LABORATORIUM SYNTEZY NANOMATERIALOW

Cwiczenie 4 — Synteza nanoczastek srebra metoda redukcji
(v2.1)

1. Zagadnienia:
e Nanoczastki metali — wtasciwosci fizyczne (optyczne) i chemiczne
e  Plazmony, plazmony zlokalizowane na nanoczastkach
e  Metody syntezy nanoczastek plazmonicznych
2. Cel ¢wiczenia
e synteza nanoczastek metoda reakcji redukcji
e zbadanie wptywu stezenia KBr na wielko$¢ nanoczastek srebra
e pomiar widma absorpcji wytworzonych nanoczastek
e okreslenie wptywu ksztattu i wielkosci nanoczgstek plazmonicznych na widmo absorpcji
(rezonans plazmonowy)
3. Bezpieczenstwo
Przed przystapieniem do wykonywania ¢wiczenia:
o Upewnij sig, ze zapoznate$ si¢ z zasadami bezpiecznej pracy w laboratorium
e Znasz zagrozenia wynikajace z pracy z urzadzeniami laboratoryjnymi oraz odczynnikami
chemicznymi
o Skorzystaj ze sSrodkow ochrony indywidualne;j:
- fartuch laboratoryjny
- okulary ochronne
- rekawice nitrylowe

e Przedstaw prowadzacemu uzupetniong Tabele | (kolumny oznaczone na czerwono)



4. Odczynniki chemiczne

Tabela I. Lista odczynnikow

masa , . x
I.p. | NazwaPL skrot Nr CAS molowa Wzor TOksyc?no.s ¢/
(M) sumaryczny zagrozenia
1 | cytrynian CNa 6132-04-3 moze wywolywaé
sodu, podraznienia
dwuwodny skory, oczu i
uktadu
oddechowego
2 | azotan srebra AgN 7761-88-8 trujacy, zracy, jest
silnym
utleniaczem
3 | nadtlenek H.0; 7722-84-1 silny utleniacz
wodoru zracy, wywotuje
poparzenia skory,
oczu, uktadu
oddechowego
4 | bromek KBr 7758-02-3 niebezpieczny w
potasu przypadku
potknigcia czy
wdychania
5 | borowodorek NaBH4 16940-66-2 7racy,
sodu™ tatwopalny,
niebezpieczny
gdy jest mokry,
moze wydzielaé
gazowy wodor
6 | woda DI 7732-18-5
dejonizowana

UWAGA:

* Roztwory borowodorku nie powinny by¢ przechowywane w szczelnie zamknigtych pojemnikach, aby
zapobiec wybuchowii.

** Roztwory nanoczastek Ag po syntezie nie powinny by¢ szczelnie zamknigte, aby pozwoli¢ na
uwolnienie nieprzereagowanego borowodorku i nadtlenku wodoru.

5. Materialy
a. 4 buteleczki szklane 15 ml z zakrgtkami — do reakcji

b. Dipole magnetyczne

c. Zlewkana16d 250 ml

d. Kuwety do pomiaréw absorbancji x 6
e. Statyw na kuwety

f. Folia aluminiowa

g. cienkopis


https://tools.wmflabs.org/magnustools/cas.php?language=pl&cas=7758-02-3
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/search?term=7732-18-5&interface=CAS%20No.&N=0&mode=partialmax&lang=pl&region=PL&focus=product

6. Aparatura
a. Pipeta automatyczna 1 ml wraz z koncéwkami
b. Mieszadto magnetyczne
C. Spektrofotometr (pomiary absorbcji) — Jasco V-570
7. Obliczenia
Oblicz jaka objetos¢ roztwordw prekursoréw nalezy uzy¢ do syntezy

Tabela Il. Odczynniki uzyte w eksperymencie

. Objetose
. St Wymagana masa Wymagana
L.p. Odczynnik @Zeme. 4 g' . y g roztworu**
Stock Solution | odczynnika (mg) ilos¢ (mmol) (ul)
g | dwuwodny s 02 M 4,60
cytrynian sodu
2 azotan srebra | 3,75 x 10*M 0,20
nadtlenek
3 adtlene 50% 102 M 5,31
wodoru
borowodorek
4 50%x10°M 0,30
sodu*

5 | bromek potasu | 1,0 x 10°M | Probka 1 0

Probka 2 | 0,0015

Probka 3 | 0,0019

Probka 4 | 0,0030

* UWAGA: rozpusci¢ bezposrednio przed dodaniem do roztworéw w wodzie schtodzonej w lodzie (0°C)!

** Obliczong objgtos$¢ roztwordw zaokragli¢ do liczby catkowitej

8. Synteza
Do czterech buteleczek wtoz po jednym dipolu magnetycznym i dodaj roztwory w nastgpujacej
kolejnosci
a. cytrynianu sodu
b. azotanu srebra
c. nadtlenku wodoru.
Nastepnie do kazdej z buteleczek dodaj inng objetosci roztworu KBr (Probki 1-4). Doktadnie

wymieszaj wszystkie roztwory umieszczajac je na mieszadle magnetycznym.



By zredukowac¢ srebro dodaj $wiezo przygotowanego borowodorku sodu.
Przykryj buteleczki zakretkami. Bezposrednio po zmieszaniu obserwuj zmiany koloru roztwordw.
Reakcja powinna zakonczy¢ si¢ po ok. 3 minutach.

Fiolki podpisa¢: LSN18/gr/¢w/para — 1-4 — zgodnie z informacja od prowadzacego.

9. Pomiary absorbcji
Korzystajac ze spektrofotometru wykonaj pomiary absorbancji roztwordw nanoczastek srebra
uzywajac kuwety z woda (DI) jako referencji i mierzagc jako lini¢ bazowa kuwete z woda (DI).
Nanoczastki rozciencz 10 — krotnie.

UWAGA: Instrukcja do spektrofotometru znajduje si¢ przy stanowisku pracy.

10. Zakonczenie pracy
Posprzataj stanowisko pracy. Odpady i zlewki umies¢ w odpowiednim koszu/kanistrze. Upewnij
si¢, ze buteleczki z otrzymanymi probkami sa podpisane. Zawin buteleczki z roztworami

nanoczastek w folie aluminiowa. Zapytaj prowadzacego gdzie nalezy je umiescic.

11. Raport z badan
Raport z badan powinien zawiera¢ nastgpujace elementy:
1. Wstep teoretyczny (reakcja redukcji, nanoczastki metaliczne, plazmony zlokalizowane)
2. Cel eksperymentu
3. Tabele uzytych odczynnikow (Tabela Il. z instrukcji roboczej)
4. Wyniki eksperymentu
reakcja chemiczna — rownanie i opis stowny

a
b. zdjecia przygotowanych roztwordéw przed i po reakcji

o

widma absorpcyjne roztworéw zawierajacych zsyntetyzowane nanoczastki Ag
d. analiza i interpretacja zaobserwowanych réznic w kolorze i w widmie absorpcji
nanoczastek Ag
5. Whnioski
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