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1. Bevezetés

Az utdbbi években a szén nanocsdvek (CNT) kutatdsa
egyre nagyobb figyelmet kap, kOszonhetéen olyan
tulajdonsagaiknak, mint az egyedi szerkezet, az ebbdl
kovetkez6 mechanikai szilardsag, ami kitlind ho-és
elektromos vezetéssel és kis strtiséggel parosul. A CNT
mar megvalositott és lehetséges alkalmazasi teriiletei széles
skalan mozognak. Ezekhez sorolhatd a hidrogén tarolasa,
katalizator-hordozoként, adszorbensként, téltdéanyagként,
karbon-fém, ¢és karbon-polimer kompozitként,'* sziir6
membranként vald alkalmazasuk a viztisztitasban, illetve
tengerviz sotalanitasa soran stb.*® Szén nanocsovek
eléallitasanak, tulajdonsagainak és alkalmazasi
lehetdségeinek kérdéskorét Konya Z., Biro L., Hernadi K.
B.Nagy J. és Kiricsi L. kitlin6 monografigja targyalja.’

A CNT gyakorlati alkalmazasa sok esetben megkdveteli
jol diszpergalt, aggregatumokat nem tartalmazd és jol
stabilizalt nanocsovek eldallitdsat. A finoman diszpergalt
szén nanocsd-szuszpenzidk igéretes anyagok uj tipusu
szenzorok, bioszenzorok, membranok, mikroelektronikai
berendezések gyartasaban. A CNT feliileti tulajdonsagait,
tobbek kozott nedvesithetdségét, toltésslirliségét, és
aggregalodasra vald hajlamat a nanocsovek feliiletén 1évo
funkciés csoportok kémiai természete és szama hatarozza
meg. A diszpergalt (nano) részecskék feliileti toltésének
és aggregativ allandosaganak fontos jellemzbje ezek
elektrokinetikai potencialja. Az irodalomban szamos,
tobbségiikben szorvanyos adat talalhatoé a szén nanocsévek
elektrokinetikai potencialjat illetden.

Peng X. és tarsai® kimutattdk, hogy salétromsav altal
oxidalt feliileti CNT vizes szuszpenzidinak allandosaga
korreldl a nanocsdvek (negativ) C-potencial értekével.
Erdekes modon AICIL, jelenlétében (0,1 mmol/dm’
koncentracioig) nem figyelttk meg a CNT feliiletének
attoltését. Raush J. és mdasok’ meghataroztak kiinduld és
-COOH, -NH, és -OH csoportokkal funkcionizalt CNT
elektrokinetikai potencialjat (aramlasi potencial modszerrel)
és stabilitdsat nemionos, anionos ¢és kationos tenzidek
jelenlétében. A kdzeg ,.természetes” pH értékeinél (4,7-6,5) a
mintak negativ toltést hordoztak, és a feliileti t6ltés, valamint
C-potencial értékek azalabbi sorrendben névekedtek: kiinduld
CNT<NH,-val  funkcionizalt =~ CNT=OH-funkcionizalt
CNT<COOH-funkcionizalt CNT. Tantra R., Schulze P. és

s

0,4 és 0,022 tomeg % kozotti valtozasanak hatasat a
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nanocsovek elektrokinetikai potencialjara és kimutattak,
hogy ennek értéke a -53,0 mV ¢és -58,0 mV kozotti
tartomanyban allandé marad. Hai C., Fuji M., Watanabe H.
és mtsai'' Zetasizer Nano muszerrel mérték funkcionizalt
CNT C-potencialjat a kozeg pH értékének fiiggvényében.
Kimutattak, hogy a nanoszalak izoelektromos pontja pH
4,2-nek felel meg és a (-potencial pH-t6l valo fiiggése pH
4,0 és 8,0 kozott maximumot mutat, atdlelve a +15,0 és
-60,0 mV kozotti értekeket, fliggden a feliilet oxidaltsaganak
fokatol. Ma P.C. és tsai'? vizsgaltak UV sugarakkal, illetve
ozonnal kezelt tobbfali CNT diszpergalhatdsaga, oxigén-
tartalma és elektrokinetikai potencialja kozotti Osszefiiggést.
A nanocsovek (-potencialja -24,6 mV-nak adddott a
kezelés hatasara képzodott, -OH és -COOH csoportok
toltésstiriségének novelésével a CNT elektrokinetikai
potencialja emelkedett. Korrelaciot figyeltek meg a CNT
szuszpenziok allandésdga és a nanocsdvek C-potencidlja
abszolut értéke kozott. Hasonld kovetkeztetésre jutottak
Vanyorek L., Mészaros R. és Barany S.," akik részletesen
vizsgaltak kiilonb6zé oxidalo savakkal és elegyeivel
funkcionalizalt N-dopolt szén nanocsévek elektrokinetikai
potencialjanak fiiggését az oldat pH-jatol, valamint egy-,
két- és haromértékti ellenionok koncentracidjatol. A 6
kovetkeztetés abban 0sszegezhetd, hogy a CNT viselkedése
kiils6 elektromos térben megegyezik a hidrofob részecskék
elektroforézisének térvényszertiségeivel.

Elektrokinetikai méréseket alkalmaztak kationos tenzidek
adszorpcidja mechanizmusanak tanulmanyozasara tobbfala
karbon nanocsovek feliiletén.'* Ezek adszorpcidja novelte a
CNT pozitiv eldjelii {-potencialja értékét 54,0 mV-ig, ami
Erdsen savas (pH<4,0) és erésen lugos (pH>10,0) oldatban
az elektrokinetikai potencial jelentdsen csokkent, ami nem
kapott magyarazatot.

Kevés adat all rendelkezésiinkre a CNT diszperziok
stabilitasat illetden. A szén nanocsdvek diszpergalhatosaga
vizes kozegben feliiletik oxidalasaval,”” tenzidek,'
polimerek'” vagy nanorészecskék'® adszorpcidja révén
valdsithatdé meg. Toltéssel rendelkezd feliileti funkcios
csoportok beépitése noveli a szalak kozti elektrosztatikus
taszitoer6k nagysagat, mig az adszorbealt makromolekulak
vagy kolloidok a nanocsovek sztérikus stabilizaldsaban,
illetve 1jboli aggregalddasuk meggatolasaban jatszanak
donto szerepet.
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Kutatasunk célja tobbfali szén nanocsdvek vizes
szuszpenzidjanak elektromos térben megvaldosulo visel-
kedésének részletes vizsgalata, illetve Osszefliggések
keresése a CNT elektokinetikai potencialja és aggregativ
allandosaga kozott kiilonbozo elektrolitok jelenlétében.

2. Anyagok és modszerek

Munkéankban  szervesanyag — gbzfazisbol  kicsapatott
(catalytic chemical vapour deposition -CCVD) modszerrel
eléallitott tobbfalu szén nanocsdvek viselkedését vizsgaltuk.
A nanocsdveket az Ukran TA Institute of Surface Chemistry
(Kijev) kutatointézet kisérleti iizemében szintetizaltak
propilén goézfazisban megvaldsitott katalitikus pirolizise
utjan szilicium-dioxid feliiletre felvitt aluminium, vas-, és
molibdén-oxid elegy katalizator jelenlétében. A terméket
sosav ¢s ammonium diflourid oldatokban forralassal, majd
kétszer desztillalt vizzel valo atmosassal tisztitottuk. Az igy
nyert termék néhany mikrométer hosszisagi fonal alaku
nanocsdvek agglomeratai. Az amorf és egyéb tipusu szén
tartalma nem haladta meg az 5 %-t, a hamutartalmuk pedig
az 1 %-t. A CNT kiils6 atmérdje - 10-20 nm, a szalak hossza
5-10 um. A minta grafitrétegeinek szama 6-8, a BET fajlagos
feliilete 254 m?g. Rontgen fotoelektron spektroszkopiai
mérések adatai szerint a nanocsdvek feliiletén 0,6 atom %
oxigén talalhatd. Ebbdl a fenol-és hidroxil csoportok aranya
49,1 %, a karbonil és kinon csoportok aranya 17,2 %, a
karboxil és éter csoportok aranya szintén 17,2 %, valamint
a karbondtok és adszorbedlt CO és CO, arany pedig 16,5 %.
Az alkalmazott nanocsdvek (egy izolalt cs6 €s a nanoszalak)
TEM képei az 1. abran lathatok.

1. Abra. A vizsgalt izolalt karbon nanocsé (a) és nanoszalak (b)
nagyfelbontasi TEM felvételei.

Az elektrokinetikai méréseket a Zetasizer Nano ZS
(Malvern, UK) miiszerrel végeztilk szobahémérsékleten
a kiilsé elektromos tér 6-15 V/ecm fesziiltségénél. A
0,01 %-os higitott CNT szuszpenziot a mérések elétt 30
percig ultrahang flirddben (frekvencia 35 kHz) kezeltiik.

A nanocsdvek tulnyomd tobbsége jol diszpergalodott és
nem ilepedett ki néhany tiz perc idétartam alatt. A CNT
egy része (kb. 20-25 %) nem nedvesedett vizes oldatban
és az oldat felilletén halmozodott fel. A mérésekhez
a szuszpenzid koOzépsé részébdl pipettaval vettiink ki
szuszpendalt részecskéket. A miszer programja alapjan
az elektroforetikai mozgékonysagok C-potencial értékekre
a klasszikus Smoluchowski-féle egyenlet alapjan lettek
atszamolva. Ez azzal indokolhato, hogy (1) a vizsgalt
rendszerben az elektromos kettésréteg (EKR) vastagsaga
jelentésen kisebb a nanoszalak méreténél, azaz a kettosréteg
polarizacidjanak szerepe elhanyagolhaté!® és (2) szamunkra
nem a (-potencial abszolut értékei fontosak, hanem ezen
értékek relativ valtozasai kiilonb6z6 adalékok hatasara. A
feltiintetett C-potencial értékek 3-5 fiiggetlen mérés atlaga,
melyek kozotti eltérés altalaban nem haladta meg az 5 %-t.
Vizsgaltuk sav, lug, egy-, két- és haromértékii ellenionokat
tartalmazé elektrolitok hatasait a CNT elektokinetikai
potencialjanak értékére.

Az aggregacios kisérleteket atfolyasos rendszerben,
Photometric Dispersion Analyzer PDA-2000 (Rank Brothers
Ltd, UK) miiszerrel végeztiik 30 percig ultrahanggal kezelt
szuszpenziokkal, az alabbiak szerint. 50 cm® szuszpenziot
féz6poharban magneses keverdvel kevertiink (altalaban
150 fordulat/perc sebességgel), majd hozzaadtuk a kivant
toménységli elektrolit-oldatot ¢és azonnal megkezdtik az
aggregacio mértékét jellemzd R paraméter regisztralasat.
Ebbol a célbol a fézépohar a miiszer mérdegységével
egy 2 mm belsé atmér6ji attetszé hajlékony mianyag
csével volt Osszekotve, amin keresztil a szuszpenzidt
perisztaltikus  pumpa segitségével cirkulaltattuk. A
mérdegység érzékeny fotodiod segitségével allandoan méri
az athalado szuszpenzido 1 mm? térfogatanak fényateresztd
képességét, a fényjelet elektromos jellé konvertalva. A
fényjel két komponensbdl tevédik dssze: egy nagy allandd
fluxusbdl (dc), ami az ateresztett fény atlag-intenzitasat és
megfelelden a szuszpenzid zavarossagat jellemzi, valamint
egy valtozo, fluktuald fluxusbol (ac), ami a megvilagitott
térfogatban fellép6 részecskeszam valtozasbol ered. Gregory
és masok?*?! kimutattak, hogy a fluktuald jel amplitudoja
négyzetgyokének atlagérteke (rms) jellemzi a szuszpendalt
részecskék atlagszamat €s méretét, és ennek valtozasai sokkal
hamarabb regisztralhatok, mint az aggregacio elsd vizualisan
lathato jelei. A miszer regisztralja a szuszpenzid rms ¢€s
rms/dc aranya (=R dimenzio nélkiili paraméter) értékeit.
Az aggregacid mértéke, illetve az aggregatumok mérete
aranyos a mért R értékkel. Az aggregacié meghatarozasanak
érzékenysége ezzel a moddszerrel két nagysdgrenddel
haladja meg a konvencionalis, zavarossag-mérésen alapulo
modszerek érzékenységét.

3. Eredmények és értékelésiik
3.1. Elektrokinetikai potencial

A 2. abran bemutatjuk a szén nanocsovek elektrokinetikai
potencialjanak valtozasat a szuszpenzido pH értékének
fiiggvényében. Az utobbit hig HCl és KOH oldatok
adagolasaval szabalyoztuk. Lathatd, hogy a CNT minta
(negativ) elektrokinetikai potencialja a pH csokkenésével
jelentésen csokken, de a felilet attoltése nem figyelhetd
meg. Ez valdszinileg bizonyos mennyiségii erés vagy
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kozepesen erés savas feliileti funkcids csoport jelenlétére
utal. Ugyanakkor mas CNT mintaknal erfsen savas
kozegben a feliilet pozitiv {-potencialt mutatott, a legtobb
szerzé szerint az izoelektromos pont pH 4,0 tartomanyra
esett'""® Vizes szuszpenzidban a szén nanocsdvek a pH-
val ndvekvd negativ toltést kapnak a feliileti gyenge savas
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2. Abra. A CNT elektrokinetikai potencialjanak fiiggése a kozeg pH-tol.

A pH() fliiggvény nem monoton, ugrasszerli valtozasai
nyilvanvaldan a kiilonb6z6 erdsségti feliileti savas csoportok
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a CNT elektrokinetikai potencialjara. A KCI oldat adagolésa
elészor a C-potencidl abszolut (negativ) értékének tobb mint
masfélszeres novekedéséhez (-19 mV-tol -32 mV-ig), majd
0jboli csokkenéséhez vezet.

Hasonlo, 1-1 elektrolit jelenlétében maximumot mutaté {(C)
Osszefiiggéseket megfigyeltek szamos diszperz részecske
(latexek, fémoxidok, fémszulfidok, agyagasvanyok,
baktériumsejtek),  illetve  olaj/viz  emulziocseppek
elektroforézise soran.!*?222* A (-potencial maximuma
leggyakrabban a 10%-10° mol/dm’® sotartalomra esik.”
Nézetiink szerint, a részecskék ismertetett viselkedését
két, ellentétes iranyba hatd tényezdé hatarozza meg. 1.
kis ionerdsségeknél az EKR kiilsé elektromos térben
bekovetkezé polarizacidja és ez altal indukalt dipolus
kolcsonhatasa magaval a térrel (ennek csokkend hatasa az
ionerdsséggel noveli a {-potencial értékét). 2. az elektrolit-
koncentracié novelése az EKR zsugorodasa kovetkeztében
csokkenti a zéta potencialt (a maximum utdni tartomanyban
ez az effektus tilkompenzalja az elsdt, azaz indukalt dipolus
hatésat).”> Megjegyzendd, hogy a maximumot mutatod {(C)
fuggvények kis elektrolit koncentracioknal figyelhetok
meg, melyeknél jelentds a feliileti vezet6képesség aranya
a diszperzio elektromos vezetésében.!**>2* [lyen tipusu
viselkedést akkor tapasztalunk, ha a mért mozgékonysag
értekekbdl a C-potencidlt az EKR polarizaciojanak
figyelembevétele nélkiil szamoljuk (a Smoluchowski vagy
Hiuckel képletek alapjan). Kimutattuk,??* hogy az EKR
hidrodinamikailag mozgékony diffuz része polarizacidjanak
figyelembevétele (Wiersema szerint) csokkenti a {(C)

gorbék maximumanak nagysagat, mig az EKR teljes diffuz
rétege polarizacidjanak beszamitasa (Dukhin-Semenihin
szerint) az emlitett maximum eltiinéséhez vezet.
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3. Abra. A CNT elektrokinetikai potencialjanak fliggése a szuszpenzioba
bevitt elektrolitok koncentraciojatol.

Az elvarasoknak megfeleléen, a kétértékii ellenionokat
jelentdés csokkenéséhez, a haromértékii kationt tartalmazo
AICI, adagolasa pedig a feliilet attoltésehez vezet (3.abra).

Osszességében tehat elmondhatd, hogy a szén nanocsdvek
viselkedése elektromos térben megfelel a legtobb hidrofob
kolloid elektroforézise soran megfigyelt torvényszeriiségnek.

3.2. A CNT szuszpenziok alland6saga

A szén nanocsO szuszpenziok vizes kozegben instabilak,
kdszonhetden a szénszalak kozotti erés hidrofob vonzoerdk
jelenlétének. Tanulmanyunkban vizsgaltuk CNT vizes
szuszpenzidinak allandésagat a mechanikai keverés
intenzitasa, a szilard fazis toménysége és a hozzaadott
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4. Abra. CNT szuszpenzi6 aggregalodasa mértékének idbeni valtozasa
kiilonboz6 keverési sebességeknél (feltiintetve). A nanocsovek
koncentracidja 0,01 tomeg %.
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A4. abrabemutatja a CNT aggregalodasa mértékének, illetve
a képzédé aggregatumok méretének idébeni valtozasat
(amit az R értékének valtozasaval jellemziink) a nanocsévek
0,01 tdmeg %-o0s szuszpenzidjaban, kiilonbozé G keverési
sebességek mellett. A mérések el6tt a szuszpenzidt
ultrahanggal kezeltiikk, ami eléidézte a CNT szalak
nyalabokbdl valo szétvalasat. Lathato, hogy keverés nélkiil
a szuszpenzi6 eldallitasa utani egy-két percben nagyméretii,
gyorsan kililleped6 aggregatumok képzddnek. Ennek
koszonhetden az R értéke jelentdsen csokken. A szuszpenzid
80, 100 és 150 perc' sebességii keverése aranylag stabil
aggregatumok képzodéséhez vezet: az R értéke 13-15 perc
keverés alatt is valtozatlan (R kb.8) marad. Itt megemlitendo,
hogy jelents keverési sebességeknél (G>200 perc') az
aggregatumok mérete meghaladja a miiszer mérési hatarat
(R kb. 12).

150 perc!
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5. Abra. Kiilonboz6 toménységii (feltiintetve) CNT szuszpenzid
aggregalodasa mértékének idébeni valtozasa optimalis keverési sebesség
(150 perc') mellett.

Kisérleteink azt mutatjak, hogy stabil, tobb 6ran keresztiil
nem {iilepedé szuszpenziok 150 perc! keverési sebesség
mellett 0,003 — 0,005 tomeg % CNT tartalmu vizes oldatban
képzddnek. Az emlitett G ¢és C, értekeknél az R-el
jellemzett aggregalodas értéke jol mérheté a PDA miiszerrel
(5. abra).

Vizsgaltuk tovabba kiilonbozd elektrolitok hatdsat a CNT
szuszpenziok aggregativ allandosagara. A 6. abra bemutatja
az aggregacid mértékét jellemzé R értékének iddbeni
valtozasat a szuszpenzidhoz adott KCI kiilonboz6 tartalma
mellett. A kisérletek atfolyasos rendszerben, a szuszpenzid
keverése nélkiil torténtek. Lathato, hogy széles koncentracio
tartomanyban (10* M — 1,610 M), a hozzaadott s6 az els6
1-2 percben csokkenti az R nagysagat, azaz a nanocsovek

e

Elképzelhetd, hogy az adszorbealdodo hidratalt ellenionok
(kationok) behatolasa a CNT kotegek szalai kdzé szétfeszitd
nyomdst fejt ki, a szalak szétvalasa mintegy csokkenti az
aggregacio, azaz R mértékét. A késobbiekben az elektrolit
hatasara bekovetkezik az R emelkedésével jarod és varhato
aggregalodas. Ugyanakkor az R minimuma utan a so-
koncentracié novelése nem ndveli, hanem — forditva -

csokkenti az aggregacid mértékét (6. abra). Ez megfigyelhetd
a folyamat kiilonb6z6 idszakaban, pl. az aggregalddas 4-10
percében (6. abra).
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6. Abra. CNT szuszpenzi6 aggregalodasa mértékének idébeni
valtozasa kiilonb6z6é KCl1 koncentracioknal (feltiintetve). A nanocsévek
koncentracidja 0,003 tomeg %, keverés nélkiil.

Hasonl6 anomalia figyelhet6 meg novekvé CaCl,
koncentracio esetében is (7. abra), azaz az R értékek
csokkenése a folyamat elsé perceiben. Mint varhaté volt, a
kétértékii ellenionok jelenlétében az R(t) gorbék felfutasa
meredekebb, kisebb koncentracioknal és gyorsabban
kovetkezik be, mint 1-1 elektrolit esetében. Ez a koagulacio
igen hatékony és gyors lefolyasara utal. Kb. 7-10* M CaCl,
aggregatumok képzddését (R=12) eredményezi (7. abra).
Az R(t) fuggvények maximuma utan megfigyelhetd
R csokkenést a képzodott nagyméretii aggregatumok
kiiilepedésével magyarazzuk.

Els6 kozelitésben korrelacio figyelhetd meg a nanoszéalak
elektrokinetikai potencialja és aggregativ allandosaga
kozott: intenziv aggregacio figyelheté meg 8:10° M KCl és
10* M CaCl, tartalmaknal (6. és 7. abra), azaz a (-potencidl
kb. 20-25 mV értékeinél (3. abra), ami megfelel a klasszikus
elképzeléseknek ¢és a CNT elektrosztatikus erék altali
stabilizaciojara utal.

Osszegezve a fenti eredményeket, arra az elsé pillanatra
szokatlan megfigyelésre hivjuk fel a figyelmet, hogy széles
elektrolit-koncentracio tartomanyban a KCI és CaCl,
tartalom novelése nem novelte, hanem csokkentette a karbon
azzal hozhato Osszefiiggésbe, hogy a CNT szalak feliiletén
a toltések eloszlasa nem egyenletes, egyes szalakon tobb,
masokon kevesebb funkcios csoport jon létre, tehat ezek
kiilonbozo toltéssel és feliileti potenciallal rendelkeznek.
Az ilyen részecskék (szalak) kdzotti heterokoagulacid soran
egyes esetekben megfigyelhetd a Schulze-Hardy szabaly
forditasa, azaz az elektrolit-koncentracié novelésével
bekovetkezd aggregalddas-csokkenés. A jelenséget a
részecskék kozott hatd vonzo- €s taszitoerdk eldjelének
megvaltozasaval hoztak osszefliggésbe.”
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7. Abra. CNT szuszpenzié aggregalodasa mértékének idébeni véltozasa
kiilonbdz6 CaCl, koncentracioknal (feltiintetve). A nanocsdvek
koncentracidja 0,003 tomeg %, keverés nélkiil.
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short survey of the literature data on the {-potential of CNTs and
its relationship with the stability of nanotube suspensions is given.

In this paper, the electrokinetic potential and aggregation stability
of suspension of multi-walled carbon nanotubes prepared by CVD
method from propylene in the presence of iron and molybdenum
oxides mixture catalyst was studied. The amorphous carbon and
ash content did not exceed 5 % and 1 % in the sample, respectively.
The length of CNT fibers was 5-10 microns, outer diameter - 10-
20 nm, the number of graphite sheets — 6-8, the BET surface - 254
m?%g. According to X-ray photoelectron spectroscopy, the surface
contained phenol and hydroxyl groups (49.1 %), carbonyl and
quinone groups (17.2 %), carboxyl and ether groups (17.2 %) and
adsorbed carbonate, CO and CO, (16.5 %).

The electrokinetic potential of nanotubes was measured using
Zetasizer Nano ZS device, at electric field gradient 6-15 V/cm.
The electrophoretic mobility values were converted into {-potential
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using the classical Smoluchowski formula. The degree of
aggregation of CNTs was determined by Photometric Dispersion
Analyzer PDA-2000 in a flow system. Before measurement the
suspensions were subjected to ultrasonic treatment at 35 kHz
during 30 minutes.

It has been shown that in the pH interval 4-12 an increase of pH
gives a rise to the absolute (negative) value of the {-potential due to
increasing dissociation of the weak surface acidic functional groups.
The behaviour of carbon nanotubes in electric field corresponds
to that of lyophobic colloids: with increasing concentration
(C) of KCI in the suspension, the { plots revealed a maximum;
addition of CaCl, gave a considerable decrease of the {-potential,
whereas increasing amounts of AICI, resulted in the change of
the sign of nanotubes charge. The maximum on {(C) plot for 1-1
electrolyte was explained by operating in opposite way two effects:
decreasing contribution of the electric double layer polarization
into electrophoretic mobility and compression of this layer with an
increase of the ionic strength of the medium.

Using measurements of fluctuation of the intensity of transmitted
light, the time evolution of the degree of aggregation of CNT
suspensions on the solid content, stirring intensity and electrolytes
content in the system have been determined. It has been shown that
without stirring large, quickly sedimenting aggregates of CNTs

were formed during the first one-two minutes of the experiment. At
stirring (by magnetic stirrer) rates of 100 min"' and 150 min’', the
aggregates were stable in dilute suspensions (0.01 % wt.) during
several dozen minutes.

The optimum conditions for preparation of stable within several
hours CNT suspensions were determined. These are: suspensions
with CNT content of 0.003-0.005 % wt. and stirring the system at
rate of 150 min™'.

While studying the effect of electrolytes on the CNTs aggregation,
an unusual effect has been observed, namely, a decrease of the
degree of aggregation with increasing the KCl and CaCl, content in
the system. These are illustrated by Figs. 6 and 7 (see text) which
show the time dependence of the R values (that characterises the
size of aggregates formed) at different electrolyte contents. It
was observed that addition of electrolytes in a wide concentration
interval (104 M — 1.6:102 M for KCI) gives a decrease of the R
during the first minutes of the process, i.e. results in de-aggregation
of nanotubes. We explained this effect by adsorption of hydrated
counter-ions (cations) which can cause a disjoining pressure
helping to separate the CNT fibres from the bundles. A decrease in
the degree of aggregation (lowering the R values) with increasing
the salt concentration was explained by heterocoagulation of carbon
nanotubes having different surface charge and potential (inversion
of the Schulze-Hardy law).
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