LABORATORIUM SYNTEZY NANOMATERIALOW

Cwiczenie 6 — Naturalna synteza nanoczastek weglowych — metoda termalna

(v1.0)

1. Wstep teoretyczny

Kropki weglowe (ang. carbon dots, CDs), majace zdolno$¢ emitowania §wiatta, przyciagaja
uwage ze wzgledu na ich wyjatkowe wihasciwosci fizyko-chemiczne tj. wysoka stabilno$¢, dobra
przewodno$¢, niska toksyczno$é, przyjazno$é dla $rodowiska, prosta metoda syntezy, jak rowniez
wlasciwosci  optyczne poroéwnywalne do poétprzewodnikowych kropek kwantowych. CDs sg
rozpuszczalne w §rodowisku wodnym i biokompatybilne. Dodatkowo, dzigki pasywacji powierzchni,
maja silne i przestrajalne wlasciwosci emisji fluorescencji, ktore umozliwiaja ich szerokie zastosowanie
w nanobiotechnologii, biomedycynie, katalizie i sensoryce.

Mechanizm syntezy CDs z soku pomaranczowego obejmuje karbonizacje jego sktadnikow.
Termalne zweglanie sacharozy jest skomplikowanym procesem wieloetapowym. Prowadzony w
odpowiednich warunkach umozliwia uzyskanie koloidalnych, hydrofilowych nanoczastek weglowych.

Schemat przebiegu reakcji zaznaczony jest na rysunku ponize;.

Kwas octowy, Kwas mlekowy, Kwas akrylowy,
‘ — .y Wy yIowy
Kwas lewulinowy, Kwas mrowkowy

Glukoza, fruktoza sacharoza

Odwodnienie | mm——Kwas cytrynowy,
Fragmentacja Kwas askorbinowy Jmaraﬁczowy

o Polimeryzacja ‘:
Zwiazki podobne do furfuralu, _’%
Aldehydy, ketony Kondensacja Karbonizacja
Hydrofilowa powierzchnia
CDs

W trakcie syntezy mozna wytworzy¢ dwa rozmiary weglowych nanostruktur: wysoko fluorescencyjne
kropki weglowe o $rednim rozmiarze: 1.5-4.5 nm (ang. carbon dots, CD) oraz gruboziarniste
nanoczastki (ang. coarse nanoparticles, CP) o srednicy w zakresie 30-50 nm i stabszych wtasciwosciach

fluorescencyjnych.
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Zagadnienia

e Nanoczastki wegla — wiasciwosci fizyczne (optyczne) i chemiczne
e  Metody syntezy nanoczastek weglowych
e  Zasady dzialania urzadzen wykorzystywanych w ¢wiczeniu

2. Cel éwiczenia

e Synteza nanoczastek metoda reakcji termalnej
e Zbadanie wlasciwosci wytworzonych nanoczastek weglowych

3. Bezpieczenstwo
Przed przystapieniem do wykonywania ¢wiczenia:

o Upewnij sig, ze zapoznate$ si¢ z zasadami bezpiecznej pracy w laboratorium

e Znasz zagrozenia wynikajgce z pracy z urzadzeniami laboratoryjnymi oraz odczynnikami

chemicznymi

e Skorzystaj ze srodkow ochrony indywidualnej:
- fartuch laboratoryjny
- okulary ochronne
- rekawice nitrylowe

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



4. Odczynniki chemiczne

Tabela I. Lista odczynnikow

Nazwa Nazwa Wzér Zagrozenia/ .
Lp. PL ANG NFCAS sumaryczny toksycznosé Pierwsza pomoc
Alkohol
1 etylowy Ethanol 64-17-5
(etanol)
o | Dichloro | Dichloro- 75.09-2
metan methane
3 Aceton Acetone 67-64-1
Sok , Wypisz zwiazki organiczne
pomaranc S . . . .
4 jakie si¢ w nim znajduja
(min. 3)

5. Materialy

Kolba ptaskodenna (100 ml)
Cylinder miarowy (25 ml)

8 x falkon (15 ml)

Zlewka ( 50 ml, 250 ml)
Woda dejonizowana
Buteleczki (2 x 4 ml)

Pipeta automatyczna (1 ml)

6. Stanowisko aparaturowe

Mieszadetko

Mieszadto magnetyczne z grzaniem
Statyw z tapa

Termometr

Wirowka

Wytrzasarka typu Vortex



https://tools.wmflabs.org/magnustools/cas.php?language=pl&cas=75-09-2

7.

10.

Instrukcja do wykonania éwiczenia

Do kolby o pojemnosci 100 ml odmierz 10 ml soku pomaranczowego, nast¢pnie dodaj 7,5 ml
etanolu. Wsadz mieszadetko magnetyczne do kolby, nastepnie umocuyj ja stabilnie na statywie
za pomocg tapy. Do kolby wsadz termometr. Postaw Kolb¢ na mieszadle magnetycznym z
grzaniem. Podgrzewaj roztwor przez 60 minut, monitorujac temperatur¢ (nie powinna by¢
nizsza niz 80°C). Po zadanym czasie, pozostaw roztwor do uzyskania temperatury pokojowej.
Roztwor przelej do 4 falkonow (po ok. 4.5 ml), nastgpnie do kazdego z nich dodaj po 4 ml
dichlorometanu, w celu pozbycia si¢ organicznych zwiazkow, ktore nie ulegly reakcji. Falkony
wstaw do wiréwki 6 000 rpm, 10 minut. Z otrzymanego, dwufazowego roztworu, zbierz tylko
warstwe wodng, przenoszac ja do pustych falkonow. Dodaj po 4 ml acetonu. Ponownie wsadz
falkony do wiréwki na 10 min, 6 000 rpm. Roztwor zbierz do zlewki (A), a osad osusz. Do
falkonow, w ktorych znajduje si¢ osad, dodaj po 2 ml wody dejonizowanej. Wymieszaj za
pomoca vortexu, w celu catkowitego rozpuszczenia osadu (B). Przygotuj dwie buteleczki
(podpisz je) — do jednej przelej roztwor A, a do drugiej B. Zmierz widma PL otrzymanych
roztworow.

Zakonczenie pracy
Szkto laboratoryjne umyj wodg z kranu i detergentem. Nastgpnie wyptukaj woda DI. Na koniec
przemyj matg iloscia acetonu (zlewki do baniaka stojacego przy zlewie). Posprzataj stanowisko

pracy.

Raport z badan
Raport z badan powinien zawiera¢ nastgpujace elementy:
1. Wstep teoretyczny
2. Cel eksperymentu
3. Wyniki:
a. Reakcja chemiczna (moze by¢ schematyczna)

b. Widma PL przygotowanych roztworéw
C. Zdjecie przygotowanych probek
d. Analiza zaobserwowanych réznic w kolorze i widmie PL probek, z zaznaczeniem, ktore
sg CD, a ktére CP
4. Wnioski
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