LABORATORIUM SYNTEZY NANOMATERIALOW

Cwiczenie 2 — Synteza metoda co-termolizy nanokrysztalow fluorkowych
wspotdomieszkowanych lantanowcami — NaYF4:Eu* Th®*
(v1.0)

1. Celem ¢éwiczenia jest:
e synteza nanokrysztatow metodg co-termolizy
e wyznaczenie wydajnosci syntezy
e zaobserwowanie efektu transferu energii pomiedzy jonami Eu®* i Th®* na podstawie
widm fotoluminescencji (PL)

2. Bezpieczenstwo
Przed przystapieniem do wykonywania ¢wiczenia:
e Upewnij si¢, ze zapoznale$ si¢ z zasadami bezpiecznej pracy w laboratorium
e Znasz zagrozenia wynikajace z pracy z urzadzeniami laboratoryjnymi oraz
odczynnikami chemicznymi
e Przedstaw prowadzacemu uzupeknione tabele 1 i 11 z podpunktu 3. Odczynniki
chemiczne (kolumny oznaczone na czerwono)
e Ubierz:
- fartuch laboratoryjny
- okulary ochronne
- rekawice nitrylowe

Upewnij sig, ze pracujesz pod wlaczonym i sprawnym wyciagiem

3. Odczynniki chemiczne

I. Lista odczynnikow

l.p. Nazwa PL Nazwa ang. skrot Nr CAS Wzor TOkSyc%no,sc /
sumaryczny zagrozenia
1 | Trifluorooctan sodium NaTFA | 2923-18-4
sodu trifluoroacetate
2 | Trojuwodniony | europium(l1l) EuTFA3 | 94079-71-7
trifluorooctan trifluoroacetate
europu (1) trihydrate
3 | Trojuwodniony | terbium(lIl) TbTFAs
trifluorooctan trifluoroacetate
terbu (111) trinydrate
4 | Trojuwodniony | yttrium(ll) YTFAsz | 304851-95-
trifluorooctan trifluoroacetate 4
itru (111) hydrate




5 | 1-oktadeken 1-octadecene ODE 112-88-9
6 | Kwas oleinowy | Oleic acid OA 112-80-1
7 | Kwas octadecylphosph | ODPA | 4724-47-4
oktadecylofosfo | onic acid
nowy
8 | Toluen Toluene TOL 108-88-3
9 | Cykloheksan cyclohexane CHX 110-82-7
10 | 2-propanol 2-propanol 2-prop | 67-63-0
(iso-propanol)
11 | aceton acetone ACT 67-64-1
I1. Odczynniki do syntezy
l.p. skrot masa molowa gestos¢ ilos§¢ masa objetosé
(Mw) (g/ml) (mmol) (mg) (ml)
1 NaTFA
2 EUTFA3
3 ThTFA3
4 YTFA3
5 ODE
6 OA
7 HDA
8 TOL
9 CHX
10 2-prop
11 ACT
Stosunek
Na/(Y+Eu+Tb) Eu/Tb HPA/OA (HPA+OA)/ODE
molory
mmol/mmol

4. Wyposazenie stanowiska

1. Stoper

2. Mieszadlo magnetyczne




Czasza grzejna z termoparg i kontrolerem temperatury
Kolba okraglodenna 50 ml tréjszyjna

Dipol magnetyczny

Czerwone korki x2

Smar

Z6lty klips do szlifow

Pipeta automatyczna 1 ml wraz z koncéwkami

Pipeta automatyczna 200 ul wraz z koncéwkami

. Strzykawka 10 ml z iglg 0,4 mm

Stojak na probowki

. Probowki Falcon 15 ml x4

Szklana pipeta Pasteura ze smoczkiem x2

. Fiolka 4ml z zakretka

Kuweta fluorymetryczna szklana

Inne urzadzenia:

17.
18.
19.
20.
21.

Linia azotowo-prézniowa

Wiréwka

Worteks

Waga analityczna

Uktad pomiarowy do fotoluminescencji

5. Procedura syntezy
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11.
12.

13.

Odmierzy¢ wszystkie odczynniki i umiesci¢ je w 50 ml okragtodennej kolbie
trojszyjne;j.

Podtaczy¢ kolbe do linii azotowo-prozniowe;.

Przeprowadzi¢ odgazowywanie roztworu w temperaturze pokojowej przez 5 minut. W
tym czasie 5-krotnie zmieniajac atmosferg N2 <-> V.

Ustawi¢ atmosferg V.

Podnies¢ temperaturg do 100°C i pozostawi¢ na 30 minut.

Ustawi¢ atmosfere w kolbie na No.

Nastawi¢ temperature synteza na 300°C

Od momentu uzyskania pozadanej temperatury odczeka¢ 30 minut.

W tym czasie ustawic¢ 4 probowki Falcon w stojaku i do kazdej z nich nala¢ po ~6 ml
2-propanolu (bezposrednio z tryskawki).

. Wylaczy¢ grzatke. Podnies¢ kolbe z kosza (kosz odstawi¢ na bok) 1 pozwoli¢, aby kolba

chtodzita sig.

Gdy temperaturg osiggnie 150°C strzykawkg wstrzykng¢ 4 ml toluenu.

Gdy temperatura roztworu osiggnie 100°C zdja¢ jeden czerwony korek i szklang pipeta
Pasteura wstrzyknaé roztwor do 4 proboéwek Falcon (do kazdej po ~4 ml, czyli 3
»dawki”)

Do kazdej probowki Falcone doda¢ 2 ml acetonu. Zakreci¢ 1 doktadnie wymieszac.



14.
15.

16.

17.

18.
19.

Wstawi¢ probowki do wiréwki na wirowanie 10 minut, 6 000 rpm.

Po zakonczonym wirowaniu zla¢ do zlewek (kanister pod dygestorium) supernatant
(roztwor) pozostawiajac w probowce wytragcony osad.

Odczeka¢ kilka minut, az pozostato$§¢ supernatantu odparuje¢ i rozdyspergowac
wytracone nanokrystaty dodajac do kazdej z probowek po 1 ml CHX.

W celu przyspieszenia przejscia nanokrysztatdéw do roztwory uzy¢ vorteksu.

Przenies¢ szklang probowka Pasteura roztwor NCs do fiolki 4 ml.

Fiolke podpisa¢: LSN17-XX — zgodnie z informacja od prowadzacego.

6. Pomiary
a. Masa nanokrysztalow/wydajnos¢ syntezy

1. Zwazy¢ precyzyjnie zielong podstawke na wadze analityczne;.

2. Pipeta automatyczng (z6ttg) odmierzy¢ 50 ul roztworu nanokrysztatow i nakropi¢
na zielong podstawke. Pozostawi¢ do wyschni¢cia na ~10 minut.

3. Zwazy¢ mas¢ podstawki wraz z wyschnigtymi nanokrysztatami.

Pomiar widm PL

1. Pipetg automatyczng (1 ml) odmierzy¢ 3 ml CHX do kuwety fluorymetryczne;.

2. Pipetg automatyczna (200 ul) doda¢ do kuwety 50 ul roztworu nanokrysztatow.

3. Z pomoca prowadzacego zmierzy¢ widma PL roztworu nanokrysztatéw dla dwoch
dhugosci fal wzbudzania: ~360 nm i ~400 nm.

7. Opracowanie wynikéw — zadania

a. Oszacowac mas¢ nanokrysztaldow w koncowym roztworze oraz wydajnos¢ ich syntezy

(stosunek masy nanokrysztatow do sumy mas pierwiastkow Na, Y, Eu, Tb
wchodzacych w sktad prekursorow).

Sporzadzi¢ wykres widm PL dla dwoéch dlugosci fal wzbudzania. Na podstawie
literatury dopasowac¢ uzyte dlugosci fal wzbudzania do pasm absorpcyjnych jonéw
Eu* i Tb%. Oznaczyé na wykresie PL pasma emisyjne pochodzace odpowiednio od
jonu Th* i Eu®*.
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