Valaszok Dr. Kukovecz Akos birdlatara

Mindenekel6tt szeretném megkoszonni Biralom alapos munkajat, észrevételeit. A nyelvi,
nyelvtani, szerkesztési és stilisztikai megjegyzéseket kiilon készonom. Donto tobbségiikkel
egyetértek és ezekre a jovoben jobban oda fogok figyelni.

A Biralé tovabbi megjegyzéseire adott valaszaim:

A 33. oldal tetején talalunk eldszor olyan informdciot, ami a doktori munka konkrét mo-
tivaciojara utal. Nagyon szerencsétlen szerkesztési mod ilyen sokdig vdratni az olvasot.

A célok (,2.1 Objectives”) alfejezetnek a Kisérleti rész (,,2. Experimental”) elejére torténd
illesztése szokatlan, indokolatlan €és kissé értelemzavaro is. Maga a szerzd is kiiszkdodik itt:
keveredik a nagyon specifikus és a nagyon dltaldnos tdargyaldasmaod, €s végil nem is deriil
ki vilagosan, hogy mi volt ennek a doktori munkdnak a célja.

Valéban, az emlitett fejezet kissé nehezen érthet6 lett. A célok megfogalmazasa mar az
Introduction fejezet elején célszerti lett volna. A munka elsédleges célja a nanocsé kotegek
reaktivitdsanak vizsgédlata volt, hiszen valéjaban ebben a formaban léteznek és a kotegek
felbontasa nehézkes. Célom egy olyan reakcié vizsgalata volt, amely a kotegek belsejében
megy végbe, de anélkiil, hogy a kotegeket felbontana. Ezt a reakciét hasonlitottam ossze
egy olyan hasonl6 reakcidval, ami viszont szétszedi a kétegeket.

25 évvel a felfedezésiik utan szerintem ilyen részletesen felesleges bevezetni egy PhD
disszertacioban a szén nanocsoveket. Flég lett volna az alapokra ismert tényekként hivat-
kozni, igy tobb hely jutott volna a munkdban ténylegesen felhaszndlt P2, HiPco, CoMoCat
csovekkel kapcsolatos korabbi eredmények bemutatdsdra.

Az 1.10 és 1.11 dbrdk egyiitt 1,5 oldalt foglalnak el a disszertacio dsszesen 70 oldalnyi
érdemi részébol. Maguk az dbrak onmagukban persze nagyon érdekesek és hasznosak, de
kozismert irodalmi dsszefoglalds mindkettd. Erzésem szerint a jeldlt hasznosabban tolthette
volna ki ezt a helyet akkor, ha tébbet ir a konkrétan vizsgdlt reakciok irodalmdrol.

Az altaldanos bevezeto rész a nanocsovek szerkezetérél és elballitasi modszereirél abrakkal
egyiitt Osszesen 7,5 oldal terjedelmii, és tények kozlésébol all, nem tartalmaz levezetése-
ket vagy hosszabb gondolatmeneteket. Ez valéban lehetett volna rovidebb. A nanocsévek
elektronszerkezetét és optikai tulajdonsagait targyald rész 6,5 oldal terjedelmi. Mivel a
kovetkeztetések levonasakor az optikai mérések kulcsfontossaguak, és egy nem nanocso-
vekkel foglalkozo vegyész szamara nem trivialis a spektrumok eredete (nem molekula- vagy
kristélyrezgéseket vizsgalunk az infravords tartomanyban, hanem elektrondtmeneteket),
ezért célszertinek talaltam ezt a részt részletesebben targyalni, de még ez sem tartalmaz
levezetéseket.

A vizsgalt reakciok irodalmarol azért nem irtam részletesebben, mert a szén nanocsévek
funkcionalizalasa Birch redukcioval Pekker Sandor és Borondics Ferenc, illetve Andreas
Hirsch csoportjanak munkajara korlatozodik, ezekre hivatkoztam a dolgozatban. Az alka-
lifém interkalacio és a grafit interkalacios vegyiiletek irodalménak egy fejezetet szenteltem.



Németh Katalin - Valaszok Kukovecz Akos birdlatara

Ez valéban lehetett volna hosszabb és részletesebb.

Indokolt lett volna legaldbb vizsgdlt nanocsétipusonként eqy-eqy HRTEM képet és Raman
RBM tartomdnyt bemutatni. A doktori disszertdcio érvelésének leghangsilyosabb pontja
a nanocsovek dtmérdje és reakcioképessége kozotti dsszefiiggések elemzése, igy kiilondsen
furcsa, hogy az dtmérd meghatdrozasanak két legfontosabb kisérleti modszerével nyert ered-
ményeket egydltaldn nem taldlunk benne.

A Raman RBM tartoméanyok bemutatasa valéban indokolt lett volna és valéban elmaradst.
A HRTEM képek akkor lettek volna relevansak, ha az dltalam hasznalt nanocsé mintak-
kal azonos prepardciébdl (azonos batch-bol) szarmazé nanocsovekrol késziiltek volna. A
HRTEM méréssel a dolgozat témajaval kapcsolatban kaphaté tobbletinformacié ezt a mé-
rést véleményem szerint nem indokolta. A mérést még tovabb bonyolitotta volna, hogy
olyan specialis, alacsony gyorsitofesziiltségii HRTEM késziilék, ami a nanocsévek mérésé-
hez megfelel6, Magyarorszagon nem elérhetd.

A 8.1 és 3.2 abrak diszkusszicjaban irja: “On the Raman spectra of both series of samples
(shown in Figures 3.1 and 3.2), it can be seen ...”. Valdjdban a 3.1 dbrdrdl képtelenség
megdllapitani a D/G ardny aprécska megudltozdsdt, a szdmszeri értékeket pedig nem kiozli
a szerz6. A 8.2 abrdan az “1z” minta D/G ardanya tényleg nagyobbnak ldtszik a kitnduldsindl,
de ugyanez a “2r” és “3r” mintdikra mdr nem igaz, azok a kiinduldsi minta spektrumdra
jobban hasonlitanak, mint a “Ix™re. A P2 és a CoMoCat csovek interkaldciojdat bemutato
Raman spektrumsorozatokon (3.9 és 3.10 dbrdk) a kiinduldsi minta és az ,1x” spektrum
D/G ardanya kézitti kiilonbséq lathatd, de a tovdbbi hidrogénezési lépések hatdsdt szabad
szemmel nem lehet megallapitana.

A dolgozatban valéban nem kozoltem téblazatos formédban a D/G ardnyokat az egyes
mintak esetében. Az 1. tablazat tartalmazza a szamszer( adatokat. Ezekbdl lathatd, hogy
f6leg a kiinduldsi nanocsé és az 1x minta D/G ardnyaban van nagyobb kiilonbség, az 1x
és a tovabbi mintak kozott sokkal kisebb.

Minta neve ‘ D/G arany
Kiindulasi P2 0,12
P2, 1x 0,23
P2, 2x 0,25
P2, 3x 0,27
Kiindulasi HiPco 0,08
HiPco, 1x 0,11
HiPco, 2x 0,12
HiPco, 3x 0,11
Kiindulasi CoMoCat 0,11
CoMoCat, 1x 0,21
CoMoCat, 2x 0,24
CoMoCat, 3x 0,24
HiPco, Birch redukcio, 1x 0,09
HiPco, Birch redukcio, 2x 0,10
HiPco, Birch redukcid, 3x 0,12

1. tabldzat. A mintdk normélt Raman spektruménak D/G ardnyai.
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24. oldal: ,...from a simple Raman experiment, the quantitative determination of the
amount of a nanotube with a specific diameter is not possible...” Ez a fogalmazds arra
utal, hogy tobb Raman kisérletbol taldn meg lehetne hatdarozni az adott atmérdji nanocso-
vek mennyiségét kvantitativen. Bar ez elvileg persze nem kizart, valdjaban a CNT Raman
spektroszkopiat abszolut mennyiségek meghatdrozasdra haszndlni nagyon komoly kalibrdlds
utdn lehetne csak, igy a fogalmazdsat félrevezetonek érzem.

A mondat valéban félrevezetd lehet. Itt azt probaltam hangstlyozni, hogy a nanocsovek
Raman spektrumanak mérésénél elény a rezonancia-effektus, mert jelentosen megnoveli
a mérhet6 intenzitast, mindazonéltal éppen ez az egyik legjelentésebb oka annak, hogy
egyetlen Raman méréshol nem hatarozhatok meg a kiillonb6z6 atmérdji csovek dsszetétel-
aranyai.

1.1.6 fejezet: az 1.8 dabra diszkussziojaba még emlités szintjén sem kerilt be az 500-
1200 cm™t kozotti és az 1750 em™t folétti sdvok magyardzata, pedig ezek intenzitdsa a
bemutatott spektrumon osszemérheté a D sdvéval.

A funkcionalizdlatlan nanocsovek Raman spektrumaban az RBM és D sav kozotti rész a
kevésbé vizsgalt, a dolgozat szempontjabdl nem relevéns un. koztes médusokhoz (IFM,
Intermediate Frequency Modes) tartozik. Ezek eredhetnek pl. a révid ( <50 nm) nanocso-
vektdl, optikai és akusztikus fononok kolesonhatasdbdl [1]. Az 1750 ecm™ feletti csticsok
osszegmodusokhoz tartoznak. A D sav kis intenzitdsa arra utal, hogy a minta nagyon j6
minéségli nanocso volt (a dolgozat 1.8 abrajan lathaté spektrum sajat mérés a kiinduldsi
P2 nanocsérél).

1.2.4 fejezetben ,The base of the reaction is ...” Ez félrevezetd fogalmazds. A “base” angol
kémiai szévegben alapértelmezésben bazist jelent, nem pedig “alap™ot ahogyan a szerzd itt
haszndlja a szot.

Egyetértek a Biraloval a "base” sz6 1.2.4 fejezetben torténd helytelen hasznalataval kap-
csolatban. Helyesebb lett volna pl. a "starting process” kifejezés hasznalata.

Valamennyi Raman spektrum normadlva van dbrdzolva, de a disszertacioban nem taldltam
meg, hogy mare tortént a normdlds.

A disszertacioban valéban nincs feltiintetve. A normaéldas minden esetben az 1x funkcio-
nalizalt minta G savjara tortént.

A 3.3 és 3.4 dbrdkon “tipikus” TG-MS gorbéket latunk. Szerencsésebb lett volna pontosan
megmondani, hogy melyik mintdhoz tartoznak, ha mdr a 3.1 és 3.2 dabrakon olyan gondo-
san megkilonboztette az eqyes hidrogénezési lépéseket.

Egyetértek a Biraloval abban, hogy a TG-MS gorbéken szerencsésebb lett volna feltiin-
tetni, hogy melyik mintdhoz tartoznak, a "tipikus” sz6 hasznélata helyett. A Raman spekt-
rumokon azért kiillonboztettem meg a mintakat és dbrazoltam minden mérést, mert ott
altalaban lathaté a valtozas tendencidja, mig az egymas mellé feltiintett TG-MS gorbéken
nem, csak az abbdl szamolt adatokon.

A 3.4 dbra tomeguesztési tengelye tetszdleges eqységben (a.u.) van dbrdzolva, ennek nem
sok értelme van. Helyesebb lett volna a 3.3 abrdhoz hasonloan a TG gorbét tomeguesztési
szazalékban dabrdzolni.

A dolgozatba sajnalatos médon egy korabbi abra keriilt bele. Az 1. d4bra mutatja az abra
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végleges valtozatat.

-dm/dt, intensity (a. u.)

Temperature (°C)

1. abra. A dolgozat 3.4 dbrajanak végleges valtozata a tomegvesztési tengely skalajanak
feltiintetésével. Fekete gorbék: TG, DTG. Piros: m/z 2 hidrogén; kék: m/z 16 metan; zold:
m/z 29 ~CHO; rézsaszin: m/z 31 metanol; sziirke: m/z 128 naftalin.

78. oldal mdsodik bekezdésének szivege (,,Below a certain limit...”) ellentétes a kapcsolodo
3.23 dbrdval. Az abra szerint a rdcs tagulasahoz sziikséges energia nem egy adott ionméret
alatt, hanem pont a folott vdalik nulldvd.

Az idézett mondat valéban nem jél érthetd. A nanocso atmérének a beépitendo alkali ion
méretétol fliggd kritikus minimalis értéke van. Ennél nagyobb atméréji nanocsévek ese-
tén nem sziitkséges kotegtagulas az alkali ion beépiiléséhez. Ennél a kritikus atméronél a
harom nanocso altal bezart csatorna mérete éppen akkora, hogy az alkéli ion pont belefér.

A Biralo kérdéseire adott valaszaim:

1. Miért nem probdlta ki mindkét alkalifémet mindhdrom nanocsére? Nekem gy tinik,
19y sokkal biztosabb ldbakon dllhatndnak az dtmérdszelektivitissal kapcsolatos megdllapi-
tdsaz.

Az alkélifém ionsugar/nanocs6 atméré arany két szélséértékével elvégzett reakcidk szelek-
tivitasaban is nagyon Kkicsi a kiilonbség, a koztes aranyoknal elvégzett reakcidk esetén ezek
a még kisebb kiilonbségek nem biztos, hogy kimutathatéak lennének. Ennek szemléltetése
a 2. abran lathaté. A HiPco nanocsovek jellemzd atméroi a kotegtagulasi energia-nanocso
atmér6 gorbe ugyanazon szakaszéra esnek Rb' esetén is, tehdt itt is forditott 4tméré-
szelektivitas varhato. Ugyanakkor, mivel a gorbe ezen szakaszanak meredeksége kisebb,
a forditott atméro-szelektivitas is varhatoan kisebb mértékl lesz. Masrészt, mivel a ko-
tegtagulasi energia nagyobb, kisebb H-tartalom varhaté. P2 nanocsé esetén a jellemzo
atmérok szintén a gorbe azonos szakaszain vannak, kivéve a kozépso atmérd, amely a
Rb* esetén mar a gorbe felszallé dganak kezdetén van. Itt tehdt az alkalmazott modell
alapjan forditott dtméré-szelektivitas varhaté (hasonléan a HiPco/K rendszerhez, de a
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P2/K rendszertdl eltéréen), de ez a gyakorlatban jé eséllyel kimutathatatlanul kis mér-
tékii.
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2. abra. Nanocsé koteg belsejébe torténd Kt és Rb* interkaldciohoz sziikséges kitegtdgulds
és kotegtagulasi energia.

2. A szinvdltozasndl kvantitativabb lehetdséget nyijt az interkaldcio kovetésére példdul a
nanocsdfilm elektromos ellendlldsdnak mérése. Miért nem €lt ezzel a lehetdséggel?

A disszertacié téméja szempontjabdl az ellenallasmérés nem nytjtott volna relevans tobb-
letinformaciot, és technikai okokbdl nem is minden esetben lett volna kivitelezhetd. Egy-
részt, az interkalacié soran a nanocso és alkalifém egyiittes hevitése egy zart iivegecsoben
tortént. A hokezelés utan a bemért alkélifém nagy része mindig "eltlint” az tivegesébél,
vagyis interkalalodott a nanocsé kotegekbe. Ezzel parhuzamosan mindig tapasztalhato
volt kisebb-nagyobb szinvéltozas. Masrészt, az ellenallasméréshez legalabb buckypaper
minta sziikséges, por alaki mintan nem lehetséges. Ehhez a nanocsé mintat a dryboxban
pl. szaraz toluolban kellett volna diszpergalni, majd a boxban szlirni, ami a laboratoériu-
munkban taldlhaté dryboxban nem volt lehetséges.
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3. A 41. oldalon azt irja, hogy az interkaldcio sikerességét a minta arany/réz-szindvé
valdsa jelezte. Ugyanakkor a 2.2 dbra fényképén a minta feketének latszik, pedig a széveg
szerint kdliummal interkaldlt. Kérem, magyardzza!

Az abraalairds valoban nem pontos. A 2.2 abra fényképén a minta valoban fekete, ugyanis
a fénykép a metanol hozzdadasa utan késziilt, amikor a minta K-tartalma mar elreagélt (a
tolesér mar iires). A lombikban tehdt méar nem a K-mal interkaldlt, hanem a hidrogénezett
nanocso lathato.

4. Miért hasznalt 1/8 — 1/5 mennyiséget a HiPco csivekbdl az NMR mérésekhez, mint a
masik két csdfajtabol?

Az NMR mérésekhez viszonylag nagy mennyiségii minta sziikséges, féleg, ha a minta H-
tartalma alacsony. A mérések soraban az NMR mérés volt az utolsd, a HiPco mintakbdl
mar csak ez a kevesebb mennyiség allt rendelkezésre. A mérést ennek ellenére elvégeztiik
abban reménykedve, hatha ennyi minta is elegendo lesz.

5. A 2.5 dbra szerint az optikai atmenetek illesztésére nagyszami Lorentz fligguényt hasz-
nalt. Kérem, fejtse ki, hogy miért pont ennyi fiigguénnyel illesztett és pontosan hogyan,
mely paraméterek rogzitésével végezte az illesztéseket? Véleménye szerint mennyiben be-
folyasolhatnd munkdja kovetkeztetéseit az illesztés bizonytalansdga?

Az optikai vezetéképesség-spektrumok illesztésénél el6szor a hatteret kell megfeleléen il-
leszteni. Ehhez 0 cm™!-ndl rogzitettem egy kis félérték-szélességli Lorentz-gorbét, ez lesz
a Drude-cstics egyik komponense, illetve egy nagy félérték-szélességiit, amely a hattér ja-
ruléka lesz. A 25000-30000 cm™! feletti részhez a hatteret illesztendd, tobb széles Lorentz-
gorbét adtam, figyelembe véve a spektrum nagyobb jellegzetességeit. Ez a hattér-jarulék
foleg az UV tartomanyban 1év6 m-7* atmenet, mint hattér illesztéséhez kell. Ezek az at-
menetek azonban az egész spektrum-tartomanyban adnak jarulékot a hattérhez. Az Sy,
Soo... csucsokhoz egy-egy olyan Lorentz-gorbét rendeltem, ami a csicsok helyének és tel-
jes szélességének nagyjabdl megfelel, ezek paramétereit rogzitettem. A hattér illesztése
utan a hattérhez tartozo Lorentz fiiggvények paramétereit rogzitettem, és az Sy; csucestél
kezdve adogattam hozza annyi Lorentzet, amennyi a lathato csicsok és vallak szama volt.
Végiil, amikor az illesztett spektrum mar nagyban hasonlitott a mérthez, a két 0 cm=!-u
Lorentz-gorbe helyét kivéve elengedtem az Gsszes paramétert.

Fontos, hogy a kovetkeztetések levonasahoz az eredeti, mért spektrumbol vontam le az
illesztett hatteret és a nem oda tartozd csicsok Lorentz-gorbéit.

Az illesztés kiindulasi paramétereit valtoztatva, beleértve az illesztett Lorentz-gorbék sza-
mat is, a hattér és a tobbi csics levonasaval kapott Sii, Sas... cstucsok lényegében nem
véltoztak (ami a funkcionalizélds mértékével torténé véltozas trendjét illeti). Az illesz-
tésnél nem volt cél, hogy minden egyes nanocsévet kiilon Lorentz-gorbével illesszek. A
konklizidk levonasakor minden hatteret (valédi héttér és a tobbi csices) konzekvensen
vontam le, igy véleményem szerint az igy kapott relativ valtozasok az ezzel a kiértékelési
modszerrel elérhetd legmeghizhatébbak [2].

6. Mi lehet az oka a 3.2 dbra "2z Raman spektrumdn 1640 em™ koril megjelend éles
csucsnak, miért hianyzik ez a tobbi spektrumbol?

Az emlitett éles csics két kiugré pontbdl all, és a kozmikus sugarzas okozta detektor-
betitésnek tulajdonithatd. Intenzitdsa azért ilyen kicsi, mert az dbrazolt mérés tobb (10)
egymast koveto egyedi mérés osszege, melyek koziil csak az egyik tartalmazza a kozmikus
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sugarzas altal okozott kiugré mérési pontokat.

7. Viltozott-e az alkdlifém-interkaldacio kézben a Raman spektrumban a lélegzé rezgés
tartomdnya?

Az alkalifémmel interkaldlt nanocséveken nem torténtek Raman mérések. Nagymértéki
dépolds hatdsara az RBM cstcsok intenzitdsa drasztikusan lecstkken [3].

A 3. abran feltiintettem a hidrogénezett termékeken mért Raman spektrumok RBM tarto-
manyat. Az dbrabdl lathato, hogy az RBM tartomany nem valtozott, intenzitasa kevéssé
és nem konzekvensen csokken a funkcionalizaltsagi fokkal. Ennek oka valdsziniileg az ala-
csony funkcionalizaltsagi fok.

8. Mi lehet az oka annak, hogy a csak kdliummal interkaldlt HiPco nanocsévek esetén
a hidrogénfejlodés fo tomegét az elsodleges, C-H kités szakadassal jare folyamat adja
(8.3 dbra), mig a Birch redukcidval készilt mintdban a mdsodlagos folyamatok okozta
hidrogénfejlédés a meghatdrozo? Kizarhato-e kisérleteiben teljesen a molekuldris hidrogén
adszorpcidja a nanocsoveken?

Az alkélifémmel interkaldlt és a Birch redukcioval késziilt kétféle minta el6allitasa soran
kiilonb6z6 kémiai anyagokkal érintkezett. A Birch redukcié soran az interkaldlt mintahoz
képest tobbféle H-tartalmi anyaggal és nagyobb mennyiségben érintkezett a nanocso, me-
lyek egy része a végs6 hékezelés utén is benne maradhatott a mintdban (a kotegek kozott
adszorbealddva, esetleg a nyitott nanocsovek belsejében, ahonnan az alkalmazott végso
hékezeléssel nem tavolithatd el) és bomlastermékei megjelennek a TG-MS gorbén.
Osszevetve a dolgozatban vizsgalt kétféle hidrogénezési reakcié eltéré &tméré-
szelektivitasat (a spektroszképiai mérések alapjan, 3.5 és 3.6 dbrak a dolgozatban), az
sem kizdrhaté, hogy a Birch redukciéval hidrogénezett nanocs6 (mely esetben a kisebb
atmérdji csovek reaktivabbak, tehat azok tartalmaznak tébb H-t, amely C-H kotés maga-
sabb hémérsékleten bomlik) TG-MS gorbéjén a Hy -vall 550 °C-ndl a nagyobb atmérdji
funkcionalizalt nanocsovek C-H kotéseibol eredd elsédleges Ho, mig a f6 maximum 650 °C
koriil egyiitt tartalmazza a mésodlagos H-t és a kis &tmérojii nanocsévek C-H kotéseibdl
szarmazdé elsodleges H-t.

A molekuléris hidrogén adszorpcidja a nanocsé feliiletén gyakorlatilag kizarhaté. Ugyan
a mintakészités soran az egyik mellékreakcié éppen a hidrogénfejlodés, és a masodlagos
bomlastermékek kozott is lehet molekularis hidrogén, de a hidrogén TG-MS gorbék jellege
egyértelmiien hébomlédsra utal (csics jellegii), és nem adszorpcids jellegii (a hémérséklet-
tel fokozatosan emelkedd intenzitas, majd hirtelen intenzitas esés, amikor az adszorbealt
H, elfogy) [4-7].

9. TG mérései szerint a hidrogénezett nanocsoveket inert atmoszféraban melegitve azok
800 Celsius fokig elveszitik tomegiik tobb, mint 12%-dt. Kérem, hasonlitsa dssze ezt az
adatot az irodalomban kordbban leirtakkal és a sajat referencia méréseivel (feltételezve,
hogy voltak ilyenek, hiszen a dolgozatban nem szerepelnek!) Mdsok is ilyen jelentds tomeg-
veszteséget mértek? Elkészithetd-e a rendszer szénmérlege?

A 12%-o0s tomegvesztés egy kiugrd érték, atlagosan inkabb 8-10%. A kiinduldsi nano-
csovek TG-MS mérései szerint a teljes tomegveszteség 800 °C-ig 2-3%, ennek nagy része
250-500 °C kozott van, a maximum 500 °C-ndl. A fennmaradé 5-7% tulajdonithaté a funk-
cionalizalas hatasanak: funkcios csoport-tartalom, maradék olddszerek, reagensek, amiket
a mintak végs6 hokezelése sem tavolitott el (a kotegek belsejébél vagy a nyitott nano-
csovek belsejébél). A tomegvesztés nagy része itt is megtorténik 500 °C-ig, tehdt ennek
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3. dbra. Alkélifém-interkaldciéval hidrogénezett mintak RBM mddusai (A=785 nm).

legnagyobb része maradék olddszer és reagensek.
Az irodalomban mésok is 10% koriili tomegvesztést mértek olyan nanocsovekre, amik va-
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lamilyen reakciéban részt vettek (tehat szennyezéket nagy valdsziniiséggel tartalmaztak)
vagy eleve kisebb tisztasdguak voltak. Ezek koziil is kiemelkednek az alkalifémmel érint-
kezett nanocsévek. Az irodalomban még nem teljesen tisztazott okokbdl az alkalifémek
olyan reaktiv kornyezetet teremtenek a nanocsovek kétegeiben, ami ellenorizetlen mellék-
reakciokhoz és -termékekhez vezet [5,8-11].

A nanocs6 mintak hidrogéntartalmanak TG-MS-sel torténé meghatarozasanal kiilonosen
fontos, hogy ne pusztan az adott homérséklet-tartomanyban bekovetkezd tomegvesztésbol
induljunk ki, hanem megfelel6, TiH,-del torténé kalibraciobdl nyert adatokkal korrigaljuk
a TG-bol szamolhato H-tartalmat, ugyanis az ugyanabban a homérséklet-tartomanyban
bomlé nagyobb tomegszamu (szennyezd) részecskék torzitjdk a mérést és a H-tartalom
tulbecsléséhez vezetnek [5,6,8].

A rendszer szénmérlege (anyagmérlege) akkor lenne elkészithetd, ha minden bomléster-
méket ismernénk, és azok mennyiségét pontosan ismernénk az MS mérések altal. Ez a
nanocsd mintakra nem all fent, mivel egyrészt nem ismeriink minden mellékreakciot és
bomléasterméket, az ismertek koziil sem mértiik mindegyiket, illetve a bomlastermékek egy
része el sem jut a tomegspektrométerig. Egy ilyen bonyolult rendszer szénmérlegét csupan
a TG gorbére alapozva nem lehet elkésziteni.

10. A butilezett HiPco csévek hébomlasanak vizsgalatakor miért a propilcsoportot kivette
butil helyett (3.7 és 8.8 abrak)? Van esetleg olyan irodalmi adat, ami szerint az n-butilezett
szén nanocsovekrdl a cséhoz kititt elsé szénatom termikusan nem hasad le? Ha igen, ezt
hivatkozni kellene!

A TG-MS mérések bedllitasaindl, illetve kiértékelésénél ismert volt, hogy a mintdk mi-
lyen anyagokkal érintkeztek a reakcidk soran. Ennek ismeretében spektrumkonyvtarakat
hasznalva lettek megvalasztva azok a részecskék, amiket detektaltunk. A beallitasok és
a homérséklet fiiggvényében ezen anyagok kiilonb6z6, bonyolult mechanizmusok szerinti
bomlast szenvednek [8,12].

Az alifas szénhidrogének tomegspektrumaban a molekulaion nagyon kis intenzitasu. A
butan legintenzivebb ionja a 43 relativ molekulatémegii ion, ami propil-ionnak felel meg,
ezért ennek az intenzitasat mértiik és tiintettiik fel az abrakon. Tehat a propil-ion a to-
megspektrométerben keletkezik, nem pedig a hobomléds soran. A butan molekulaionja is
keletkezik és detektdlhatd, de ennek intenzitdsa csak kb. 15%-a a f& bomldstermék, a
propil-ion intenzitasanak, ezért nem is lett kovetve a mérés soran.

Olyan irodalmi adatot, mely szerint a nanocséhoz kotodo elsé szénatom nem hasadna le,
nem talaltam.
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