LABORATORIUM FUNKCJONALIZACJI NANOMATERIALOW

Cwiczenie 2 — Badanie wptywu pH na ligandy (v1.3)

1. Celem éwiczenia jest:
e wykonanie krzywych miareczkowania ligandu i nanokrysztalow z przylaczonym
ligandem
e wyznaczenie pK grup funkcyjnych i przedziatéw buforowania tychze ligandow
e wyznaczenie punktéw izoelektrycznych

2. Odczynniki chemiczne
UWAGA: Unikaj kontaktu fizycznego z nanokrysztatami selenkiem kadmu (CdSe) gdyz
material ten jest rakotworczy.
0,2M DPA — D-penicilamina
— NCs —nanokrysztaly CdSe
— 1M NaOH — wodorotlenek sodu
1M HCI — kwas chlorowodorowy (kwas solny)
— DI —woda dejonizowana
Karty charakterystyki substancji chemicznych w jezyku polskim mozna znalez¢ na stronie
producenta/sprzedawcy postugujac si¢ numerem katalogowym:
http://www.sigmaaldrich.com/poland.html
Z kartami charakterystyki substancji chemicznych nalezy obowigzkowo zaznajomic¢ si¢
przed przystapieniem do zajec.

3. Aparatura i materialy
—  zlewka 50 ml x2
—  zlewka 250 ml
—  pH-metr
— mieszadlo magnetyczne ze statywem
— dipol magnetyczny x2 (15x4,5 mm)
— pipeta automatyczna 1 ml z koncowkami
—  pipeta automatyczna 20 ul z koncéwkami
— cylinder miarowy 25 ml
—  stoper
—  reczniki/chusteczki papierowe


http://pl.wikipedia.org/wiki/Czynnik_rakotwórczy
http://www.sigmaaldrich.com/poland.html

4. Pomiary
5.1. Miareczkowanie ligandu
Przygotuj dwie zlewki 50 ml.
Do obu zlewek odmierz 0,2 mmol ligandu.
Do zlewek dodaj wody dejonizowanej, aby uzyska¢ roztwor 0,01 M (uzy¢ cylinder
miarowy).

pH-metr - uruchomienie

Wyciagnij sonde pH-metru z ostonki. Przeptucz ja DI. Umies¢ sonde w
buforze pH=4,0. Wykonaj autokalibracj¢ urzadzenia.

Umies¢ sonde pH-metru w pierwszej zlewce.

Do zlewki wtoz dipol magnetyczny i ustaw ja na mieszadle magnetycznym (200 rpm).

Dodaj pipetg automatyczng 2 ul 1M HCI.

Po odczekaniu 1 minuty odczytaj warto$¢ pH.

Dodawaj roztwor kwasu az do uzyskania pH=1,5.
UWAGA:
Dla pH powyzej 3,5 roztwér HCI dodawac po 2 ul.
Dla pH powyzej 3,0 roztwor HCI dodawacé po 10 ul.
Dla pH powyzej 2,5 roztwor HC1 dodawac po 20 ul.
Dla pH powyzej 2,0 roztwor HC1 dodawac po 60 ul.
Dla pH powyzej 1,5 roztwér HCI dodawac po 200 ul.

Przephlucz sonde pH-metru woda dejonizowana, a nastepnie umies¢ ja w drugiej zlewce.
Do zlewki w6z dipol magnetyczny i ustaw ja na mieszadle magnetycznym (200 rpm).
Dodaj pipeta automatyczng 5 ul 1M NaOH.
Po odczekaniu 1 minuty odczytaj wartos¢ pH.
Dodawaj roztwoér zasady az do uzyskania pH=13.

UWAGA:

Dla pH ponizej 7,0 roztwér NaOH dodawac po 5 ul.

Dla pH ponizej 8,0 roztwor NaOH dodawac po 10 ul.

Dla pH ponizej 10,5 roztwor NaOH dodawac po 20 ul.

Dla pH ponizej 12,5 roztwor NaOH dodawac po 100 ul.

Dla pH ponizej 12,8 roztwor NaOH dodawac po 200 ul.

Dla pH ponizej 12,9 roztwor NaOH dodawac po 500 ul.

Ostroznie wylej roztwory ze zlewek do odpowiednich pojemnikow — upewnij si¢ u
prowadzacego. Nastepnie przeplucz doktadnie zlewki woda DI, aby byly gotowe do
dalszego ¢wiczenia.

5.2. Miareczkowanie roztworu nanokrysztatdw pokrytych ligandem
Przygotuj dwie zlewki 50 ml.
Do kazdej zlewki dodaj X ml roztworu NCs (pipeta automatyczng) a nastgpnie uzupetnij
wodg dejonizowang do objetosci 20 ml (Uzyc¢ cylinder miarowy).

Przeptucz sond¢ pH-metru woda dejonizowang, a nastgpnie umies¢ ja w zlewce.
Wykonaj pomiar pH dla r6znego stezenia kwasu i zasady analogicznie jak dla samego
ligandu.



UWAGA: w czasie pomiarow obserwowac i jesli pojawi si¢ zmgetnienie roztworu
zanotowac ten moment.

5. Opracowanie wynikéw - zadania
1. Sporzadzi¢ wykres pH dla roztworu ligandu w zaleznosci od ilosci (wyrazonej w
molach) dodanych kwasu i zasady.
2. Odczyta¢ z wykresu zakresy buforowania, pK, punkt izoelektryczny.
Zapisa¢ wzory strukturalne ligandu w zaleznosci od pH roztworu.
4. Sporzadzi¢ wykres pH dla roztworu NCs w zalezno$ci od iloéci (wyrazonej w molach)
dodanych kwasu i zasady.
Odczytac¢ z wykresu zakresy buforowania, pK, punkt izoelektryczny.
6. Wyjasni¢ roznice w wynikach uzyskanych dla wolnego ligandu i ligandu przytaczonego
do NCs.
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