LABORATORIUM SYNTEZY NANOMATERIALOW

Cwiczenie 1 — Synteza kropek kwantowych selenku kadmu - CdSe

(v7.0)

Absorpcja 1 emisja $wiatta nanokrysztatow (NCs) selenku kadmu (CdSe) zalezy od rozmiarow

nanoczasteczki. Nagte wstrzyknigcie roztworu prekursorow selenu do uprzednio podgrzanego roztworu

prekursoréw kadmu (metoda tzw. hot-injection) powoduje wytworzenie warunkow sprzyjajacych

gwaltownemu zarodkowaniu, a nastepnie wzrostowi nanokrysztaléw. Metoda heating-up umozliwia

przeprowadzenie jednorodnej syntezy bez koniecznos$ci wstrzykiwania prekursorow. W czasie

prowadzenie reakcji roztwor reakcyjny moze by¢ probkowany, poprzez pobieranie matej objetosci

roztworu, w celu przygotowania serii probek nanokrysztaléw CdSe o réznym rozmiarze.

1. Zagadnienia

kropki kwantowe
zmiana przerwy energetycznej — efekt kwantowy

synteza hot-injection 1 heating-up

2. Cel ¢éwiczenia

synteza nanokrysztatow potprzewodnikowych wykazujacych efekt kwantowania
poziomoéw energetycznych

wyznaczenie wartosci przerwy energetycznej i stgzenia nanokrysztatow

3. Bezpieczenstwo

Przed przystapieniem do wykonywania ¢wiczenia:

Upewnij si¢, ze zapoznale$ si¢ z zasadami bezpiecznej pracy w laboratorium
Znasz zagrozenia wynikajace z pracy z urzadzeniami laboratoryjnymi oraz odczynnikami
chemicznymi
Skorzystaj ze srodkow ochrony indywidualne;j:
- fartuch laboratoryjny
- okulary ochronne
- rekawice nitrylowe
Upewnij sig, ze pracujesz pod wlgczonym i sprawnym wyciggiem

Przedstaw prowadzacemu uzupetniong Tabele I (kolumny oznaczone na czerwono)



4. Odczynniki chemiczne

Tabela I. Lista odczynnikow

Lp.

Nazwa PL

skrot

Nr CAS

Wzor
sumaryczny

masa
molowa
(M)

gestos¢
(g/ml)

Zagrozenia

oleinian
kadmu

Cd(OL),

10468-30-1

NIEBEZPIECZENSTWO

Dziata szkodliwie po
potknigciu.

Dziata szkodliwie w kontakcie
ze skorg.

Dziata szkodliwie w
nastepstwie wdychania.
Dziata bardzo toksycznie na
organizmy wodne, powodujac
dhugotrwate skutki.

selen

Se

7782-49-2

NIEBEZPIECZENSTWO

Dziata toksycznie po
potknigciu lub w nastepstwie
wdychania.

Moze powodowac
uszkodzenie narzagdow
poprzez dlugotrwate Iub
narazenie powtarzane.

Moze powodowaé dlugotrwate
szkodliwe skutki dla
organizméw wodnych.

oktadeken

ODE

112-88-9

NIEBEZPIECZENSTWO

Potknigcie i dostanie si¢ przez
drogi oddechowe moze grozi¢
$miercig.

selenek kadmu

CdSe

1306-24-7

NIEBEZPIECZENSTWO

Dziata toksycznie po
potknigciu lub w nastepstwie
wdychania.

Dziata szkodliwie w kontakcie
ze skora.

Moze powodowac raka.

Moze powodowac
uszkodzenie narzadow
poprzez dtugotrwate lub
narazenie powtarzane.

Dziata bardzo toksycznie na
organizmy wodne, powodujac
dhugotrwate skutki.

Tabela III. Odczynniki uzyte do syntezy

Cd(OL),

Se

ODE

Stezenie (M)

mmol

mg

ml




5. Procedura syntezy
Krok 1. Przygotowanie roztworu reakcyjnego
Przygotu;:
— kolbe trojszyjna, okragtodenng 50 ml
— 2 x korek na szlify kolby
— dipol magnetyczny
— szpatutka
— naczynhko wagowe
— pipeta automatyczna 1 ml wraz z koncowkami

— szklana pipeta Pasteura

cylinder miarowy 25 ml

Zat6z korki na boczne szlify kolby. Wrzu¢ do kolby dipol magnetyczny.

Przesyp do kolby zadang ilo$¢ prekursora seleniu.

Dodaj pipetag automatyczng odpowiednig objetos¢ roztworu Cd(OL), do kolby trojszyjne;j.
Przy pomocy szklanej pipety Pasteura nala¢ 10 ml ODE do cylindra miarowego, a nast¢pnie
wazy¢ go na wadze precyzyjnej.

Przela¢ ODE do kolby rekacyjnej i ponownie zwazy¢ cylinder miarowy. Na podstawie roznicy
mas pelnego i pustego cylindra oraz znajac gestos¢ ODE wyznaczy¢ rzeczywista objetosé

rozpuszczalnika dodanego do kolby reakcyjne;j.

Krok 2. Prowadzenie reakcji
Umies$¢ kolbe w czaszy grzejnej i przebijajac korek zanurz w mieszaninie termoparg.
Podtaczy¢ do kolby chiodnice wraz z linia azotowo/prézniows.
Odgazuj roztwor wykonujac naprzemienng sekwencj¢ proznia/azot (V/N2) minimum x5 razy
przez 10 minut.
Ustawi¢ temperature kontrolera na zadang temperaturg ~265°C 1 uruchomi¢ grzanie.
Obserwuj szybko$¢ zmiany temperatury oraz kolor roztworu reakcyjnego.
Gdy roztwor osiggnie 180°C zacznij mierzy¢ czas.

Odczekaj 20 minut.

Krok 3. Konczenie syntezy, mycie uktadu
Wytaczy¢ zasilanie czaszy grzejnej. Podnies¢ kolbe do gory, wysunac czasze spod kolby.
W temperaturze ~200°C wlozy¢ kolbe do pudetka z zimng woda.
Odczeka¢, az roztwor reakcyjny schlodzi si¢ do temperatury 50°C.
Przelaé roztwor reakcyjny do fiolki 22 ml, podpisa¢ (nazwa probki LSN19PNgrXA - SS, data

(SS - synthesis solution)) i pozostawi¢ do dalszych badan.



Rozmontowa¢ uklad. Papierowym recznikiem nasgczonym cykloheksanem przetrze¢
termoparg. Poscigga¢ korki, acetonem oczysci¢ szlify ze smaru. Cykloheksanem kilkukrotnie
przeptuka¢ kolbe reakcyjna. Wszelkie zlewki zla¢ do odpowiedniego kanistra. Wstgpnie
oczyszczone szklo, bez widocznych zanieczyszczen umiesci¢é w roztworze wskazanym przez

prowadzacego.

6. Pomiary widm absorbancji (ABS) i fotoluminescencji (PL)

Pomiary przeprowadzi¢ zgodnie z informacjami uzyskanymi od prowadzacego zajgcia. Instrukcja

do spektrofotometru znajduje si¢ przy stanowisku pracy.

7. Opracowanie wynikéw — zadania

L.

2
3.
4

Uzupehni¢ tabele uzytych odczynnikéw, wyrazi¢ ich ilos¢ w milimolach.

Napisa¢ rownanie chemiczne opisujace reakcje syntezy CdSe z uzytych prekursorow.

Jaki jest kolor litego CdSe? Porownac z roztworami otrzymanych nanokrysztatow.

Na podstawie widm i korzystajac z wzoréw empirycznych dostepnych w literaturze okresli¢

rozmiar nanokrysztatow.
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