fed®sbe hozhat·ak, reflexi·ik helye ®s intenzit§sa megegyezik, vagyis krist§lyform§jukat 

tekintve azonosak. 

A Raman-vizsg§latok eredm®nye (21. §bra) megerŖs²tette a rºntgendiffrakci·s 

m®r®sek eredm®nyeit, mely szerint a hŖkezel®s krist§lyos TiO2 kialakul§s§t induk§lta. A 

Raman-spektrumokban j·l kivehetŖek nem csak az anat§z-f§zisra jellemzŖ cs¼csok, de a sz®n 

nanocsºvekhez tartoz· D, G ®s Gô cs¼csok is. Hasonl·an a rºntgendiffraktogramokhoz, a 

m®rt Raman-spektrumok is fed®sbe hozhat·ak egym§ssal, cs¼csaik Raman-eltol·d§sa is 

azonos. 

 

 

21. §bra: HŖkezelt TiO2/MWCNT nanokompozit mint§k Raman-elemz®se 
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 Mint ahogy azt az elektronmikroszk·pos vizsg§latok eredm®nyein®l m§r eml²tettem, 

felt®telez®seink szerint a kompozit-szint®zisek sor§n k®miai kºlcsºnhat§s alakult ki a tºbbfal¼ 

sz®n nanocsºvek ®s a tit§n-tartalm¼ fel¿leti r®teg(ek) kºzºtt. E kapcsolat l®tez®s®t Raman-

mikroszk·p seg²ts®g®vel bizony²tottuk a hŖkezel®sen m§r §tesett mint§k eset®ben oly m·don, 

hogy ºsszehasonl²tottuk a MWCNT-khez tartoz· D, G ®s Gô cs¼csok intenzit§s-ar§nyainak 

v§ltoz§s§t, mely eredm®nyeket a II. t§bl§zat tartalmazza ®s a 22. §bra szeml®lteti. 

 

 

22. §bra: HŖkezelt nanokompozit mint§k D, G ®s Gô cs¼csainak ºsszehasonl²t§sa 

 

II . t§bl§zat: MWCNT -khez tartoz· nevezetes cs¼csok intenzit§s-ar§nyai 

Intenzit§s-ar§ny MWCNT  Ti(OEt) 4 Ti(OiPr) 4 Ti(OBu) 4 

ID/IG 0,51 0,70 0,70 0,62 

IGô/IG 0,69 0,48 0,43 0,48 

ID/IGô 0,74 1,46 1,61 1,30 

 

Mind a fentebbi §bra, mind a t§bl§zatba foglalt cs¼csintenzit§s-ar§nyok alapj§n j·l 

l§tszik, hogy az elŖ§ll²tott kompozitok eset®ben az ID/IG ar§ny kisebb-, m²g az ID/IGô ar§ny 

nagyobb m®rt®kben megnºvekedett, az IGô/IG ar§ny pedig lecsºkkent. B§r nincs teljes 

egyet®rt®s a tudom§nyos vil§gban, de tºbb kutat§s szerint [156, 157] ez az effektus ï vagyis a 

tºbbfal¼ sz®n nanocsºvekhez tartoz· D s§v intenzit§s§nak nºveked®se ®s a Gô s§v 
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intenzit§s§nak csºkken®se ï fokozottan jelentkezik, ha a MWCNT-khez m§s anyag is 

kºtŖdik, ugyanis ez a kapcsolat a nanocsºvek szimmetri§j§nak tov§bbi megboml§s§hoz vezet. 

Mindezek alapj§n, valamint a fentebbi intenzit§s-ar§nyv§ltoz§sok figyelembe v®tel®vel 

felt®telezt¿k, hogy t®nylegesen valamilyen k®miai kºlcsºnhat§s alakult ki a 

nanokompozitokban a tit§n-dioxid ®s a sz®n nanocsºvek kºzºtt. 

Meg kell jegyezzem, hogy b§r az alkot·k kºzºtt kialakult k®miai kapcsolat 

bizony²t§s§ra a TiO2 eset®ben az infravºrºs spektroszk·pia nem volt alkalmazhat·, a tºbbi 

kompozit anyag eset®ben FT-IR vizsg§lat seg²ts®g®vel t§masztottuk al§ az eff®le kºlcsºnhat§s 

l®tez®s®t. 

 

5.1.3. Elem- ®s termikus anal²zis, valamint fajlagos fel¿let meghat§roz§s 

Az elŖ§ll²tott nanokompozitok sz®leskºrŤ vizsg§lata ®rdek®ben energiadiszperz²v 

rºntgenanal²zis seg²ts®g®vel elemezt¿k, hogy milyen k®miai elemeket tartalmaznak az egyes 

mint§k, az alkalmazott tºmegar§ny ellenŖrz®se c®lj§b·l egy egyszerŤ termikus anal²zist is 

elv®gezt¿nk, valamint a kompozitok fajlagos fel¿let®t is meghat§roztuk. 

Mivel mindh§rom, k¿lºnbºzŖ prekurzorral k®sz¿lt kompozit minta eset®ben szinte 

teljesen azonos EDX-spektrumokat rºgz²tett¿nk, ²gy a 23. §bra a tit§n-izopropoxiddal k®sz¿lt 

kompozit anyag ï mindh§rom nanokompozitot reprezent§l· ï elemanal²zis®nek eredm®ny®t 

mutatja be. 

 

 

23. §bra: TiO 2/MWCNT nanokompozitok reprezentat²v EDX-spektruma 
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 Ahogy az az elŖzŖ §br§n j·l l§tszik, a mint§k csak a nanocsºvekbŖl sz§rmaz· szenet, a 

fel¿leti nanor®szecsk®kbŖl sz§rmaz· tit§nt, valamint oxig®nt tartalmaztak. Ez ut·bbi elem 

sz§rmazhatott mind a sz®n nanocsºvek fel¿let®n l®vŖ funkci·s-csoportokb·l, mind a tit§n-

dioxid fedŖr®tegbŖl. Az elemanal²zis alapj§n meg§llap²that· volt, hogy a kompozit term®kek 

szennyezŖanyagokt·l mentesek, csak a kompozitok elŖ§ll²t§s§hoz sz¿ks®ges elemeket 

tartalmazt§k. 

Az EDX-vizsg§latokat kieg®sz²tendŖ, termikus anal²zis seg²ts®g®vel ellenŖrizt¿k, hogy 

a szint®zisek sor§n alkalmazott tºmegar§ny (10:1 ï TiO2/MWCNT) val·ban megfelelt-e az 

elk®sz¿lt kompozitok tºmegar§ny§nak. E vizsg§lat sor§n az egyes mint§kat 700ÁC-ig 

hev²tett¿k levegŖ atmoszf®r§ban, majd a visszamarad· anyag tºmege alapj§n kisz§moltuk az 

egyes mint§k sz®ntartalm§t, mely eredm®nyeket a II I. t§bl§zat tartalmazza. 

 

III . t§bl§zat: TiO 2/MWCNT kompozit anyagok termikus ®s BET-anal²zise 

Alkalmazott prekurzor  Sz®ntartalom [%] Fajlagos fel¿let [m
2
] 

Ti(OEt)4 11,06 88,8 

Ti(OiPr)4 8,74 64,5 

Ti(OBu)4 11,12 54,9 

 

 A kapott eredm®nyek alapj§n l§tszik, hogy a m®rt sz®ntartalmak alapj§n n®mi elt®r®s 

tapasztalhat· ugyan a k¿lºnbºzŖ prekurzorok felhaszn§l§s§val k®sz¿lt kompozitok sz®n 

nanocsºvekre ®s tit§n-dioxidra vonatkoztatott tºmegar§nyban, de mindegyik minta eset®ben 

sikeresnek mondhat· a k²s®rleti tervben meg§llap²tott tºmegar§ny alkalmaz§sa. 

 A hŖkezelt komozitok BET-m·dszer szerint tºrt®nŖ fajlagos fel¿let meghat§roz§s§nak 

eredm®nyeit szint®n a III. t§bl§zat mutatja be. A mint§k ezen fizikai param®tere kiemelten 

fontos a k®sŖbbi, fotokatal²zisben tºrt®nŖ felhaszn§l§s c®lj§b·l. A kapott eredm®nyek alapj§n 

meg§llap²that·, hogy a Ti(OEt)4-al k®sz¿lt kompozit rendelkezett a legnagyobb, m²g a 

Ti(OBu)4-al k®sz¿lt a legkisebb fajlagos fel¿lettel. Đgy v®lem a szint®zis sor§n alkalmazott 

prekurzor szerves oldall§nc§nak m®rete a hidrol²zis sebess®g®n kereszt¿l nagym®rt®kben 

befoly§solja a kapott kompozit anyag fajlagos fel¿let®nek nagys§g§t: min®l kisebb az alkoxi-

csoport, ann§l gyorsabban hidroliz§l el a prekurzor, melynek eredm®nyek®nt kisebb 

nanor®szecsk®k jºnnek l®tre, ²gy nºvelve a kompozit fajlagos fel¿let®t. A hŖkezelt mint§k 
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fajlagos fel¿lete elegendŖen nagynak ad·dott ahhoz, hogy a k®sŖbbiek sor§n fotokatalitikus 

felhaszn§l§sukra tegy¿nk k²s®rletet. 

 

5.1.4. Felhaszn§l§s - fotokatal²zis 

Az elŖ§ll²tott kompozit anyagok fotokatal²zisben tºrt®nŖ felhaszn§l§s§t szalicilsav 

(C7H6O3) vizes kºzegben tºrt®nŖ lebont§s§val tesztelt¿k egy vertik§lis megvil§g²t§s¼ 

habreaktorban, a lentebb ismertetett m·dszer szerint. Az®rt esett a szalicilsavra, mint 

tesztmolekul§ra a v§laszt§sunk, mert kºzismert gy·gyszer- ®s kozmetikai ipari alapanyag, ²gy 

potenci§lis v²zszennyezŖ. Vizsg§lataink sor§n referenciaanyagk®nt Aeroxide P25 (Evonik, 55 

g/m
2
) fotokataliz§tort haszn§ltunk.  

ElŖk²s®rleteink sor§n a vizes f§zisb·l tºrt®nŖ szalicilsav adszorpci·t vizsg§ltuk 

Ti(OEt)4 felhaszn§l§s§val k®sz¿lt TiO2/MWCNT nanokompoziton, a referencia P25-ºn, 

valamint az elŖ§ll²t§sn§l haszn§lt funkcionaliz§lt tºbbfal¼ sz®n nanocsºveken. Ezen k²s®rletek 

ki®rt®kel®s®bŖl az der¿lt ki, hogy a tit§n-dioxid fel¿let®hez nagyobb affinit§st mutat a 

szalicilsav, mint a MWCNT fel¿let®hez. ElsŖ pillant§sra ez meglepŖ volt, ismerve a 

szalicilsav szerkezet®t ï mivel arom§s rendszert tartalmaz, ami p-p kºlcsºnhat§sba tud(na) 

l®pni a MWCNT fel¿let®vel ï, de a szalicilsav karboxil-csoportja koordin§l·dni tud a TiO2 

fel¿leti Ti(IV)-j§hoz, ami feltehetŖen erŖsebb kºtŖd®st jelent, mint a p-p kºlcsºnhat§s.  

Vizsg§l·d§saink m§sodik l®p®sek®nt a kompozitok fotokatalitikus aktivit§s§t az al§bbi 

m·dszer szerint vizsg§ltuk [3]: 

¶ az egyes fotokataliz§torokb·l, valamint a referenciaanyagb·l k¿lºn-k¿lºn 1 g/dm
3
 

tºm®nys®gŤ szuszpenzi·t k®sz²tett¿nk 10
-4
 mol/dm

3
 koncentr§ci·j¼ szalicilsav-

oldat (150 cm
3
) felhaszn§l§s§val ®s ultrahangos szonik§l§s seg²ts®g®vel, 

¶ a k®sz szuszpenzi·t a reaktorba tºltºtt¿k, majd 30 percig megvil§g²t§s n®lk¿l, de 

levegŖ bevezet®se (~440 cm
3
/perc) mellett t§roltuk annak ®rdek®ben, hogy 

be§lljon az adszorpci·s-deszorpci·s egyens¼ly, majd a megvil§g²t§shoz haszn§lt 

UV-l§mp§t bekapcsoltuk, 

¶ mint§t a l§mpa bekapcsol§sa elŖtti pillanatban, valamint azt kºvetŖen 0, 10, 20, 

30, 40, 60 ®s 90 perc eltelte ut§n vett¿nk, 

¶ a mint§kat centrifug§ltuk ®s fecskendŖszŤrŖ seg²ts®g®vel szŤrt¿k, majd 

szalicilsav-tartalmukat ATI Unicam UV/Vis Spectrometer UV4 t²pus¼ k®tsugaras 

k®sz¿l®kkel hat§roztuk meg ismert koncentr§ci·j¼ szalicilsav oldatokb·l k®sz¿lt 

kalibr§l· sor seg²ts®g®vel a 202 nm-en kapott abszorbancia jel alapj§n. 
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Fotokatalitikus k²s®rleteink eredm®ny®t a IV. t§bl§zatban, valamint a 24. §br§n 

foglaltam ºssze. 

 

IV. t§bl§zat: Fotokatalitikus alkalmazhat·s§gi vizsg§lat eredm®nyei 

 
Alkalmazott prekurzor  Referencia 

Ti(OEt)4 Ti(OiPr)4 Ti(OBu)4 P25 

Adszorbe§lt menny. 20% 28% 22% 4% 

Lebontott menny. 71% 64% 57% 95% 

¥sszesen 91% 92% 79% 99% 

 

 
24. §bra: Szalicilsav vizes kºzegben tºrt®nŖ fotokatalitikus lebont§s§nak eredm®nyei k¿lºnbºzŖ 

prekurzorral k®sz²tett TiO2/MWCNT nanokompozitok ®s a referencia P25 felhaszn§l§s§val 

 

 A bemutatott eredm®nyek alapj§n j·l l§tszik, hogy a kompozit mint§k szalicilsavra 

vonatkoztatott adszorpci·s kapacit§sa kb. 20-30% kºr¿l mozgott, m²g a referencia P25 

eset®ben ez csak 4%, mely elt®r®s j·l magyar§zhat· a sz®n nanocsºvek jelenl®t®vel. A 

nanokompozitok kºz¿l a tit§n-etoxiddal k®sz¿lt minta mutatta a legmagasabb fotokatalitikus 

aktivit§st, m²g a tit§n-butoxiddal k®sz¿lt a legalacsonyabbat. ¥sszess®g®ben elmondhat·, 

hogy a kiindul§si prekurzor oldall§nc-nagys§g§nak nºveked®s®vel (v®lhetŖen a fajlagos 

fel¿leti k¿lºnbs®gek miatt) csºkken a TiO2/MWCNT nanokompozitok fotokatalitikus 

aktivit§sa. 
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 Mind a 24. §bra, mind a IV. t§bl§zat j·l szeml®lteti, hogy a kompozit anyagok §ltal 

lebontott szalicilsav mennyis®ge nem ®rte el ugyan a gy§ri P25-®t, §m jelentŖsen 

megkºzel²tett®k azt. Ezt v®lhetŖen az okozta, hogy a sz®n nanocsºvek §ltalunk alkalmazott 

mennyis®ge ï amint azt egy k®sŖbbi vizsg§lat kider²tette ī meghaladta azt a hat§r®rt®ket, 

melyen t¼l m§r a MWCNT-k jelenl®te a kompozitok f®nyelnyel®si tulajdons§gainak 

megv§ltoztat§sa r®v®n csºkkentette azok fotokatalitikus aktivit§s§t [3, 109]. Mindezek alapj§n 

¼gy v®lem, hogy ï a tºmegar§ny megfelelŖ m·dos²t§sa ut§n ï ezek az anyagok nagy 

lehetŖs®get hordoznak magukban, mint jºvŖbeli fotokataliz§torok az Ŗket alkot· 

komponensek fizikai ®s k®miai tulajdons§gainak szinergizmusa miatt. 

 

5.2. Az old·szer hat§s§nak bemutat§sa WO3/MWCNT nanokompozitok 

elŖ§ll²t§s§n kereszt¿l 
 

 A volfr§m-tartalm¼ nanokompozitok elŖ§ll²t§sa sor§n egy m§sik fontos 

reakci·param®ter, a szint®zis sor§n haszn§lt old·szer hat§s§nak tanulm§nyoz§s§t tŤztem ki 

c®lul. Kutat§saim legfŖbbk®pp arra ir§nyultak, hogy k¿lºnbºzŖ elŖ§ll²t§si m·dszerek ®s 

kalcin§l§si hŖm®rs®kletek mellett az egyes old·szerek alkalmaz§sa mik®nt befoly§solja a 

kapott kompozit term®kek szerkezet®t ®s morfol·gi§j§t [98, 155]. 

 

5.2.1. Elektronmikroszk·pos anal²zis 

Az elŖ§ll²tott kompozitokat elŖszºr elektronmikroszk·pok seg²ts®g®vel 

tanulm§nyoztuk annak ®rdek®ben, hogy megvizsg§ljuk, az egyes nanokompozit mint§kon 

kialakul· fel¿leti r®tegek morfol·gi§j§ban milyen elt®r®sek mutatkoznak a h§rom k¿lºnbºzŖ 

old·szer (EtOH, IPA, aceton) ®s a k®t k¿lºnbºzŖ elŖ§ll²t§si m·dszer (ĂegyszerŤò ®s 

kicsapat§ssal kombin§lt impregn§l§s) alkalmaz§sakor. Ism®telten fontos kiemelnem, hogy a 

bemutatott elektronmikroszk·pos felv®telek mindegyike igen nagy kºr¿ltekint®ssel lett 

kiv§lasztva nagysz§m¼ felv®tel kºz¿l ¼gy, hogy azok kiel®g²tŖ m·don reprezent§lj§k a 

vizsg§lt mint§(ka)t. 

 Vizsg§l·d§sainkat az etanol felhaszn§l§s§val k®sz¿lt mint§k elemz®s®vel kezdt¿k. A 

p§szt§z· ®s a transzmisszi·s elektronmikroszk·pos felv®telek is azt mutatt§k, hogy mind az 

egyszerŤ impregn§l§ssal elŖ§ll²tott ®s 450ÁC-on hŖkezelt (25. §bra; a ®s b), mind a 

kicsapat§ssal elŖ§ll²tott ®s 700ÁC-on hŖkezelt (25. §bra; c ®s d) term®k eset®ben sz®n 

nanocsºvek ®s kºr¿lºtt¿k elhelyezkedŖ nano- ®s mikrom®retŤ r®szecsk®k vannak jelen a 

mint§kban, §m e r®szecsk®k nem alkotnak homog®n r®teget a csºvek felsz²n®n. A szint®zisek 

sor§n nyert term®kek sokkal ink§bb a komponensek olyan kever®k®nek tŤntek, melyekben az 
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alkot·k kºzºtt nincs vagy csak gyenge kºlcsºnhat§s l®p fel, mint olyannak, ahol erŖs k®miai 

kapcsolat van a szervetlen r®szecsk®k ®s a tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek kºzºtt. 

 Fontos megjegyeznem, hogy a k¿lºnbºzŖ kalcin§l§si hŖm®rs®kletŤ hŖkezel®seket az 

tette sz¿ks®gess®, hogy felt®telezt¿k, a kicsapat§ssal kombin§lt impregn§l§si folyamat sor§n 

valamilyen amm·nium-volfram§t (pl. amm·nium paravolfram§t) alakul ki, mely boml§si 

hŖm®rs®klet®n®l (600ÁC-n§l) magasabb hŖm®rs®kleten k®pes volfr§m-trioxidd§ §talakulni. 

 

    
 

    

25. §bra: Etanollal k®sz¿lt ®s 450ÁC-on (a ®s b; egyszerŤ impregn§l§s), valamint 700ÁC-on (c ®s d; 

kicsapat§ssal kombin§lt impregn§l§s) hŖkezelt kompozit mint§k SEM (a ®s c) ®s TEM (b ®s d) felv®telei 

 

 A SEM ®s TEM k®pek alapj§n a szint®n az alkoholos old·szerek csoportj§ba tartoz· 

IPA alkalmaz§sa az egyszerŤ impregn§l§s m·dszer®n®l hasonl· eredm®nyekre vezetett, mint 

amit az EtOH-n§l megfigyelt¿nk: krist§lyos nanor®szecsk®k alakultak ki a sz®n nanocsºvek 

kºr¿l, §m ezek nem k®peztek egys®ges fel¿leti bevonatot (26. §bra; a ®s b), ®s azt is meg kell 

jegyezni, hogy erre a mint§ra nem voltak jellemzŖk a MWCNT-ktŖl elk¿lºn¿lŖ szervetlen 

r®szecsk®k. Ezzel szemben a m§sik vizsg§lt mint§ban a kicsapat§s ®s a magas hŖm®rs®kletŤ 

hŖkezel®s hat§s§ra a nanor®szecsk®ken k²v¿l egy m§sik, igencsak ®rdekes morfol·gia jelent 
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meg: tŤszerŤ nanokrist§lyok fejlŖdtek a sz®n nanocsºvek mellett (26. §bra; c ®s d). Ezen 

mint§k eset®ben sem volt egy®rtelmŤen eldºnthetŖ, hogy val·sz²nŤs²thetŖ-e b§rmif®le erŖsebb 

(pl. k®miai) kºlcsºnhat§s a jelenl®vŖ komponensek kºzºtt, vagy sem. 

 

    
 

    

26. §bra: Izopropil -alkohollal k®sz¿lt ®s 450ÁC-on (a ®s b; egyszerŤ impregn§l§s), valamint 700ÁC-on (c ®s 

d; kicsapat§ssal kombin§lt impregn§l§s) hŖkezelt kompozit mint§k SEM (a ®s c) ®s TEM (b ®s d) felv®telei 

 

 K²s®rleteink sor§n az alkalmazni k²v§nt old·szerek kºz¿l m®g az aceton hat§s§t 

tesztelt¿k. Az ezzel az anyaggal k®sz¿lt kompozit mint§k eset®ben az elektronmikroszk·pos 

felv®telek (27. §bra) azt mutatt§k, hogy mindk®t elŖ§ll²t§si m·dszer alkalmaz§sa eset®n 

nanom®retŤ krist§lyok alakultak ki ®s (feltehetŖen) tapadtak hozz§ a sz®n nanocsºvek 

felsz²n®hez fel¿leti bevonatot k®pezve, §m a kicsapat§ssal k®sz¿lt minta eset®ben e r®szecsk®k 

egy r®sze ºsszetapadt, mely nagyobb aggreg§tumok kialakul§s§hoz vezetett. 

Mivel a fentebb bemutatott eredm®nyek alapj§n az aceton felhaszn§l§s§val ®s egyszerŤ 

impregn§l§ssal k®sz¿lt nanokompozit bizonyult a leg²g®retesebbnek, ²gy ennek az 

old·szernek ®s szint®zis m·dszernek az alkalmaz§s§val h§rom tov§bbi mint§t is k®sz²tett¿nk, 

melyekkel azt vizsg§ltuk, hogy a hŖkezel®s hŖm®rs®klet®nek kism®rt®kŤ v§ltoztat§sa (450-
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50ÁC ®s 450+50ÁC) milyen hat§ssal van a kompozit anyag szerkezet®re ®s morfol·gi§j§ra. 

Mindezt az motiv§lta, hogy sz§mos elt®rŖ adat tal§lhat· a szakirodalomban arra vonatkoz·an, 

hogy mely hŖm®rs®klet az ide§lis WO3 krist§lyok ®s kompozitok elŖ§ll²t§s§hoz. 

 

    
 

    

27. §bra: Acetonnal k®sz¿lt ®s 450ÁC-on (a ®s b; egyszerŤ impregn§l§s), valamint 700ÁC-on (c ®s d; 

kicsapat§ssal kombin§lt impregn§l§s) hŖkezelt kompozit mint§k SEM (a ®s c) ®s TEM (b ®s d) felv®telei 

 

A SEM ®s TEM felv®telek (28. §bra) mindh§rom alkalmazott kalcin§l§si hŖm®rs®klet 

(400ÁC, 450ÁC ®s 500ÁC) eset®ben azt mutatt§k, hogy nanor®szecsk®kbŖl §ll· ºsszef¿ggŖ 

fel¿leti r®teg alakult ki a sz®n nanocsºvek felsz²n®n, melyek vastags§ga §tlagosan 40-70 nm 

nagys§g¼nak ad·dott. Meg kell viszont jegyeznem, hogy a fel¿leti bor²totts§g nem mindenhol 

teljes, szabad fel¿letŤ MWCNT r®szek is megfigyelhetŖek a kompozit mint§kban. Az ezekrŖl 

a kompozitokr·l k®sz¿lt elektronmikroszk·pos felv®telek alapj§n kijelenthetŖ, hogy munk§nk 

sor§n siker¿lt WO3/MWCNT nanokompozitokat l®trehozni, valamint felt®telezhetŖ, hogy 

valamilyen k®miai kºt®s is kialakult a nanocsºvek ®s a nanor®szecsk®k kºzºtt. Ez ut·bbi 

felt®telez®s al§t§maszt§s§hoz FT-IR vizsg§latot is v®gezt¿nk, melynek eredm®nyeit a 

k®sŖbbiek folyam§n ismertetem (l§sd 5.2.3-as alfejezet). 
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28. §bra: Acetonban ®s egyszerŤ impregn§l§ssal k®sz¿lt, 400ÁC-on (a ®s b), 450ÁC-on (c ®s d), valamint 

500ÁC-on (e ®s f) hŖkezelt kompozit mint§k SEM (a, c ®s e) ®s TEM (b, d ®s f) felv®telei 

 

5.2.2. Rºntgendiffrakci·s vizsg§lat ®s Raman-anal²zis 

A volfr§m-tartalm¼ kompozitok eset®ben is rºntgendiffrakci·s, illetve Raman-

mikroszk·pos vizsg§lat seg²ts®g®vel §llap²tottuk meg, hogy milyen t²pus¼ szervetlen anyagok 



Berki P®ter - Ph.D. ®rtekez®s  Eredm®nyek 

60 

 

alakultak ki a szint®zisek sor§n, valamint hogy ezek milyen szerkezettel ®s krist§lyform§val 

vannak jelen a mint§kban. 

A k¿lºnbºzŖ old·szerek ®s elŖ§ll²t§si m·dszerek alkalmaz§s§val k®sz²tett 

nanokompozitok rºntgendiffraktogramjait a 29. §bra foglalja ºssze. J·l l§tszik, hogy mindk®t 

szint®zis m·dszer eset®ben hasonl· eredm®nyeket kaptunk, valamint ezeket a referencia WO3 

diffraktogramj§val ºsszehasonl²tva kijelenthetŖ, hogy a f®m-oxid mindk®t m·dszer eset®ben 

jelen van a mint§kban. Mivel a volfr§m k®mi§ja nagyon ºsszetett, ²gy neh®z bizonyoss§gokat 

kijelenteni, §m v®lem®nyem szerint az egyszerŤ impregn§l§s eset®ben ez az oxid valamilyen 

volfr§m-kl·ralkoxi ®s/vagy volfr§m-oxiklorid vegy¿letbŖl alakult ki, m²g igazol§st nyert az a 

feltev®s, miszerint a kicsapat§s hat§s§ra amm·nium-volfram§tot (amm·nium 

paravolfram§tot) kaptunk, mely boml§si hŖm®rs®klet®n®l (600ÁC-n§l) magasabb 

hŖm®rs®kletŤ kalcin§l§s hat§s§ra volfr§m-trioxidd§ alakult §t az al§bbi m·don: 

(NH4)10[H2W12O42] Å 4 H2O Ÿ12 WO3 + 10 NH3 + 11 H2O 

 

29. §bra: K¿lºnbºzŖ m·dszerekkel ®s old·szerekkel elŖ§ll²tott WO3/MWCNT nanokompozit mint§k 

XRD-anal²zise 

 

A fentebbi §br§n azt is megfigyelhetj¿k, hogy az acetonban ®s kicsapat§ssal kombin§lt 

impregn§l§ssal k®sz¿lt minta n®mi elt®r®st mutat a tºbbi diffraktogramhoz k®pest, mivel 

eset®ben kev®sb® vehetŖ ki egy®rtelmŤen a tºbbi mint§ra jellemzŖ h§rmas reflexi· a 2ɗ = 22-

25Á kºzºtt, illetve tov§bbi, az elŖzŖekben nem ®szlelt reflexi·k jelentek meg a 

diffraktogramban. Ennek az oka felt®telezhetŖen nem m§s, mint hogy ebben a mint§ban ï a 
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tºbbitŖl elt®rŖen ï a WO3 nem tiszt§n monoklin rendszerben, hanem kevert hexagon§lis-

monoklin rendszerben krist§lyosodott ki. 

Az XRD-anal²zis alapj§n teh§t kijelenthetŖ, hogy az elektronmikroszk·pos 

felv®teleken l§that· r®szecsk®ket minden esetben krist§lyos volfr§m-trioxid alkotja. A 

monoklin krist§lyszerkezetŤ r®szecsk®khez tartoz· reflexi·k [23,00Á-(001), 23,50Á-(020), 

24,30Á-(200), 26,50Á-(121), 28,70Á-(111), 33,20Á-(021), 33,70Á-(201), 34,10Á-(220), 35,50Á-

(121), 41,50Á-(221), 47,20Á-(002), 48,20Á-(040), 49,80Á-(140), 53,40Á-(022), 54,10Á-(041), 

54,80Á-(240), 55,80Á-(212), 60,10Á-(241), 62,20Á-(132)], valamint az acetonnal ®s 

kicsapat§ssal k®sz²tett minta eset®ben feltŤnŖ hexagon§lis reflexi·k [24,00Á-(110), 25,83Á-

(200), 33,40Á-(112), 36,99Á-(202), 48,20Á-(004), 59,08Á-(400)] j·l megfigyelhetŖk a 29. 

§br§n, m²g a sz®n nanocsºvekre jellemzŖ reflexi·k az §tlapol§sok ®s az elt®rŖ tºmegar§ny 

miatt nem l§that·k. 

 Az acetonnal k®sz¿lt ®s hŖkezel®s hŖm®rs®klet®nek hat§s§t c®lz· mint§k eset®ben 

szinte teljesen azonos rºntgendiffraktogramokat rºgz²tett¿nk, ²gy a 30. §bra a 450ÁC-on 

kalcin§lt kompozit anyag ï mindh§rom nanokompozitot reprezent§l· ï XRD-anal²zis®nek 

eredm®ny®t mutatja be. J·l l§tszik, hogy a kompozit reflexi·i tºk®letesen egybev§gnak a 

referenciaanyag®val, b§r tºbb esetben kisz®lesed®st ®s Ăºsszeolvad§stò mutatnak, mely 

jelens®gek v®lem®nyem szerint a volfr§m-trioxid r®szecsk®k nanom®teres nagys§g§val 

magyar§zhat·. 

 

30. §bra: Acetonban ®s egyszerŤ impregn§l§ssal k®sz²tett ®s k¿lºnbºzŖ hŖm®rs®kleteken kalcin§lt 

WO3/MWCNT nanokompozitok reprezentat²v rºntgendiffraktogramja  
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A Raman-vizsg§latok eredm®nye (31. §bra) megerŖs²tette a rºntgen m®r®sek 

eredm®nyeit, ugyanis a m®rt spektrumokban j·l kivehetŖek nem csak a WO3-ra jellemzŖ 

cs¼csok, de a sz®n nanocsºvekhez tartoz· D, G ®s Gô cs¼csok is. 

 

 

31. §bra: K¿lºnbºzŖ m·dszerekkel ®s old·szerekkel elŖ§ll²tott WO3/MWCNT nanokompozit mint§k 

Raman-elemz®se 

 

 

32. §bra: Acetonban ®s egyszerŤ impregn§l§ssal k®sz²tett ®s k¿lºnbºzŖ hŖm®rs®kleteken kalcin§lt 

WO3/MWCNT nanokompozitok reprezentat²v Raman-spektruma 
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Az 31. §br§n az is j·l l§tszik, hogy a spektrumok fed®sbe is hozhat·ak egym§ssal, 

cs¼csaik intenzit§sa ®s Raman-eltol·d§suk is megegyezik. Ki kell emelni azonban, hogy az 

acetonnal ®s 700ÁC-os hŖkezel®ssel k®sz¿lt minta eset®ben a rºntgenvizsg§lat eredm®nyeihez 

hasonl·an itt is tapasztalhat· n®mi elt®r®s a tºbbi kompozithoz k®pest, mely alapvetŖen 

s§vkisz®lesed®s form§j§ban jelentkezik. 

A 400ÁC, 450ÁC ®s 500ÁC-on hŖkezelt ®s aceton felhaszn§l§s§val k®sz¿lt 

nanokompozitok Raman-vizsg§lata (32. §bra) hasonl· eredm®nyre vezetett, mint az XRD-

anal²zis, vagyis egym§ssal egybev§g· spektrumokat rºgz²tett¿nk, ²gy kijelenthetŖ, hogy a 

kalcin§l§si hŖm®rs®klet ilyen m®rt®kŤ v§ltoztat§sa ezen a hŖm®rs®klettartom§nyon nem 

befoly§solja sz§mottevŖen a kapott kompozit anyagok morfol·gi§j§t ®s szerkezet®t. 

 

5.2.3. Elemanal²zis ®s infravºrºs spektroszk·piai vizsg§lat 

Energiadiszperz²v rºntgenanal²zis seg²ts®g®vel vizsg§ltuk, hogy a k¿lºnbºzŖ szint®zis 

folyamatok teljesen v®gbementek-e, valamint kutattuk az esetleges szennyezŖanyagok 

jelenl®t®t az elŖ§ll²tott nanokompozit mint§kban. Mivel azt tapasztaltuk, hogy egyik minta 

eset®ben sincs jelen sem kl·r sem amm·nia, ²gy kijelenthetŖ, hogy minden esetben mind a 

prekurzor, mind az elŖ§ll²t§sok sor§n k®pzŖdºtt egy®b vegy¿letek (pl. amm·nium-volfram§t) 

§talakultak, ®s a hŖkezel®s ut§n csak volfr§m-trioxid ®s sz®n nanocsºvek vannak jelen minden 

term®kben.  

 

 

33. §bra: WO3/MWCNT nanokompozitok reprezentat²v EDX-spektruma 
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Mivel az ºsszes volfr§m-tartalm¼ minta eset®ben nagyon hasonl· EDX-spektrumokat 

rºgz²tett¿nk, ²gy a 33. §bra egy reprezent²v elemanal²zis eredm®ny®t mutatja be, mely az 

acetonban ®s egyszerŤ impregn§l§ssal elŖ§ll²tott, valamint 450ÁC-on hŖkezelt WO3/MWCNT 

nanokompozitr·l k®sz¿lt. Ahogy az §br§n is j·l l§tszik, a mint§k csak a sz®n nanocsºvekbŖl 

sz§rmaz· szenet, a fel¿leti nanor®szecsk®kbŖl sz§rmaz· volfr§mot, valamint oxig®nt 

tartalmaztak. Ez ut·bbi elem sz§rmazhatott ak§r a sz®n nanocsºvek fel¿let®n l®vŖ funkci·s-

csoportokb·l, ak§r a WO3 fedŖr®tegbŖl. Az elemanal²zis alapj§n meg§llap²that· volt, hogy a 

kompozit term®kek szennyezŖanyagokt·l mentesek, csak a kompozitok elŖ§ll²t§s§hoz 

sz¿ks®ges elemeket tartalmazt§k. 

Mivel az acetonban ®s az egyszerŤ impregn§l§s m·dszer®vel k®sz¿lt mint§k eset®ben 

felt®telezt¿k, hogy valamif®le k®miai kºt®s is kialakult a sz®n nanocsºvek ®s volfr§m-trioxid 

nanor®szecsk®k kºzºtt, ²gy eme te·ri§nk bizony²t§sa ®rdek®ben Fourier-transzform§lt 

infravºrºs spektroszk·p seg²ts®g®vel vizsg§ltuk a 450ÁC-on hŖkezelt nanokompozitot. 

 

 

34. §bra: Az acetonban ®s egyszerŤ impregn§l§ssal k®sz²tett, 450ÁC-on kalcin§lt WO3/MWCNT 

nanokompozit (c), valamint a referencia MWCNT (a) ®s a referencia WO3 FT-IR-spektrumai (b) 

 

A 34. §br§n a tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek (a), a referencia volfr§m-trioxid (b), valamint 

a WO3/MWCNT nanokompozit (c) infravºrºs abszorpci·s spektrumait l§thatjuk 1100 cm
-1
 ®s 

400 cm
-1

 hull§msz§m tartom§nyban. J·l l§that·, hogy a WO3 spektrum§hoz tartoz· 557 cm
-1
 

hull§msz§m¼ s§v a kompozit eset®ben eltol·dott pozit²v ir§nyba 678 cm
-1

-ig, valamint egy ¼j, 

mindk®t referenciaanyag spektrum§b·l hi§nyz· s§v jelent meg a nanokompozit spektrum§ban 
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442 cm
-1

-es hull§msz§mn§l. Mindk®t jelens®g a kompozit-szint®zis sor§n az alkot·elemek 

kºzºtt kialakul· k®miai kapcsolat l®trejºtt®re utal, mindemellett pedig az ¼j abszorpci·s s§v 

megjelen®se irodalmi adatok alapj§n a volfr§m-trioxid f®matomja ®s a sz®n nanocsºvek 

oxig®n tartalm¼ fel¿leti funkci·s csoportjainak oxig®nje kºzºtt kialakult k®miai kapcsolatr·l 

tan¼skodik [158]. 

 

5.2.4. Felhaszn§l§s ï fotokatal²zis, g§z®rz®kel®s 

 A volfr§m-tartalm¼ kompozitok jºvŖbeli felhaszn§l§si lehetŖs®gei kºz¿l kettŖ 

potenci§lis jelºltet szeretn®k megeml²teni. B§r nyugodt sz²vvel kijelenthetj¿k, hogy a tit§n-

dioxid tartalm¼ kompozit anyagok sokkal ink§bb a fotokatal²zissel foglalkoz· kutat·k 

®rdeklŖd®s®nek f·kusz§ban vannak, §m a WO3 ®s kompozitjai is kiv§l· jelºltek lehetnek 

eff®le felhaszn§l§sra. Mindezek mellett sz§mos egy®b f®m-oxidhoz hasonl·an a volfr§m-

trioxid, ®s ²gy kompozitjai is felhaszn§lhat·ak olyan g§z®rz®kelŖk elŖ§ll²t§s§hoz, melyek 

k®pesek k¿lºnbºzŖ t²pus¼ g§zok (pl. nitrog®n-oxidok) kimutat§s§ra nagyobb szelektivit§s 

®s/vagy szenzitivit§s mellett, mint elŖdeik. 

Az elŖ§ll²tott kompozitok fotokatal²zisben tºrt®nŖ felhaszn§l§si lehetŖs®geit mi sem 

bizony²thatja jobban, mint kutat·csoportunk egy kºz®piskol§s hallgat·j§nak ï Rozsnyik 

Szabolcsnak (35. §bra) ï a munk§ja ®s eredm®nyei, aki egy hat§ront¼li egy¿ttmŤkºd®s 

keretein bel¿l n§lunk v®gzett komoly kutat§sokat, melyek sor§n TiO2/MWCNT, 

WO3/MWCNT ®s TiO2-WO3/MWCNT nanokompozitok fotokatalitikus bont§si k®pess®g®t 

vizsg§lta sikerrel vizes kºzegŤ szalicilsav tesztoldaton az 5.1.4-es alfejezetben m§r ismertetett 

m·don. Laborbeli tev®kenys®g®t magam terveztem ®s vezettem, munk§j§hoz pedig az 

§ltalunk kidolgozott m·dszerek seg²ts®g®vel k®sz²tette el a kompozit mint§kat, ²gy pl. a 

WO3/MWCNT nanokompozitot aceton felhaszn§l§s§val ®s az egyszerŤ impregn§l§s 

m·dszer®vel szintetiz§lta. Kutat·munk§j§nak eredm®nyeit sz§mos hazai ®s nemzetkºzi 

tudom§nyos f·rumon bemutatta, ®s ezeken sz§mos d²jjal jutalmazt§k: 

¶ Az XIX. Orsz§gos Tudom§nyos ®s Technikai Di§kalkot· Ki§ll²t§son elsŖ d²jat 

szerzett, valamint r®szv®teli jogot a MILSET §ltal Szlov§ki§ban szervezett 2014-

es ĂEuropean Science Expoò-ra, 

¶ a XI. Tudom§nyos Di§kkºrºk Term®szettudom§nyi Konferenci§j§nak Tematikus 

fordul·j§ban elsŖ helyez®st ®rt el, 

¶ a Hlavay J·zsef Orsz§gos Kºrnyezettudom§nyi ®s MŤszaki Di§kkonferencia 

m§sodik helyezettje, 
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¶ a 23. Ifj¼s§gi Tudom§nyos ®s Innov§ci·s Tehets®gkutat· Versenyen I. d²j-at 

nyert, valamint a ĂLegjobb hat§ron t¼li p§ly§z·ò k¿lºnd²j§t is elnyerte, emellett 

pedig a jogot szerzett, hogy a 26. EU Contest for Young Scientist versenyen 

k®pviselje Magyarorsz§got, ahol k¿lºnd²jban r®szes¿lt, 

¶ Magyarorsz§g k®pviselŖje volt az USA-ban (Pittsburgh-ben) megrendez®sre 

ker¿lt Intel International Science and Engineering Fair konferenci§n. 

 

 

35. §bra: Rozsnyik Szabolcs bemutatja tudom§nyos munk§j§t (Forr§s: ec.europa.eu) 

 

 Mint eml²tettem, a nanokompozitok tov§bbi felhaszn§l§si lehetŖs®gei kºz® tartozik a 

g§z®rz®kel®s, melynek a sz®n nanocsºvek elektronbefog· k®pess®ge szolg§ltathat alapot [57, 

121, 123]. Terveink szerint kutat·csoportunk nemzetkºzi partnerei kºz¿l Vladimir M. 

Aroutiounian ®s csoportja, a Jerev§ni Ćllami Egyetem (Yerevan State University, ʌ˕˜ʶˋˀ 

ʡʺ˔ʶ˄ʶˋ ʗʶˉʶˁ˒ʶ˕ʶˋ) kutat·i fogj§k tesztelni az anyagokat ilyen c®llal, §m az eff®le 

egy¿ttmŤkºd®srŖl, ®s a kºzºs eredm®nyekrŖl a k®sŖbbiek folyam§n ï az In2O3/MWCNT 

nanokompozitok felhaszn§l§s§nak t§rgyal§sakor ï az 5.3.5-ºs alfejezetben t®rek ki majd 

bŖvebben. 
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5.3. A hŖkezel®s hat§s§nak bemutat§sa In 2O3/MWCNT nanokompozitok 

elŖ§ll²t§s§n kereszt¿l 
 

 Az indium-oxid ®s a tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek felhaszn§l§s§val k®sz¿lt 

nanokompozitok elŖ§ll²t§sa sor§n a kalcin§l§s hat§s§nak tanulm§nyoz§s§t tŤztem ki c®lul, 

mivel a szakirodalomban sz§mos elt®rŖ adat tal§lhat· arra vonatkoz·an, hogy az In2O3 

krist§lyok mekkora hŖm®rs®kleten ®s milyen form§ban k®pzŖdnek [129, 130]. Szint®n 

szakirodalmi adatok [129] alapj§n az al§bbi folyamatok j§tsz·dnak le indium-oxid szint®zise 

sor§n: az InCl3 prekurzor elreag§l az old·szerk®nt haszn§lt desztill§lt v²zzel, ®s ennek 

eredm®nyek®nt InOCl (indium-oxiklorid) kºztiterm®k jºn l®tre, mely a hŖkezel®s hat§s§ra 

elbomlik, ®s In2O3-d§ alakul. Az In2O3 krist§lyok teh§t az al§bbi k®miai reakci·k sor§n 

keletkeznek: 

InCl3 + H2O  InOCl + 2HCl 

3 InOCl  In2O3 + InCl3 

 Munk§nk sor§n teh§t azt tanulm§nyoztam, hogy ezeknek az elŖbb eml²tett 

reakci·knak a felhaszn§l§s§val, valamint k¿lºnbºzŖ kalcin§l§si hŖm®rs®kletek ®s idŖk 

alkalmaz§s§val mik®nt §ll²that·k elŖ In2O3/MWCNT nanokompozitok [102]. 

 

5.3.1. Elektronmikroszk·pos anal²zis 

Az elŖ§ll²tott kompozit anyagokat elsŖk®nt transzmisszi·s ®s p§szt§z· 

elektronmikroszk·p seg²ts®g®vel tanulm§nyoztuk annak ®rdek®ben, hogy meg§llap²tsuk, a 

k¿lºnbºzŖ hŖkezel®si hŖm®rs®kleteken k®sz¿lt mint§k milyen fel¿leti morfol·gi§val 

rendelkeznek. 

A 300ÁC-on hŖkezelt minta eset®ben a k¿lºnbºzŖ nagy²t§s¼ SEM felv®telek (36. §bra; 

a, b ®s c) bizony²tj§k, hogy a sz®n nanocsºvek fel¿lete nagym®rt®kben megv§ltozott, ®s egy 

homog®n, szervetlen fedŖr®teg alakult ki a felsz²n¿kºn. A mint§r·l k®sz²tett TEM k®p (36. 

§bra; d) szint®n megerŖs²tette ennek a fel¿leti r®tegnek jelenl®t®t. A felv®tel ï illetve a 

k®sŖbbiek sor§n a mint§r·l k®sz²tett rºntgendiffraktogram ï elemz®s®vel a szervetlen r®teg 

vastags§g§t is kisz§moltuk, amely §tlagosan 10-12 nm-es nagys§g¼nak ad·dott. A 

transzmisszi·s EM felv®telen az is j·l l§tszik, hogy a bevont nanocsºvek mellett a minta 

nagyobb, k¿lºn§ll· szervetlen aggreg§tumokat is tartalmaz. A mikroszk·pos felv®telek 

alapj§n kijelenthetŖ, hogy az impregn§l§s sikeres volt. 
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36. §bra: A 300ÁC-on hŖkezelt indium-tartalm¼ kompozit mint§r·l k®sz¿lt k¿lºnbºzŖ nagy²t§s¼ SEM (a, b 

®s c), illetve TEM (d) felv®telek 

 

Az elektronmikroszk·pos felv®telek a 350ÁC-on hŖkezelt minta eset®ben teljesen m§s 

morfol·gi§t mutattak ahhoz k®pest, mint amelyet a 300ÁC-os hŖkezel®s hat§sak®nt 

tapasztaltunk. A SEM (37. §bra; a, b ®s c) ®s a TEM (37. §bra; d) felv®tel(ek)en is j·l l§tszik, 

hogy az alacsonyabb hŖm®rs®kleten kalcin§lt minta eset®ben megjelent fel¿leti bevonat 

nagym®rt®kben §talakult. Felt®telezhetŖen a magasabb hŖkezel®si hŖm®rs®klet hat§s§ra egy 

§tkrist§lyosod§si folyamat indult meg a mint§ban, melynek eredm®nyek®nt ï §tlagosan 10-20 

nm-es nagys§g¼ ï szab§lytalan alak¼ szervetlen nanor®szecsk®k, illetve nagym®retŤ (kb. 300-

400 nm-es) krist§lyok jºttek l®tre a sz®n nanocsºvek kºzºtt, illetve azok fel¿let®hez tapadva. 
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37. §bra: A 350ÁC-on hŖkezelt indium-tartalm¼ kompozit mint§r·l k®sz¿lt k¿lºnbºzŖ nagy²t§s¼ SEM (a, 

b ®s c), illetve TEM (d) felv®telek 

 

Az elŖbbiekhez k®pest szignifik§nsan elt®rŖ eredm®nyeket mutatott a legmagasabb 

alkalmazott hŖm®rs®kleten, vagyis a 400ÁC-on hŖkezelt minta elektronmikroszk·pos 

elemz®se. A p§szt§z· (38. §bra; a, b ®s c) ®s a transzmisszi·s (38. §bra; d) EM felv®telek 

alapj§n kijelenthetŖ, hogy a 350ÁC kºr¿l megindult §tkrist§lyosod§si folyamat ezen a 

kalcin§l§si hŖm®rs®kleten m§r teljess® v§lt, ugyanis a term®kk®nt kapott kompozit 

nagymennyis®gben tartalmaz szab§lyos okta®der alak¼, ®s k¿lºnbºzŖ m®retŤ (§tlagosan 200-

500 nm kºzºtti) krist§lyokat, melyek magukba z§rt§k a tºbbfal¼ sz®n nanocsºveket. A 

nagyobb felbont§s¼ felv®teleken j·l l§tszik, hogy az egyes sz®n nanocsºvek kil·gnak a 

krist§lyokb·l, illetve ºssze is kºtik azokat. 
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38. §bra: A 400ÁC-on hŖkezelt indium-tartalm¼ kompozit mint§r·l k®sz¿lt k¿lºnbºzŖ nagy²t§s¼ SEM (a, 

b ®s c), illetve TEM (d) felv®telek 

 

 Annak ®rdek®ben, hogy r®szletesen tanulm§nyozzuk mi van a krist§lyokon bel¿l, FIB 

(Focused Ion Beam, f·kusz§lt ionnyal§b) technol·gia seg²ts®g®vel kiv§gtuk az egyik 

okta®deres krist§ly egy kis darabj§t ®s keresztmetszeti v®konyr®teg-mint§t k®sz²tett¿nk, amit 

transzmisszi·s elektronmikroszk·ppal vizsg§ltunk (39. §bra). A 200 nm-es TEM felv®telen 

(d) j·l kivehetŖek a sºt®t krist§lyt·l kontrasztosan elt®rŖ f®nyesebb vonalak, melyek a sz®n 

nanocsºvek jelenl®t®t jelzik, vagyis a kompozit-szint®zis sor§n a krist§lyok val·ban 

kºrbenŖtt®k a sz®n nanocsºveket, ²gy okkal felt®telezt¿k, hogy t®nyleges k®miai kapcsolat jºtt 

l®tre az In2O3 ®s a MWCNT-ek kºzºtt. E k®miai kºt®s tov§bbi bizony²t§s§ra FT-IR 

vizsg§latot is v®gezt¿nk, mely eredm®nyeket az 5.3.3-as alfejezetben r®szleteikbe menŖen is 

ismertetni fogom. 

Fontos kiemelnem, hogy mind a FIB-mintak®sz²t®s, mind a vizsg§lat egy nemzetkºzi 

egy¿ttmŤkºd®s r®v®n a D§n MŤszaki Egyetemen (Technical University of Denmark) val·sult 

meg Balogh Zolt§n kºzremŤkºd®s®vel. 
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39. §bra: A 400ÁC-on hŖkezelt indium-tartalm¼ kompozit v®konyr®teg-mint§j§nak elektronmikroszk·pos 

anal²zise (a, b ®s c ï 5 ɛm; d ï 200 nm) 

 

5.3.2. Rºntgendiffrakci·s vizsg§lat ®s Raman-anal²zis 

Azt, hogy az elŖ§ll²tott kompozitokban milyen t²pus¼ szervetlen anyagok alakultak ki, 

valamint hogy ezek milyen szerkezettel ®s krist§lyform§val rendelkeznek, a mint§k XRD, 

illetve Raman-mikroszk·pos vizsg§lat§val §llap²tottuk meg. A teljes kºrŤ elemz®s ®rdek®ben 

ï a fentebb eml²tett reakci·kb·l kiindulva ï InOCl ®s In2O3 referenciamint§kat is k®sz²tett¿nk. 

A 300ÁC-os hŖkezel®s seg²ts®g®vel elŖ§ll²tott kompozit diffraktogramj§t a 

referenciaanyagok®val ºsszevetve (40. §bra, fekete gºrbe) ï a reflexi·s cs¼csok nagyfok¼ 

egyez®se alapj§n ï meg§llap²that·, hogy a mint§ban a sz®n nanocsºvek fel¿let®n kialakult 

homog®n szervetlen r®teget indium-oxiklorid alkotja, ®s a csºvek fel¿lete ennek az anyagnak 

a megtapad§sa r®v®n v§ltozott meg drasztikusan. A minta diffraktogramj§ban az InOCl-ra 

jellemzŖ reflexi·khoz tartoz· Miller-indexek a kºvetkezŖk: 24,44Á-(101), 27,53Á-(011), 

33,63Á-(012), 35,40Á-(111), 40,04Á-(103), 42,05Á-(013), 44,71Á-(200), 45,98Á-(201), 47,90Á-

(113), 51,75Á-(020), 53,10Á-(021), 57,03Á-(022), 58,02Á-(121). 
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40. §bra: K¿lºnbºzŖ hŖm®rs®kleteken hŖkezelt indium-tartalm¼ nanokompozitok XRD vizsg§lata 

 

A Raman-spektrumok hasonl· elemz®se (41. §bra, fekete gºrbe) szint®n 

al§t§masztotta az elŖbbieket, mivel a minta spektrum§ban ï a MWCNT-kre jellemzŖ D, G, ®s 

Gô cs¼csokon k²v¿l ï az indium-oxikloridra jellemzŖ cs¼csok jelentek meg. Mindez azt is 

jelenti, hogy a 300ÁC-os kalcin§l§si hŖm®rs®klet nem elegendŖ krist§lyos indium-oxid 

elŖ§ll²t§s§hoz. 

 

 

41. §bra: K¿lºnbºzŖ hŖm®rs®kleteken hŖkezelt indium-tartalm¼ nanokompozitok Raman-anal²zise 
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Mint ahogy az m§r az elektronmikroszk·pos vizsg§lat sor§n is meg§llap²that· volt, a 

350ÁC-on hŖkezelt minta elt®rŖ szerkezetet mutatott az alacsonyabb hŖm®rs®kleten kalcin§lt 

kompozit®hoz k®pest. Ez a szerkezeti v§ltoz§s az XRD- ®s a Raman-eredm®nyekkel is j·l 

bizony²that· (40. ®s 41. §bra, piros gºrbe), mert b§r az InOCl ï mind a diffraktogram, mind a 

spektrum alapj§n ï m®g mindig nagy mennyis®gben van jelen a mint§ban, itt m§r az In2O3 

jelenl®te is kimutathat· kisebb mennyis®gben. Erre utalnak az indium krist§lyos oxid-

form§j§ra jellemzŖ reflexi·k [30,51Á-(222), 37,63Á-(411), 51,02Á-(440), 60,68Á-(622), 63,73Á-

(444)] megjelen®se a rºntgendiffraktogramban. Ezek alapj§n ¼gy gondolom, hogy a megemelt 

kalcin§l§si hŖm®rs®klet hat§s§ra beindult §tkrist§lyosod§si folyamat sor§n az indium-

oxiklorid egy r®sze indium-oxidd§ alakult §t, azonban ez a hŖm®rs®klet is m®g t¼l 

alacsonynak bizonyult a szab§lyos krist§lyform§k l®trejºtt®hez. 

A legmagasabb kalcin§l§si hŖm®rs®klet (400ÁC) hat§s§ra kialakult kompozit 

nagym®rt®kben elt®rŖ szerkezettel rendelkezik az elŖzŖ k®t mint§hoz k®pest. A diffrakci·s 

elemz®ssel (42. §bra; a) bizony²that·, hogy a mint§ban nagy mennyis®gben k®pzŖdºtt 

szab§lyos, okta®der alak¼ krist§lyokat In2O3 ®p²ti fel, ugyanis a kompozit mint§hoz tartoz· 

reflexi·s cs¼csok az indium-oxid referenciamint§®val mutattak nagyfok¼ egyez®st [21,33Á-

(211), 30,51Á-(222), 35,42Á-(400), 37,63Á-(411), 41,87Á-(332), 45,76Á-(431), 51,02Á-(440), 

55,93Á-(611), 60,68Á-(622), 63,73Á-(444)], m²g az indium-oxikloridra jellemzŖ reflexi·k 

eltŤntek a diffraktogramb·l. A Raman-anal²zis (42. §bra; b) al§t§masztja mindezt, mivel a 

minta spektrum§ban m§r az In2O3-hoz tartoz· cs¼csok a domin§nsak. KijelenthetŖ, hogy az 

alkalmazott hŖm®rs®kletek kºz¿l a 400ÁC m§r elegendŖen magasnak bizonyult krist§lyos 

form§j¼ In2O3/MWCNT nanokompozitok elŖ§ll²t§s§hoz. 
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42. §bra: 400ÁC-on hŖkezelt In 2O3/MWCN T kompozit rºntgendiffrakci·s (a) ®s Raman-vizsg§lata (b) 

 

5.3.3. Elemanal²zis, valamint termogravimetri§s ®s infravºrºs spektroszk·piai vizsg§lat 

Az elŖ§ll²tott kompozit term®kek §tfog· elemz®se ®rdek®ben energiadiszperz²v 

rºntgenanal²zis seg²ts®g®vel vizsg§ltuk, hogy milyen k®miai elemeket tartalmaznak az egyes 

mint§k, illetve hogy ezek mennyis®ge mik®nt v§ltozik az k¿lºnbºzŖ hŖm®rs®kletŤ kalcin§l§s 

hat§s§ra. 
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43. §bra: A 300 (a), a 350 (b), illetve a 400 (c) ÁC-on hŖkezelt indium-tartalm¼ kompozit mint§k EDX-

anal²zise 

 

 Ahogy az a fentebbi §br§kon is j·l l§tszik, minden kompozit kºr¿lbel¿l azonos 

mennyis®gben tartalmazott az old·szerbŖl (®s/vagy a sz®n nanocsºvek fel¿let®n l®vŖ 

funkci·s-csoportokb·l) sz§rmaz· oxig®nt, a prekurzorb·l sz§rmaz· indiumot, illetve a sz®n 

nanocsºvekbŖl sz§rmaz· szenet (b§r ez ut·bbi elemhez tartoz· jel elt®rŖ intenzit§sokkal 

szerepelt az egyes spektrumokban, de az elt®r®st nagy val·sz²nŤs®ggel a m®r®si pontok 

k¿lºnbºzŖs®ge okozhatta). A hŖkezel®s hat§s§ra a prekurzorb·l sz§rmaz· kl·r mennyis®ge 

v§ltozott a kompozitokban: a 300ÁC-on hŖkezelt minta eset®ben m®g nagy mennyis®gben volt 

jelen (43. §bra; a), majd a 350ÁC-os hŖkezel®s hat§s§ra m§r csºkkent a mennyis®ge (43. 

§bra; b), ®s a 400ÁC hat§s§ra m§r teljesen eltŤnt a rendszerbŖl (43. §bra; c). Ezek a 

v§ltoz§sok j·l magyar§zhat·ak a kor§bban tapasztal InCl3 Ÿ InOCl, illetve az InOCl Ÿ In2O3 

anyag§talakul§sokkal. 

Mivel a legval·sz²nŤbb jºvŖbeli felhaszn§l§s ï vagyis a g§z®rz®kel®s ï szempontj§b·l 

az eddig elv®gzett vizsg§latok alapj§n a krist§lyos indium-oxidot tartalmaz·, 400ÁC-on 

hŖkezelt MWCNT-nanokompozit mutatkozott a legmegfelelŖbbnek, ²gy arr·l a mint§r·l egy 

r®szletes elemt®rk®p is k®sz¿lt (44. §bra). 
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44. §bra: A krist§lyos In2O3/MWCNT nanokompozitr·l k®sz¿lt r®szleges, illetve teljes elemt®rk®pek 

 

A felv®teleken is j·l l§tszik, hogy azokon a helyeken, ahol krist§lyos indium-oxid 

alakult ki a mint§ban, ott ï nem meglepŖ m·don ï mind az indium (In), mind az oxig®n (O) 

feld¼sult, tov§bb§ sz®n (C) is jelen van, mely a sz®n nanocsºvek jelenl®t®t jelzi a krist§lyokon 

bel¿l. Mivel a m®r®s sor§n detekt§lt karakterisztikus rºntgensug§rz§s csak 0,5-1 mikrom®teres 

m®lys®gbŖl sz§rmazik, a l®trejºtt krist§lyok m®rete azonban el®ri a tºbb sz§z nanom®tert is, 

²gy a sz®nre vonatkoz·an detekt§lt jel csak az okta®derek belsej®bŖl ®rkezhetett. Mindez j·l 
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bizony²thatja, hogy k®miai kºt®s alakult ki az In2O3 ®s a MWCNT-k kºzºtt, melynek 

eredm®nyek®nt a csºvek egy r®sze Ăbe§gyaz·dottò a krist§lyokba. 

Annak ®rdek®ben, hogy meg§llap²tsuk, milyen tºmegvesztes®gekkel, illetve 

f§zis§talakul§sokkal j§r, ha egy m®g hŖkezel®s n®lk¿l elŖ§ll²tott kompozit mint§t a kalcin§l§s 

hŖm®rs®klet®n®l j·val magasabbra izz²tunk, egy termogravimetri§s anal²zist is elv®gezt¿nk 

(800ÁC-ig, levegŖ atmoszf®r§ban). 

 

 

45. §bra: Egy hŖkezeletlen indium-tartalm¼ nanokompozit minta TG-vizsg§lata 

 

Ahogy az a 45. §bra TG (piros) illetve DTG (k®k) gºrb®j®n is l§tszik, 100ÁC ut§n egy 

kisebb m®rt®kŤ tºmegvesztes®g tºrt®nt, mely az elŖ§ll²t§s sor§n alkalmazott vizes kºzeg miatt 

az old·szer maradv§nyainak g§zform§ban tºrt®nŖ elt§voz§s§val magyar§zhat·. Enn®l j·val 

intenz²vebb (-16,06 %/min-es) tºmegcsºkken®s ment v®gbe kb. 420ÁC-t·l kezdŖdŖen, ami 

felt®telez®seim szerint megfelel az InOCl boml§si folyamat§nak, mely sor§n a kl·r elt§vozott 

a rendszerbŖl. Mindez egybev§g a DTA (zºld) gºrbe meredeken csºkkenŖ v§ltoz§s§val, ami 

exoterm folyamat lej§tsz·d§s§t jelzi, mely nagy val·sz²nŤs®ggel az In2O3 kikrist§lyosod§sa. 

Đgy gondolom, hogy a k®sz¿l®k 20ÁC/min-es felfŤt®si sebess®ge t¼l gyorsnak bizonyult, ²gy 

az eredeti 3 ·r§s hŖkezel®s hat§s§ra v®gbemenŖ boml§si ®s (§t)krist§lyosod§si folyamatok a 

rºvid expoz²ci·s idŖ miatt k®sleltetve, csak magasabb hŖm®rs®kleten tudtak beindulni. Az 

§br§n m®g az is l§that·, hogy az 500ÁC el®r®se ut§n egy ¼jabb nagym®rt®kŤ (-11,64 %/min-

es) tºmegvesztes®g tapasztalhat· a mint§ban, mely m§r a tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek ®g®s®t 
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jelzi, illetve az is, hogy kb. 620-630ÁC kºrny®k®n egy ¼jabb, nagym®rt®kben exoterm 

folyamat j§tsz·dott le, mely val·sz²nŤs²thetŖen az indium-oxidnak egy m§sik 

krist§lyform§j§ba tºrt®nŖ §talakul§s§val magyar§zhat·. 

Mivel mind az elektronmikroszk·pos vizsg§latok, mind az elemanal²zis sor§n 

felmer¿lt, hogy valamif®le k®miai kºt®s is kialakult a sz®n nanocsºvek ®s az indium-tartalm¼ 

szervetlen komponensek kºzºtt, ²gy e felt®telez®s¿nk bizony²t§sa ®rdek®ben Fourier-

transzform§lt infravºrºs spektroszk·p seg²ts®g®vel vizsg§ltuk az elŖ§ll²tott 

nanokompozitokat. 

 

 

46. §bra: A 300 (a), illetve a 400 (c) ÁC-on hŖkezelt indium-tartalm¼ kompozitok, valamint a referencia 

indium-oxid (b) FT-IR-spektrumai 

 

A 46. §br§n az InOCl/MWCNT nanokompozit (a), a referencia In2O3 (b), valamint az 

In2O3/MWCNT nanokompozit (c) infravºrºs abszorpci·s spektrumait l§thatjuk 650 cm
-1
 ®s 

400 cm
-1

 hull§msz§m tartom§nyban (a referencia MWCNT spektrum§t a 34. §bra 

szeml®lteti). Az In2O3/MWCNT kompozit eset®ben j·l kivehetŖ az indium-oxidra jellemzŖ 3 

cs¼cs a 600 cm
-1

 ®s 500 cm
-1

 hull§msz§m¼ s§vban, m²g az is j·l megfigyelhetŖ, hogy egy ¼j, 

mindk®t referenciaanyag spektrum§b·l hi§nyz· s§v jelent meg a nanokompozitok 

spektrumaiban 485 cm
-1

 ®s 489 cm
-1

-es hull§msz§mn§l, mely a szint®zis sor§n az 

alkot·elemek kºzºtt kialakul· k®miai kapcsolat l®trejºtt®re utal, m§r az indium-oxiklorid 

eset®ben is. Mindezek f®ny®ben, illetve szakirodalmi adatok alapj§n [158, 159] ¼gy 

gondolom, hogy az ¼j abszorpci·s s§v megjelen®se az indium-tartalm¼ szervetlen 



Berki P®ter - Ph.D. ®rtekez®s  Eredm®nyek 

79 

 

komponensek f®matomjai ®s a sz®n nanocsºvek oxig®n tartalm¼ fel¿leti funkci·s 

csoportjainak oxig®njei kºzºtt kialakult k®miai kºt®srŖl tan¼skodik. 

 

5.3.4. A hŖkezel®s idŖtartam§nak vizsg§lata 

Miut§n munk§nk sor§n meg§llap²tottuk, hogy az alkalmazott hŖm®rs®kletek kºz¿l a 

400ÁC-os kalcin§l§si hŖm®rs®klet a legide§lisabb In2O3/MWCNT nanokompozit 

elŖ§ll²t§s§hoz, azt is megvizsg§ltuk, hogy ennek a kompozitnak a kialakul§s§hoz milyen 

hossz¼ expoz²ci·s idŖ sz¿ks®ges, tov§bb§ hogy a krist§lym®ret befoly§solhat·-e a hŖkezel®s 

idŖtartam§val. Ehhez a szint®zis sor§n kapott fekete porszerŤ term®k kis r®szleteit k¿lºnbºzŖ 

hossz¼s§g¼ ideig hŖsokknak vetett¿k al§, vagyis a mint§kat 400ÁC-ra felfŤtºtt kemenc®be 

helyezt¿k 5, 10, 20, 40, illetve 90 percre k¿lºn-k¿lºn. A kapott term®keket p§szt§z· 

elektronmikroszk·ppal, ®s rºntgendiffraktom®terrel vizsg§ltuk, az eredm®nyeket pedig a 

kor§bban 300ÁC, 350ÁC, valamint 400ÁC-on 3 ·r§s (180 perces) hŖkezel®s seg²ts®g®vel 

elŖ§ll²tott mint§k eredm®nyeivel vetett¿k ºssze. 

 A viszonylag rºvid ideig (5, 10, illetve 20 percen §t) kalcin§lt mint§k mind a SEM 

felv®telek (47. §bra; a,b ®s c), mind pedig az XRD eredm®nyek alapj§n a 300ÁC-on kalcin§lt 

kompozittal mutatt§k a legnagyobb hasonl·s§got. Meg§llap²that·, hogy e mint§k eset®ben is 

az indium oxiklorid form§j§ban volt jelen a rendszerben ï mivel a diffraktogramok 

nagym®rt®kben megegyeztek a 300ÁC-os mint§®val ï, tov§bb§ hogy a sz®n nanocsºvek 

fel¿let®n egyfajta fedŖr®teg alakult ki. Ez a bor²t§s nem volt olyan homog®n, mint a 300ÁC-os 

hŖkezel®s eset®ben, az InOCl ink§bb nagyobb aggreg§tumokat hozott l®tre a mint§ban. 

 A 40 percen kereszt¿l tºrt®nŖ hŖkezel®s (47. §bra; d) az elŖzŖektŖl elt®rŖ, ¼jfajta 

eredm®nyeket hozott, ugyanis a mint§ban ï hasonl·an a 350ÁC-on tºrt®nŖ hŖkezel®shez ï az 

InOCl boml§snak indult, ®s egy §tkrist§lyosod§si folyamat sor§n nagyobb, de szab§lytalan 

In2O3-krist§lydarabok kezdtek kialakulni. Mindezt j·l al§t§masztja az is, hogy a minta 

diffraktogramja a 350ÁC-on hŖkezelt mint§®val mutatott nagyfok¼ egyez®st. 

 B§r az eredeti 3 ·r§n §t tºrt®nŖ kalcin§l§s sor§n elŖ§ll²tott In2O3/MWCNT 

nanokompozittal az XRD eredm®nyek alapj§n a 90 perces hŖkezel®s mutatta a legnagyobb 

egyez®st, az elektronmikroszk·pos felv®teleken (47. §bra; e ®s f) j·l l§tszik, hogy a mint§ban 

m®g az indium-oxid kikrist§lyosod§sa nem fejezŖdºtt be teljesen, mert b§r nagyobb ®s kºzel 

szab§lyos r®szecsk®k kezdtek kialakulni, m®g nem jºttek l®tre nagymennyis®gben az In2O3 

(kor§bban tapasztalt) okta®der alak¼ krist§lyai. 
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47. §bra: 400ÁC-on, k¿lºnbºzŖ ideig hŖkezelt indium-tartalm¼ kompozitokr·l k®sz¿lt SEM felv®telek: 5 

min (a), 10 min (b), 20 min (c), 40 min (d), 90 min (e) ®s 180 min (f) 

 

 

Mindezek alapj§n ¼gy gondolom, hogy a szab§lyos indium-oxid krist§lyok 

keletkez®s®hez, ®s ²gy a megfelelŖ In2O3/MWCNT nanokompozit elŖ§ll²t§s§hoz, elegendŖen 

hossz¼, minimum 1,5 ·r§s, vagy ann§l hosszabb (esetemben 3 ·r§s) expoz²ci·s idŖre van 

sz¿ks®g. 
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5.3.5. Felhaszn§l§s ï g§z®rz®kel®s 

 Ahogy azt m§r a szakirodalmi ºsszefoglal·mban is eml²tettem, sz§mos tudom§nyos 

kutat§s c®lja olyan f®m-oxid alap¼ anyagok kifejleszt®se, melyek seg²ts®g®vel nagyobb 

szenzitivit§ssal ®s/vagy szelektivit§ssal rendelkezŖ g§z®rz®kelŖk fejleszthetŖek ki, lehetŖleg 

min®l kisebb m®retben. 

Kutat·csoportunk nemzetkºzi egy¿ttmŤkºd®sei r®v®n a Jerev§ni Ćllami Egyetem 

kutat·i (Vladimir M. Aroutiounian ®s csoportja) m§r sz§mos egy®b §ltalunk k®sz²tett 

kompozitot teszteltek sikerrel k¿lºnbºzŖ g§zok kimutat§s§hoz. Ezek az ®rz®kelŖk a detekt§lni 

k²v§nt g§z hat§s§ra megv§ltoz· elektromos ellen§ll§s m®r®s®n alapulnak, ®s seg²ts®g¿kkel j·l 

m®rhetŖek pl. ill®kony ®s nem ill®kony szerves vegy¿letek, vagy ®ppen hidrog®n. A f®m-oxid 

alap¼ sz®n nanocsŖ nanokompozitok hat®konyabb g§z®rz®kel®s®t a MWCNT-k bizony²tott 

elektronbefog· k®pess®ge seg²ti elŖ, mivel ez §ltal kisebb m®rt®kŤ ellen§ll§s-v§ltoz§sok is 

kimutathat·v§ v§l(hat)nak [100, 101]. 

V®lem®ny¿nk szerint az elŖ§ll²tott kompozitokban a tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek ®s az 

indium-tartalm¼ szervetlen komponensek kºzºtt kialakult k®miai kapcsolat a komponensek 

olyan szinergizmus§t okozza, mely kiv§l· jelºltekk® teszi Ŗket a g§z®rz®kel®s ter¿let®n 

tºrt®nŖ alkalmaz§sra pl. NOx, O3 ®s CO kimutat§s§hoz, §m meg kell jegyeznem, hogy az 

anyagok tesztel®se egyelŖre jºvŖbeli c®ljaink kºzºtt szerepel. 

 

5.4. Az elŖ§ll²t§si m·dszer hat§s§nak bemutat§sa ZrO2/MWCNT 

nanokompozitok elŖ§ll²t§s§n kereszt¿l 
 

 A cirk·nium-tartalm¼ nanokompozitok elŖ§ll²t§sa sor§n elsŖsorban a k¿lºnbºzŖ 

szint®zis m·dszerek [gyors hidrol²zis (csepegtet®ssel ®s ºsszeºnt®ssel), lass¼ hidrol²zis ®s 

szolvoterm§lis elj§r§s] ºsszehasonl²t§s§t tŤztem ki c®lul. Kutat§saim legfŖbbk®pp arra 

ir§nyultak, hogy a fent eml²tett szint®zis m·dszerek mik®nt befoly§solj§k a kapott kompozit 

term®kek szerkezet®t. Ki kell azonban emeljem, hogy e kutat§s m®g akt²v vizsg§lati f§zisban 

van, ²gy egyes anyagkarakteriz§l· vizsg§latok (pl. Raman-mikroszk·pi§s elemz®s) elv®gz®se 

k®sŖbbi tervek kºzºtt szerepel. 

 

5.4.1. Elektronmikroszk·pos anal²zis 

Az elŖ§ll²tott kompozit anyagokat elsŖk®nt transzmisszi·s- ®s p§szt§z· 

elektronmikroszk·p seg²ts®g®vel vizsg§ltuk annak ®rdek®ben, hogy meg§llap²tsuk, a 

k¿lºnbºzŖ elŖ§ll²t§si m·dszerekkel k®sz¿lt mint§k milyen fel¿leti r®tegmorfol·gi§val 

rendelkeznek. Az alkalmazott szint®zism·dszerek kºz¿l elsŖk®nt a gyors hidrol²zissel 
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kombin§lt impregn§l§s eredm®nyeit ismertetn®m, ®s ezek kºz¿l is azzal a m·dszerrel 

kezden®m, mely sor§n a k®sz prekurzor-oldatot egyszerŤen hozz§ºntºtt¿k a MWCNT-

szuszpenzi·hoz. 

 

  
 

  

48. §bra: ¥sszeºnt®ses gyors hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§ssal k®sz¿lt ZrO2/MWCNT 

nanokompozitok SEM (a ®s b) ®s TEM (c ®s d) felv®telei 

 

Mind a SEM (48. §bra; a ®s b), mind a TEM (48. §bra; c ®s d) felv®telek alapj§n 

meg§llap²that·, hogy a sz®n nanocsºvek fel¿lete a szint®zis sor§n nagym®rt®kben 

megv§ltozott, ugyanis nanom®teres nagys§g¼ r®szecsk®k tapadtak meg a MWCNT-ken. Az is 

j·l megfigyelhetŖ, hogy ez a szervetlen bor²t§s nem egyenletes, vannak szabadon maradt sz®n 

nanocsŖ fel¿letek is a mint§ban. A p§szt§z· elektronmikroszk·pos felv®teleken legink§bb 

egys®ges, vagy olykor darabos r®tegeknek l§tszik a cirk·nia bevonat a sz®n nanocsºvek 

fel¿let®n, emellett pedig kisebb aggreg§tumok megjelen®se is megfigyelhetŖ a 

kompozitokban. A transzmisszi·s EM felv®telek alapj§n ºsszess®g®ben az §llap²that· meg, 

hogy kºzel azonos m®rt®kŤ volt a sz®n nanocsºvek fel¿leti cirk·nium-dioxid bor²totts§ga. Az 

elektronmikroszk·pos felv®telek elemz®s®vel a szervetlen r®szecsk®k nagys§g§t is 

meg§llap²tottuk, amely §tlagosan 5-10 nm nagys§g¼nak ad·dott. 
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 A gyors hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§s m§sik m·dszer®n®l a prekurzor-oldat 

folyamatos kevertet®s mellett lett hozz§csepegtetve a sz®n nanocsŖ szuszpenzi·hoz. Ennek az 

elŖ§ll²t§si m·dszernek az elektronmikroszk·pos eredm®nyeit a 49. §bra szeml®lteti. 

 

  
 

  

49. §bra: Csepegtet®ses gyors hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§ssal k®sz¿lt ZrO2/MWCNT 

nanokompozitok SEM (a ®s b) ®s TEM (c ®s d) felv®telei 

 

Az elektronmikroszk·pos felv®telek elemz®s®vel meg§llap²that· volt, hogy az 

ºsszeºnt®ses gyors hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§shoz hasonl·an a csepegtet®ses gyors 

hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§s eset®ben is egy viszonylag egys®ges, nanor®szecsk®kbŖl 

§ll· szervetlen bevonat jºtt l®tre a sz®n nanocsºvek fel¿let®n. Ki kell azonban emelni, hogy 

b§r erre az elŖ§ll²t§si m·dszerre m§r kev®sb® volt jellemzŖ az aggreg§ci·, de m®g mindig 

megfigyelhetŖk nagyobb szervetlen aggreg§tumok a mint§ban, ®s az is ®szrevehetŖ, hogy 

fedŖr®teg n®lk¿li sz®n nanocsŖ fel¿letek kisebb sz§mban fordultak csak elŖ. A TEM 

felv®telek elemz®s®vel a szervetlen nanor®szecsk®k nagys§g§t ennek az elŖ§ll²t§si 

m·dszernek az eset®ben is meg§llap²tottuk, mely az ºsszeºnt®ses gyors hidrol²zissel 

kombin§lt impregn§l§shoz hasonl·an §tlagosan 5-10 nm nagys§g¼nak ad·dott. 
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Mindezen eredm®nyek alapj§n arra kºvetkeztett¿nk, hogy a gyors hidrol²zissel 

kombin§lt impregn§l§ssal val· kompozit-szint®zis hat®konyabb, ha a prekurzor cseppenk®nt 

van beadagolva, mivel nagyobb m®rt®kŤ fel¿leti bor²totts§got kapunk a MWCNT-k fel¿let®n. 

 

  
 

  

50. §bra: Lass¼ hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§ssal k®sz¿lt ZrO2/MWCNT nanokompozitok SEM (a ®s 

b) ®s TEM (c ®s d) felv®telei 

 

Mivel az elŖbb eml²tett szint®zis-m·dszerekn®l m®g j·l kivehetŖen maradtak bor²t§s 

n®lk¿li sz®n nanocsŖ r®szek, ®s aggreg§tumok kialakul§sa is megfigyelhetŖ volt, ²gy 

kipr·b§ltunk egy, a TiO2/MWCNT nanokompozitok elŖ§ll²t§sa sor§n m§r megismert 

m·dszerhez nagyon hasonl·, lass¼ hidrol²zissel kombin§lt technik§t is. Az ezzel a m·dszerrel 

k®sz¿lt kompozit minta SEM (50. §bra; a ®s b) ®s TEM (50. §bra; c ®s d) felv®telei alapj§n 

meg§llap²tottuk, hogy enn®l az elŖ§ll²t§si m·dszern®l is a nanom®teres tartom§nyba esŖ 

krist§lyok alakultak ki (§tlagosan Ò 10 nm) ®s tapadtak hozz§ a sz®n nanocsºvek felsz²n®hez 

fel¿leti bevonatot k®pezve, azonban azt is meg§llap²tottuk, hogy a cirk·nia nanor®szecsk®k 

mennyis®ge sz§mottevŖen nem v§ltozott a sz®n nanocsºvek fel¿let®n a kor§bbi 

eredm®nyekhez k®pest, viszont nagym®rt®kben lecsºkkent a r®szecsk®k aggreg§ci·ja. 
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A k²s®rleti terv¿nkben szereplŖ elŖ§ll²t§si m·dszerek kºz¿l az utols· a szolvoterm§lis 

szint®zis volt, mely sor§n nem csup§n a hŖm®rs®kletv§ltoz§s, de az autokl§vban uralkod· 

magas nyom§s is szerepet j§tszott a cirk·nium-tartalm¼ r®szecsk®k kialakul§s§hoz, valamint 

azok megtapad§s§hoz a MWCNT-k fel¿let®n, v®lhetŖen k®miai kapcsolatot kialak²tva a 

kompozit alkot·elemei kºzºtt. 

 

  
 

  

51. §bra: Szolvoterm§lis szint®zissel k®sz¿lt ZrO2/MWCNT nanokompozitok SEM (a ®s b) ®s TEM (c ®s d) 

felv®telei 

 

Az EM felv®telek (51. §bra) bizony²tj§k, hogy az ºsszes elŖ§ll²t§si m·dszer kºz¿l e 

szint®zis-technika eset®ben volt a legsŤrŤbb a nanor®szecsk®kbŖl §ll· cirk·nia r®teg sŖt, 

szinte tºk®letes bor²totts§got siker¿lt el®rni a r®szecsk®k kisfok¼ aggreg§ci·ja mellett, ²gy 

ºsszess®g®ben kijelenthetj¿k, hogy az ismertetett szint®zis m·dszerek kºz¿l a szolvoterm§lis 

technika a legalkalmasabb ZrO2/MWCNT nanokompozitok elŖ§ll²t§s§hoz. 
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5.4.2. Rºntgendiffrakci·s vizsg§lat 

Azt, hogy az elŖ§ll²tott kompozit term®kekben milyen t²pus¼ ®s milyen 

krist§lyszerkezettel rendelkezŖ szervetlen anyagok alakultak ki, a kompozit mint§k 

rºntgendiffrakci·s vizsg§lat§val §llap²tottuk meg. 

 

 

52. §bra: K¿lºnbºzŖ elŖ§ll²t§si m·dszerekkel k®sz¿lt ZrO2/MWCNT nanokompozit mint§k XRD-anal²zise 

(t-tetragon§lis f§zis, m-monoklin f§zis) 

 

Az XRD-anal²zis (52. §bra) alapj§n kijelenthetŖ, hogy v§rakoz§sainknak megfelelŖen 

mind a n®gy elŖ§ll²t§si m·dszer eset®ben a MWCNT-k fel¿let®n kialakult nanor®szecsk®k 

§ltal alkotott fel¿leti bevonatot krist§lyos cirk·nium-dioxid alkotja, mely val·sz²nŤs²thetŖen a 

prekurzor hidrol²zise sor§n kialakul· cirk·nium-hidroxid [Zr(OH)2] kºztiterm®ken kereszt¿l 

jºtt l®tre. A kiindul§si anyag §talakul§sa v®lhetŖen az al§bbi egyenlet alapj§n ment v®gbe: 

Zr(OC3H7)4 + 4 H2O Ÿ Zr(OH)4 + 4 C3H7OH 

A rºntgendiffrakci·s vizsg§lat seg²ts®g®vel az is j·l kimutathat·, hogy mind a n®gy 

szint®zism·dszerhez tartoz· diffraktogramban a ZrO2 tetragon§lis f§zis§ra jellemzŖ reflexi·k 

[30,20Á-(101), 35,20Á-(110), 50,40Á-(112), 60,20Á-(211)] voltak a domin§nsak. Mindemellett 

azonban ï b§r elt®rŖ m®rt®kben ï mind a n®gy esetben megjelentek a monoklin f§zis¼ 

cirk·nium-dioxidhoz tartoz· reflexi·k is: mindk®t gyors hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§s 

eset®ben megfigyelhetŖk a 24,20Á-(110), 28,20Á-(-111), 31,40Á-(111), 34,30Á-(200), 62,80Á-

(113), 65,60Á-(222) reflexi·k, m²g a lass¼ hidrol²zissel kombin§lt impregn§l§s ®s a 












































