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Zielsetzung

Der Projektverbund inno.CNT strebt ein Verstandnis grundlegender
Struktur-Eigenschafts-Beziehungen von CNT und CNT-haltigen
Materialien an. Dafur mussen Materialeigenschaften oder eine
eventuelle Biotoxizitat auf chemisch-physikalische Charakteristika
zuriickfuhrbar sein. Voraussetzung hierfir ist eine umfassende und
verlassliche physikalisch-chemische Charakterisierung. Allerdings
sind viele der dafiir notwendigen Methoden Gegenstand aktueller
Forschung des Projektverbundes. Die BAM entwickelt im Rahmen
von CarboSafe Methoden zur chemisch-funktionellen
Charakterisierung von CNT.
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Materialien und Methoden

Groftechnisch hergestellte CNT
verfligen aufgrund vielfaltiger
Strukturstdérungen Uber eine Vielzahl
materialspezifischer Charakteristika.
Hinzu kommen zahlreiche Typen
funktioneller Gruppen, wie sie
beispielsweise fir CNT-Komposite
gezielt erzeugt werden sollen.
Daraus resultieren hohe
Anforderungen an eine umfassende Charakterisierung.
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TEM-Analysen
ausgewahlter MWCNT

Die chemisch-funktionelle Charakterisierung von CNT soll durch
Kombination von Derivatisierungsverfahren mit verschiedenen
Analysemethoden (XPS, MAS-NMR, Elementaranalyse,
Thermodesorption, FTIR, Titration etc.) erreicht werden. Ferner wird
an der Entwicklung von Verfahren zur quantitativen Funktionalisierung
von CNT gearbeitet, mit denen chemische Charakterisierungs-
verfahren validiert werden sollen.

Quantifizierung von Fremdatomen
HIC, O/IC, NIC
Methoden: Elementaranalyse, XPS

Desorptionsstudien
R-COH, - CO,
Methode: TGA/MS, TGA/FTIR

e Oxidationszustand
> c-0-X C=0,0=C-0X
Methode: HR-XPS
’ Quantifizierung funktioneller Gruppen

R-O-R’, R-OH, >C=0, -COOH, R-NH2
Methoden: XPS nach Derivatisierung, Titration
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Ergebnisse und Diskussion

Titration:

® An oxidierten CNT kommt es zu
dynamischen Adsorption-
Desorptions-Prozessen
amorpher Wandbelage

XPS:
® Eine verlaBliche Interpretation von CNT XPS-Spektren erfordert
ein gutes Versténdnis der Asymmetrie des C-1s-Peaks

Fullerene Cq, FC-MWCNT FC-MWCNT, oxidiert

Derivatisierung:

* Die Anwendbarkeit verschiedener Derivatisierungs- g (0
verfahren befindet sich noch in der Evaluierungs- .
phase :
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unselektiven Funktionalisierung

Festkdorper MAS-NMR

® Fluorhaltige CNT-Derivate erwiesen sich als
YF-NMR-spektroskopierbar

® Erste Ergebnisse zu Fluor-derivatisierten
CNT liegen vor
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Zusammenfassung

¢ Die Anforderungen an eine umfassende physikalisch-chemische
Charakterisierung von CNT sind sehr hoch

* Die Mdglichkeiten einer quantitativen chemischen Analytik sind
noch sehr begrenzt

® Fur die chemische Charakterisierung missen die Ergebnisse
verschiedener Analyseverfahren kombiniert werden, wobei meist
nur Obergrenzen fiir die Konzentration chemischer Gruppen
gewonnen werden

® Es fehlen quantitativ funktionalisierte Referenzmaterialien, die
dringend fiir die Entwicklung chemischer Charaktierisierungs-
verfahren bendtigt werden

* Auf kommerziellen CNT dominieren derzeit zumeist noch vielfaltige

Strukturdefekte und unselektive Funktionalisierung




