LABORATORIUM SYNTEZY NANOMATERIALOW

Cwiczenie 5 — Nanoszenie cienkich warstw polimerowych zawierajacych nanokrysztaty
(v6.1)

1. Wstep
Powlekacz obrotowy (ang. spin-coater) umozliwia

nanoszenie cienkich (od kilku nanomatrow do
mikrometrow) warstw materialdéw np. polimerow '!'
nanoczastek na podloze. Nanoszenie cienkich '
warstw  jest  podstawowym  procesem W
wytwarzaniu cienkowarstwowych przyrzadéw i | ——
urzadzen  opto-elektronicznych. W  ramach
¢wiczenia nalezy przygotowaé podtoza, nanies¢ na
nie cienkie warstwy zawierajace nanokrysztaty, a
nastgpnie  zmierzy¢  wlasciwosci  optyczne
otrzymanych struktur.

2. Uklad pomiarowy Rysunek 1. Powlekacz obrotowy
. . . Laurell WS-650Mz.
W ¢wiczeniu tym korzysta si¢ z powlekacza

obrotowy firmy Laurell WS-650Mz podtaczonego
do kompresora powietrza.

Swiattowodowy uklad spektrofotometréow pozwala na pomiar widm absorpcji i
fotoluminescenciji.

a) nanoszenie b) rozprowadzanie  c) formowanie d) suszenie  €) powtarzanie

3. Aparatura, materialy i odczynniki

powlekasz obrotowy umieszczony pod wyciggiem
ozonator umieszczony pod wyciggiem
spektrofotometr i spektrofluorymetr
szkietka podstawowe

barwiacz

rysik diamentowy

chusteczki bezpytowe

peseta

pipety automatyczne (1 ml i 100 ul)
cienkopis
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4. Odczynniki chemiczne

Tabela I. Lista odczynnikow.

l.p. Nazwa PL skrot Nr CAS Zagrozenia

NIEBEZPIECZENSTWO
— Dziata toksycznie po potknigciu
lub w nastepstwie wdychania.
— Duziata szkodliwie w kontakcie

ze skora.
1 nanokrysztaty CdSe 1306-24-7 — Moze powodowac raka.
selenek kadmu NCs — Moze powodowac uszkodzenie

narzadow poprzez dlugotrwate
lub narazenie powtarzane.

— Dziata bardzo toksycznie na
organizmy wodne, powodujac
dhugotrwate skutki.

NIEBEZPIECZENSTWO
2 etanol - 64-17-5 — Wiysoce latwopalna ciecz i pary.
— Dziala draznigco na oczy.

NIEBEZPIECZENSTWO
— Wysoce tatwopalna ciecz i pary.
— Dziala draznigco na oczy.
3 2-propanol - 67-63-0 — Dzialanie toksyczne na narzady
docelowe.
— Moze wywotywac uczucie
sennosci lub zawroty glowy.

NIEBEZPIECZENSTWO
— Woysoce latwopalna ciecz i pary.
— Dziala draznigco na oczy.
4 aceton - 67-64-1 — Dzialanie toksyczne na narzady
docelowe.
— Moze wywotywac uczucie
sennosci lub zawroty gtowy.

Nie jest substancjg ani mieszaning

5 poli(metakrylan PMMA 9011-14-7 niebezpieczna w rozumieniu
metylu) rozporzadzenia (WE)
1272/2008.
ZAWIERA: NIEBEZPIECZENSTWO
tri-potasu fosforan 7778- — Dziata draznigco na oczy i
6 Helmanex I1 - 53-2; skore.

kwasu nitrylo tri-octowego
sol tri-sodowa 5064-31-3

7 _ woda DI 7732-18-5 ;
demineralizowana




5. Przebieg ¢wiczenia

a) Przycinanie podlozy

Jako podtoze uzywane sg szkietka mikroskopowe szkietka podstawowe.
Uzywajac rysika diamentowego nalezy przycig¢ je do wymiarow ~22x22 mm.

b) Czyszczenie podiozy

Upewni¢ sie¢, ze uzywana peseta jest czysta.

6 podtozy umiesci¢ pionowo w barwiaczu, ktory nastepnie wypeli¢ 1%
roztworem Helmanex II w wodzie dejonizowanej (roztwdr powinien przykrywad
podioza).

Barwiacz umiesci¢ na 3 minuty w myjce ultradzwickowe;.

Peseta wyciggna¢ podloza i osuszy¢ je strumieniem sprezonego powietrza.
Powtdrzy¢ procedure mycia kolejno w acetonie, iso-propanolu.

Zuzyte ciecze z barwiacza zlewa¢ do kanistra.

Odtozy¢ podtoza na 3 minuty na ptyte grzejna ustawiong na 150°C.

alternatywnie:

Pod opicka prowadzacego uzy¢ ozonatora do oczyszczenia 3 szkietek
podstawowych. Czas czyszczenia 5 minuty.
Umies$¢ szkietka podstawowe na szalce Perttiego.

c) Przygotowanie roztworu nanokrysztatow

Do probowki typu falkon 15 ml doda¢ 0,5 ml NCs, a nastgpnie wytraci¢ je
dodajac ~4 ml etanolu.

Roztwor odwirowaé w wiréwcee 6 000 rpm przez 5 minut.

Wyla¢ supernatant.

Probowke pozostawi¢ otwarta pod dygestorium do calkowitego odparowania
rozpuszczalnikéw ~5 minut.

Do probowki doda¢ ~2 ml oligomerow PMMA.

Roztwor NCs w PMMA podda¢ dziataniu ultradzwigkow przez ~3-10 minuty.

d) Nanoszenie cienkich warstw na podtoze
Przed przystapieniem do zadania popro$ prowadzacego, aby uruchomil powlakacz
obrotowy, pompg¢ prozniowg i gaz sprezony.

Umies$¢ podloze na podstawce powlekacza.
Zablokuj podloze uruchamiajac proznie.
Wybierz parametry wirowania np.:
— 1000 obr/min (rpm)
— przyspieszenie 100 obr/s
— czas 60 sekund
Zamknij pokrywe powlekacza.
Pipetg automatyczng nanie$¢ 200 ul roztworu na $rodek podioza.
Uruchom proces wirowania.
Po zakonczonym procesie mozna otworzy¢ pokrywe, wytaczy¢ proznie, podnies¢
probke peseta.
Umiesci¢ szkietko z warstwg PMMA na plycie grzejnej na 1 minute w
temperaturze 150°C.
Podtoza z naniesiong warstwa PMMA przenie$¢ i oswietli¢ lampg UV.
Powtdrzy¢ nanoszenie warstw z innymi parametrami zgodnie z Tabelg 2.
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Tabela 2. Parametry dla nanoszenia warstw nanokrysztatow.

. objetose szybkos¢ rzysp. czas s
l.p. seria J(EI) (Ogr /min) ?Ob?'/sg) s) ilo$¢ warstw
1 A 200 200 20 120 1
2 A 200 500 20 120 1
3 | ABCD 200 1000 20 120 1
4 B 200 1000 100 120 1
5 C 200 1000 20 60 1
6 C 200 1000 20 240 1
7 D 50 1000 20 120 1
8 D 100 1000 20 120 1
9 D 400 1000 20 120 1
10 R
e) Pomiary

e Przygotowane warstwy PMMA zawierajace NCs podda¢ pomiarom absorbancji i
fotoluminescenciji.

6. Opracowanie wynikéw - zadania

1.
2.
3.

4.

Narysowaé wykresy widm absorbcji dla poszczegdlnych serii probek.

Odczyta¢ wartos$¢ absorpcji dla maksimum pasma absorpcji ekscytonowe;.

Sporzadzi¢ wykresy przedstawiajace zmiang warto$ci absorpcji i fotoluminescencji
wraz ze zmiang parametrow nanoszenia warstw nanokrysztatow.

Podsumowaé wptyw parametréw wirowania na wytworzone warstwy.
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