LABORATORIUM SYNTEZY NANOMATERIALOW

Cwiczenie 5 — Synteza organicznych mikrosfer metoda wytracania na interfejsie
(v2.0)

1. Zagadnienia
o  Mikrosfery polimerowe — wtasciwosci i zastosowanie
e  Domieszkowanie polimeru nanoczastkami - wyzwania
e Reakcja na interfejsie
o  Mikroskopia optyczna — transmisyjna i epifluorescencyjna
e  Nanoczastki tlenkow metali — wtasciwosci fizyczne (optyczne) i chemiczne
2. Cel éwiczenia
e synteza organicznych (polistyrenowych) sfer domieszkowanych optycznie aktywnymi
barwnikami i/lub nanoczastkami
e przygotowanie probek do obserwacji pod mikroskopem
e pomiary ksztattu i rozmiaru z uzyciem mikroskopu transmisyjnego
e obserwacja zlokalizowanej emisji mikroskopem epifluorescencyjnym
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
e Skorzystaj ze srodkow ochrony indywidualne;j:
- fartuch laboratoryjny
- okulary ochronne
- rekawice nitrylowe
e Przedstaw prowadzacemu uzupetniong Tabele I (kolumny oznaczone na czerwono)
4. Odczynniki chemiczne

Tabela I. Lista odczynnikow

masa
Wzér Toksyczno$¢ /
l.p. Nazwa PL skrot Nr CAS molowa
sumaryczny zagrozenia
(Muw)
1 | Polistyren PS 9003-53-6 brak
Mw ~35 000
2 | Tetrahydrofuran THF 109-99-9 duza zdolnos¢
penetracji i




uszkadzania tkanek

miekkich, szkodliwy

wplyw na oczy i uktad
oddechowy

3 | etanol EtOH 64-17-5 wysoce tatwopalna
ciecz i pary. Dziata
draznigco na oczy.

4 | Woda DI 7732-18-5 brak

demineralizowana
5 | Kumaryna 153 C-153 53518-18-6 brak
6 | Kropki kwantowe QDs 1306-24-7 toksyczne w wyniku

CdSe

inhalacji lub przez
kontakt ze skora
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5. Materialy

1.
2.
3.

Stojak na fiolki

Probowki typu Falcon 15 ml x1

Lyzeczka stalowa




Fiolki 4 ml, x2
Probowki typu Eppendorf (pojemnos¢ 1,5 ml)

4

5

6. Pipeta Pasteura ze smoczkiem x2

7. Pipeta automatyczna 1 ml + koncowki

8. Szkietka podstawkowe

9. Szkietka nakrywkowe

Aparatura

1. Wytrzasarka typu Vorteks

2. Waga precyzyjna

3. Plyta grzejna + przystawka do fiolek
4. Mikroskop optyczny

Procedura syntezy

1. W dwoch fiolkach przygotowac mieszaning DI/EtOH — roztwoéry Az i As.

2. Zaznaczy¢ cienkopisem poziom cieczy.

3. Korzystajac z wagi precyzyjnej w probowce Falcon zwazy¢ jedng porcje (kulke) PS.

4. Uzywajac szklanej pipety Pasteura i korzystajac ze skali na probowce dodac¢ odpowiednia ilos¢
THF, aby uzyska¢ zadane stezenie PS w THF. W celu przyspieszenia rozpuszczania uzy¢
wytrzasarke typu vorteks — roztwor PS/THF.

5. W dwoch probowkach typu Eppendorf (E1 i E2) umiesci¢ okreslong ilos¢ THF.

6. Do probowki E1 dodaé roztwor PS/THF oraz roztwor barwnika (C-153). Catos¢ doktadnie
wymiesza¢ — roztwor B.

7. Do probowki Ez doda¢ roztwor PS/THF oraz roztwor QDs. Catos¢ doktadnie wymieszac¢ —
roztwor C.

8. Uzywajac pipet Pasteura ostroznie przenie$¢ roztwory B i C do fiolek odpowiednio z
roztworem Az i Az. Roztwory B i C nakrapiac po sciankach fiolki unikajac mieszania, tak, aby

powstata wyrazna granica faz (Zdjecie 1). Wykonac zdjecie fiolek.

Zdjecie 1. Dwie fiolki, kazda z dwoma rozdzielonymi fazami DI+EtOH (d6t) / THF (gora).



10.

11.

9. Przenies¢ fiolki pod dygestorium i umiesci¢ na ptycie grzejnej wyposazonej w przystawke do
fiolek.
10. Nastawi¢ temperature reakcji Tr 1 odczeka¢ okoto godziny do catkowitego odparowania THF.
11. Wykona¢ zdj¢cie fiolek z roztworem mikrosfer w DI
12. Fiolki podpisa¢: LSN18/gr/¢w/para — B i C — zgodnie z informacja od prowadzacego.
Pomiary mikroskopowe
W celu przeprowadzenie obserwacji mikrosfer z uzyciem mikroskopu optycznego nalezy nakropic¢
50 ul gotowego roztworu na szkietko mikroskopowe. Z uwagi na uniknigcie zabrudzenia
obiektywow utworzong krople nalezy przykry¢ szkietkiem nakrywkowym. Sfery znajdujace si¢ w
rozpuszczalniku przez caly czas poruszaja si¢ w polu widzenia mikroskopu.
Do pomiaréw mikroskopowych uzywac obiektywu powigkszeniu x40. Dla zdje¢ wykonanym
takim uktadem 1 px = 0,045 um.
Uwaga: Instrukcja obstugi mikroskopu znajduje si¢ na stanowisku pomiarowym.
Zakonczenie pracy
Posprzataj stanowisko pracy. Odpady i zlewki umies¢ w odpowiednim koszu/kanistrze. Upewnij
si¢, ze buteleczki z otrzymanymi probkami sg podpisane. Zapytaj prowadzacego gdzie nalezy je
umiescic.
Raport z badan
Raport z badan powinien zawiera¢ nastgpujace elementy:
1. Wstep teoretyczny (reakcja wytrgcania na interfejsie, mikrosfery polimerowe)
2. Cel eksperymentu
3. Tabele uzytych odczynnikéw (Tabela II. z instrukcji roboczej)
4. Woyniki eksperymentu
a. reakcja chemiczna — opis stowny
b. zdjecia przygotowanych roztwordow przed i po reakcji
c. zdjecia z mikroskopu transmisyjnego
d. zdjecia z mikroskopu epifluorescencyjnego
e. analiza rozmiarow zsyntezowanych sfer (wykres dystrybucji rozmiardéw)
f. porownanie wynikow dla sfer domieszkowanych barwnikiem i QDs

5. Whnioski
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