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RASTERKRAFTMIKROSKOPIE AN IVIETALLORGANISCHEN GERUSTVERBINDUNGEN

Ansprechpartner: Thomas Fuhs, Jonathan Hackebeil

RASTERKRAFTMIKROSKOP - AFM MOF - METALLORGANISCHE
Das AFM rastert die Probenoberfla- o
GERUSTVERBINDUNGEN

che mit seiner Probennadel (Canti-
lever) ab. Zwischen dem Cantilever MOFs sind pordse Strukturen, die aus anorganischen
Baueinheiten und organischen Verbindungsele-

und der Probe wirken dabei van-der-
Waals-Krifte, die den Cantilever leicht Quadrant menten aufgebaut sind. Die PorengréBe liegt im Na-

verbiegen. Die Auslenkung eines La- Ph°t° nometerbereich, die resultierende gro3e Oberflache

serstrahls, der von der Riickseite des 20CE macht MOFs interessant fiir Anwendungen in der Ka-

Cantilevers reflektiert wird, bildet den talyse, Sensorik oder Gasspeicherung.

Ausgangpunkt einer Regelschleife.

Die Position des Cantilevers wird mit

Piezoelementen so geregelt, dass die

Kraft konstant bleibt. Daurch sind

AufiBsungen im Bereich von Nano- ELEKTRISCH LEITFAHIGE MOFs

metern und Piconewton maglich. Eine besondere Methode ist 400
die Kombination von Leitfa-
higkeitsmessungen mit dem 300+ )
AFM und der Méglichkeit, die 200

. Probe aufzuheizen. Dadurch

THERMISCHE STABILITAT voN MOF ist es moglich, temperaturab- 1901 |

Katalysatoren arbeiten in der Regel bei Temperaturen deutlich Giber der Umgebungs- hangige ~Strom-Spannungs- & o] \ =

temperatur. Um einen MOF erfolgreich als Katalysator einsetzten zu kénnen ist seine verldufe aufzunehmen. Aus — 1

Stabilitit bei erhéhten Temperaturen entscheidend. Mit AFM, XRD, Kalorimeter und diesen lassen sich zum einen ~100 | R

SEM steht eine breite Palette an Methoden zur Untersuchung bereit. Riickschlisse auf den auftre- | | —20c——30°C|]
tenden Leitféhigkeitsmecha- | 40°c——50°C
nismus ziehen und zum an- 300 | ——e0°c——70°C
deren l3sst sich die Aktivie- | | ——80°c——90°C
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rungsenergie des Ladungs- 100 75 50 25 00 25 50 75 100
transports berechnen. un
Koordinationspolymeren,

wie zum Beispiel [Rh,(acam),(py2)], (s.u.), kdnnen dabei zum Beispiel halbleitende Ei-
genschaften zugewiesen werden, da der gemessene Strom mit steigender Temperatur
stark steigt.
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Der MOF HKUST-1 wurde auf einer SiO,-Oberflache ab-
geschieden, und dann verschiedenen Temperaturen
ausgesetzt. Der Zersetzungsprozess im Bereich zwi-
schen 200°C und 250°C ist deutlich in den SEM-Bildern
(oben) und den AFM Messungen (unten) zu erkennen. S— Y
Kalorimeter-Messungen bestdtigen den Zersetzungs- motemioe?atu?g?n & s
prozess in diesem Temperaturbereich.
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WASSERSTOFFSPEICHERUNG IN TITAN

Titan besitzt eine hohe Affinitat zu Wasserstoff und ~ °%m 2 04 06 98
absorbiert diesen bei erhohter Temperatur unter o0 .
Bildung von Titanhydriden. Dies macht Titan und o.
—o seine Legierungen zu einem interessanten Material
100 200 300 400 500 zur Wasserstoffspeicherung. Ein wenig betrachteter **
temperature in °C . . N .

Aspekt ist mit der Wasserstoffsorption einherge-
hende Verdnderung der Oberflache des Materials.
Auch vor dem Hintergrund der sicherzustellenden s
Langzeitstabilitdt von Wasserstoffspeichermateri-
alien (z. B. Metallversprédung durch Wasserstoff)
soll daher das Ti/TiH -System unter Verwendung verschiedener SPM-Methoden
untersucht werden. Eigens zu diesem Zweck wurde ein hochtemperaturfahiges
Rasterkraftmikroskop (HT-AFM) konstruiert, welches die Untersuchung von
Proben bei Temperaturen bis 800 °C und unter Gasstrom und somit neuartige Ein-

blicke in den Hydrierprozess von Titan ermdglicht.
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MIL-88A wurde unter verschie-
denen Atmosphéren erhitzt, dabei
wird der MOF kalziniert, reduziert
oder pyrolytisch zersetzt. Die ent-
stehenden Strukturen unterschei-
den sich in ihrer Elementzusam-
mensetzung und dem Oxidations-
zustands des Eisens. In allen Fallen
bleiben porose Strukturen tiber
die einen Ausgangspunkt fir Kata-
lysatoren bilden kénnen.
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AFM-Bilder von MIL-88A AFM-Detail Bild einer hydrierten 2 Phasen auf einem Titan Phasengrenze auf einer hydrierten
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