Sinké Katalin Doktori értekezése a szol — gél mddszerrel elGallitott kalcium-szilikat,
kalcium- foszfat-szilikat, aluminium-szilikat és aluminium- oxid-hidroxid rendszerek valamint
a szol — gél eljaras nanorészecskékre torténd kiterjesztésével kobalt-oxid és kobalt-ferrit
részecskék elGallitasat és széleskord jellemzését mutatja be. A kdzponti szerepet bet6lts szol
— gél eljards mellett hagyomanyos olvadék technoldgiat, illetve nanorészecskék esetében
lecsapasos moddszert is alkalmazott, a kordbbi és az altala kovetett eljarassal el6allitott
rendszerek 0sszevetése céljabdl.

Sinkd Katalin az értekezés témakorébdl 33 kozleményt készitett, amelybdl 29 db, a
kémiabol 1996-ban megszerzett PhD fokozata 6ta irédott. Ezen felll egy konyvfejezet is
megjelent a targykdrben 2009-ben. Tovabbi kdzleményeit el§addasainak dsszefoglaldi és a
nemzetkdzi  mflszerkdzpontoknal  végzett  mérések  zdrddokumentumai  adjak.
Kutatdmunkajaba szép szammal vont be egyetemi hallgatokat (16 f6), amelyek kozil Mezei
Rita és Meiszterics Anikd szerzett PhD fokozatot, jelenleg Adam Péter témavezetGje. Az
Ertekezésbsl egyértelmlen kideriil, hogy a munka lényege a ,Kémia”; Gj anyagok, Uj
mddszerrel torténd elballitdsa. A fokuszpontban az anyagok szintézisének leirdsa, a
reakcidokorilmények optimalasa és az alternativ utak értékelése, 6sszehasonlitasa all. Az altala
eléallitott anyagok jellemzésére nagyszamu mddszert alkalmazott, amelyek a koévetkezd6k:
viszkozimetria, rontgen fluoreszcencids elemanalizis, gdzkromatografidval csatolt
tomegspektrometria, termoanalizis , infravords spektroszkdpia, mag magneses rezonancia,
rontgenszoras és diffrakcid, pasztazo elektronmikroszkdpia, adszorpcidos mddszerek, srliség
és keménység vizsgalatok. Ezek egy része egyszerlibb mddszer, de a legtobbje Osszetett,
specidlis szaktudast igényl6 technikan alapul. A nagymdszeres eljarasok sorabdl kiemelendd
az NMR és SAXS (kisszogli rontgenszéras). Az NMR moddszer kapcsan minden esetben
hivatkozik Rohonczy Jdnos munkatarsdra, aki ez iranyu szakmai hozzajarulasat adta az anyagok
jellemzéséhez. A SAXS mddszer kapcsan a kilfoldi  szinkrotronos mér6helyek és
nagylaboratériumok munkatarsait (valamint a publikdcidkban igen, de a Disszertaciékban nem
szerepl6 neutronszorasos mérések szakembereit) nevezi meg. Sinkd Katalin még kiemelten
Zrinyi Miklds nevét, cikkei egy részének szerz6tarsat emliti, aki analdg rendszerek, de nem a
szervetlen, hanem a szerves gélek teriiletének jelentds kutatdja. Magaban a Disszertacidban
is kiemelt szerepet kap a két mddszer, az NMR és a SAXS. A bemutatott NMR spektrumok
kémiai eltolédasokat demonstralnak, értékelésiik kozvetlen mdédon megtehetd és egyszer(libb
magyardzatok adhatdk, mint a kisszogli szérasgorbékre. A SAXS gorbék értelmezése
Iényegesen bonyolultabb, minden rendszer egyedi kihivast jelent. A jeldlt, a dolgozatban
bemutatott esetekben, a szérasi gorbék direkt, els6dleges interpretacidjat adta meg. Ez tény
és nem hianyossag, f6leg annak fényében, hogy a kisszog(i technika egyaltalan nem elterjedt
a hazai kutatok korében. Sinkd Katalin batran nyul ehhez a moddszerhez, mérési id6
palydzatokat szerezve, igényes szinkrotron berendezéseket alkalmaz, hasznositja a mérési



eredményeket, amellyel jellemzi az altala szintetizalt anyagokat. Hallgatok bevonasaval
terjeszti a mddszert. A dicsér6 szavak mellett nem szabad elhallgatnom azt a tényt, hogy az
els6édleges interpretacid nem teljes, ezzel kapcsolatos észrevételeimet a késGbbiekben, az
egyes fejezetek konkrétumai mellett fogom megtenni.

Az értekezés 150 oldalon tomoren megirt mi. Kevés szamu elirdst, hibat tartalmaz,
azok nem zavarjak az olvasast. A lényegi rész 140 oldalt, az irodalom felsoroldsa 8 oldalt tesz
ki. Szerkesztésmoddja, a fejezetek aranya eltér a szokasos formaétol. A bevezetés 6sszesen 6
oldal. Ebben toémodren ismerteti a szol — gél technikdt el6nyeinek és hatranyainak
felsoroldsaval, amelybdl vildgosan kovetkezik az értekezésben ismertetett munka célja. A
kutatasok sordn felhaszndlt mddszerek felsoroldsa, a legfontosabb beadllitdsi paraméterek, és
korilmények megaddsdval 2 oldalt tesz ki. Az eredmények ismertetésére hét fejezetben keriil
sor, nagyon jol tagolva, ami a m{ attekinthetGségét jol szolgdlja. A fejezeteket minden
esetben tomor oOsszefoglaldéval zdrja. A Dolgozat az adott rendszerek el&allitdsdval és
tulajdonsagainak ismertetésével foglalkozik. A vizsgdlati mddszerek ,szolgdld lany” szerepét
toltik be (pozitivan fogalmazva: a részletekben nem veszik el), minden esetben az anyagi
tulajdonsagok sokoldalu jellemzését kivanja adni. Ezért is elfogadhaté az Ertekezés elején a
vizsgalati médszerek szokatlan révid targyaldsa. Az Ertekezés egységes, konyvszer stilusban
és formaban irddott. A beillesztett fényképek (nagy részben SEM felvételek) nagymértékben
segitik a megértést, jol kiegészitik a miszeres eredmények gorbéit, ezen felll jo esztétikai
hatast nyujtanak.

Konkrét megjegyzéseim és kérdéseim (sorszammal elldtva) az aldbbiak.

A kolloidkémidban nagyjelentéségliek azok a mddszerek, amelyek a kilonb6z6
onszervezddés allapotokat, lokalis megjelenés(i fazisokat azonositani tudjak. A 9. oldalon, az
1.6. dbrdn szerepel egy Al - NMR spektrum, aminek 0 ppm pozicidjahoz oda van irva, hogy
,fraktal gélhald”. A IV. fejezet idevonatkozd informacidja alapjan azt kérdezem, hogy az Al -
NMR jel alapjan egyértelm(ien azonosithaté-e (megkiilonboztethetS-e) a kolloid és a fraktal
térhalo (vagy ehhez a SAXS informacid is sziikséges)? (1)

Mennyire jogos katalizisnek nevezni olyan folyamatot, amelynek végén a katalizatornak
mondott anyag elreagal? (2)

A 11. oldalon az XRD vizsgalatoknal szerepel, hogy a réntgennyalab hulldmhossza 0,695277 A.
Valéban megadhato a hullamhossz ilyen pontossaggal ennél a berendezésnél? (3) Ugyanezen
az oldalon szerepel (és késGbb is), hogy a porozitas és fajlagos felilet N, adszorpcios
modszerrel torténé meghatarozasa 25°C-on tortént. Ez elirds? (4)

A |l. fejezetben targyalt SiO, — CaCOs rendszer olvadéktechnoldgiaval el6allitott formainak
ismertetése kapcsan ajanlatos lett volna a fazisdiagram bemutatdsa. A médszer ismertet6ben
szerepel, hogy a DESY-nél |év6 berendezésnél a mintatartd 1000°C-ig flithet6 (és ott a
mintatarté vakuumban van). Az dbrak tanusaga szerint az ELTE berendezésénél lehetdség volt
1500°C-os h6mérsékleten torténé mérésére. Hogyan biztosithatdé a minta egyenletes
hémérséklete és hogyan mérhet6 a minta hémérséklete ebben a magas hémérsékletl
tartomanyban? (5)



A 17. oldalon bemutatott I1.5. dbra nehezen kdvethetd. Képileg zavard és az 6sszehasonlitast
nehézkessé teszi, hogy a mintdk spektrumainak sorrendje kiilonbozik az egymas mellé tett
abrakon (ez mas esetekben is el6fordul). Az adott dbran 1100 1/cm-nél nem latok semmilyen
savot. (Azt a [34sk] irodalomban talaltam meg.) Sokkal atlathatdbb, ha a savok azonositasara
szolgald atomcsoportok/funkcids csoportok/ionok szimbdéluma csak a megfelel§ spektrumhoz
van téve. A I1.5. abra kapcsan azt kérdezem, hogy hogyan tortént a foszforsavval katalizalt és
700°C-on hékezelt minta spektruman lathatd 7 csucs szignalasa? (6)

Milyen kilonbséget takarnak az ,XRD” és ,,WAXS” roviditéssel jelolt médszerek? (7)

Mely dbrakon lathatunk USAXS eredményeket? Mivel indokolja, hogy az elvégzett SAXS
mérések alsé hatara nem lett kiterjesztve kisebb szogtartomanyra annak érdekében, hogy a
mintardl szélesebb mérettartomanyban kaphassunk informaciét? (8) Hogyan kerilt
meghatdrozasra a 27. oldalon emlitett elemi egységek 2, ill. klaszterek 65-70 nm-es atmérGje?

(9)

A 11.20. abran (32.oldalon, valamint a késGbbiekben: IV. 10. abra és VII.14. dbra) hidnyzik a
DTA gorbe alapvonalanak bejeldlése , igy a h6felszabaduldssal és elnyeléssel jard folyamatok,
féleg azok hatarai, nehezen kllonithetdék el e gérbék alapjan.

Az daztatdsi kisérletek sordn a kezdeti rovid idGszakaszokban jelentdés a ,kioldddas”.
Gondolhatunk-e arra, hogy a minta matrixdnak fellletére tapadt kisméret(i részecskék
okozzak? Ha egy lemosast csindlnank, és szaritas utan kezdenénk az dztatast akkor kedvez6bb
képet kapnank? (10)

A11.10. dbra (45.0ld.) WAXS gdbéinek 20 = = 8-t6l =20°-ig terjed6 tartomanyban széles (diffuz)
csucs figyelheté meg. A mintdt hevitve ez minden P-prekurzor esetében megfigyelhetd (111.11.
abra). Milyen szerkezeti formalddassal magyarazhaté ennek a széles csucsnak a megjelenése?
(11)

Az Ertekezés szamos, a gyakorlat szdmara hasznos Uj anyagok elSallitdsat mutatta be. Az
aluminium-szilikat gél (kilonosen az Al/Si = 2 — 4 aranynal) esetében azt kérdezem, hogy a
rendszer alkalmasnak latszik-e kompozitok létrehozasara? (12)

A 69.oldalon bemutatott V.7. abran mivel magyarazhaté a tomegnovekedés a TG
hémeérsékletfliggésében a 300 - 400°C kozotti tartomanyban? (13)

A 70.4bran a 2,5 Al/Si felirati gorbe és a 71.abran a 70°C-os szaritas kezd6lépéséhez tartozd
gorbéknek meg kellene egyeznie. Miért van eltérés? A SAXS gorbék kifutd szakaszaban lathatd
diffuz csucsok korreldciés csucsok, amelyek valtozdsa a kémiai Osszetétellel (V.8. abra) és
eltolédasa és egyben valtozasa (V.9. abra) a viztartalom csokkenésével jar egyiitt. A korrelacids
csucsok karakterisztikus tavolsdgok (rétegtavolsagok) megjelenését mutatjak, kevésbé
valdszinl, hogy azok kristalyméretet hataroznanak meg.

Kérem, fejtse ki a 75.oldal elsé bekezdésében Iévé mondatot: ,, Az aluminium-nitratbdl nyert
aerogélek esetén még a fraktal szerkezetet felépit6 részecskék is inkabb fraktal karakterrel
jellemezhet6k (du=2,1-2,2).” (14)



A 75.oldal labjegyzetében szerepls, az aerogélek SAXS gorbéjének leirasara szolgald Freltoft
egyenlet kozlése esetén az abban szerepl6 valtozékat, paramétereket meg kell nevezni.
Ugyanakkor az egyenlet/modell diszkutdldasa nem szerepel az értekezésben, ezért az egész,
Freltoft-féle leirds bemutatasa sziikségtelen (azért is, mert ennél fontosabb dsszefliggések
sem szerepelnek az értekezésben). Ugyanigy szikségtelennek taldlom a piezoelektromossal
kapcsolatos képletek ismertetését is. Az ezzel kapcsolatos eredmények szoveges/tablazatos
ismertetése elegendé.

Valdban meglep6 és értékes felismerés, hogy az Al(NOs)s3.-9H,O —bdl és propanolbdl allé
rendszerbdl milyen sokféle szerkezetet lehet Iétrehozni. Ennek kapcsan tébbszor szdba kerdil,
hogy szalasithatd termék allithatd el6. Hogyan magyardzhatd, hogy az Al(lll) optimalis
koncentracidéja 9,5 m/m %? (15) A VII. fejezetben tdrgyalt aluminium-oxid-(hidroxid)
rendszerekben, ill. ezeken kivil a tobbi rendszerben, volt-e a mintakban makroszkopikus
iranyrendezettség megfigyelhet6? (Erre kivételes lehetdséget nyjt a kisszogl széras, amelyet
2D detektoron rogzitiink.) (16)

A 94. és a 95. oldalon bemutatott IR spektrumok kapcsan el kell mondanom néhany tovabbi
kritikai észrevételt, azon kivil, hogy hidnyoznak a sdvok azonositasai. A transzmittancia helyett
elénydsebb az abszorbancia dbrazolasa, mert az informacios jel jobb, ha pozitiv irdnyba fordul.
A spektrum masodik derivaltja finom, jol elvalaszthatd effektusok feltarasat teszi lehetévé.
Ennek révén a mintdk kozotti kiilonbségek, a hémérséklet, a reakcié id6 hatasanak kvalitativ
és részben kvantitativ, 1ényegesen gondosabb értékelése vdlik lehetévé. Szamos esetben
ajanlatos lett volna a viz spektrumanak levonasa (ezaltal pl. a vegyértékrezgések azonositasa
torténhet meg). A spektrumok készitését nem el6zte meg gondos el6készités. Valdszinlileg a
KBr-al torténd pasztillazas soran a minta koncentracidja nem kertlt optimalasra (PIKE technika
nincs, PIKE Technologies a gyarto cég).

Az értekezésben kissé szétvdaltak a SAXS — WAXS/XRD eredmények interpretacidi. A SAXS
gorbék valtozdjaként a ,q”, mig a nagyszogl szérasi tartomanybdl szarmazd gorbék
valtozéjaként a szérdsi szog (2 ©) szerepel. A két tartomdany azonos valtozéval a VII. 31. dbran
van bemutatva (114.old.). Véleményem szerint sok esetben lett volna hasznos a két tartomany
Osszeskaldzasa és egységes modon vald kezelése (akar komplett gorbeként valé abrazolasa,
pl. a 114.oldali dbra esetében). A nagyszogl gorbék sok esetben nagyon zajosak. Kirivd a
kilénbség, ha az olvasé a VIII. 4. (vagy VIII. 5.) és a VIII. 9. abrdkat szemléli. A VIII. 16. abrdn
(137.0ld.) valdszinlileg nem jelzett x-tengely eltolds van. A diffrakcid csucs-kiszélesedésébdl
domén-méretet lehet meghatarozni, amely a kissz6gli szérassal meghatarozott mérettel valé
Osszehasonlitasi lehet&séget kindl. Az értekezésben ilyen jellegli adatot és Gsszehasonlitast
nem taldltam. Volt-e ilyen jellegli prébélkozas? (17)

Néhany Gauss View programmal megjelenitett geometria taldlhaté az értekezésben (11.9.,
IV.6., VL.5., VII. 8. abrak). A rajzolé program kevésbé lényeges, fontosabb az adatok eredete.
Az abrdkkal kapcsolatban azt kérdezem, hogy milyen adatok keriiltek megrajzolasra, azok
honnan szarmaznak és milyen moédon keriiltek kiszamitasra? (18)

Sinkd Katalin altal ismertetett tézisek allitasait elfogadom. Emellett azonban a tézisek
megfogalmazasaval és azok szamaval nem értek egyet. Nem kell a tézisek kozé csoportositast



szolgdld cimeket adni (Kalcium-szilikdt rendszerek, Aluminium-szilikat rendszerek szol-gél
el6allitasa, stb.). A ,,sikerlilt” sz6 nem szerencsés egy tézispontban (az elért eredmény ténye a
siker). Nem j6, hogy illusztrald abrak vannak a tézispontok kozott. A 4. tézispont utolsd
mondata, 8. tézispont els6 mondata és az 5. és 6. tézispontok atirasra szorulnak. A 9. és 8.
valamint a 14., 15. és 16. tézispontok 0sszevondsat, igy a tézispontok szamanak 16-rél 13-ra
vald csokkentését javasolom bemutatni a védés alkalmaval.

Végezetlil, az el6bbiekben feltett kérdéseken felll (amelyekre irdsos valaszokat varok) kérem,
hogy a nyilvanos védés alkalmaval, a kivant szérasgorbe kivetitésével, konkrétumok
megadasaval vdlaszoljon az aldbbi atfogd kérdésekre:

1. Egy tipikusnak mondhato kisszogl szérasgorbe segitségével mutassa be az aerogélek
szérasanak altalanos formajat. Foglalja 6ssze a szérdsgorbe szakaszainak informacio-
tartalmat, milyen esetekben és feltételek mellett és hogyan lehet fraktaldimenzidkat,
valamint szemcseméretet és szemcseméret-eloszldsokat meghatarozni, belsé
rendezettséget jellemezni! (19)

2. Az Ertekezésben emlitésre keriilt, hogy kisszog(i neutronszérast is alkalmazott. llyen
jellegli eredmények nem szerepelnek a miben. Milyen meggondolasbdl hagyta ki
ezeket az Ertekezésbdl? Milyen elSnyokkel jar, ha a kisszogli rontgenszéras mellett
kissz0gl neutronszérast is alkalmazunk? (20)

Osszefoglalasként kijelentem, hogy Sinkdé Katalin alkoté tevékenységét, amely szdamos Uj,
kedvez6 tulajdonsdgl anyag létrehozdsara iranyult, magas szintlinek ismerem el. Az Uj
anyagok el6allitdsaval az Anyagtudomanyt gazdagitotta. A birdlatban megfogalmazott, az
anyagi tulajdonsagok részleteinek megismerésével kapcsolatos kritikai észrevételek mellett is
meggy6z6désem, hogy jelentdsen hozzajarult a Kémia fejl6édéséhez. Javaslom a nyilvanos vita
kitlizését és a sikeres védés utan a doktori mi elfogadasat.

Budapest, 2018. junius 8.
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