Nanokrysztaly koloidalne
CWICZENIE 5

Naturalna synteza nanostruktur weglowych — metodg termalng

1. Wstep teoretyczny

Kropki weglowe (ang. carbon nanodots, C-dots, CDs) posiadajg interesujgce
wlasciwosci  fizyko-chemiczne tj.: emisja, dyspergowalnos¢ w $rodowisku wodnym,
biokompatybilno$¢, stabilno$¢ fotochemiczna, dzicki czemu znajduja zastosowanie w
sensoryce, obrazowaniu biologicznym czy w badaniach nad inhibicja rozwoju komorek
rakowych. CDs mozna przygotowaé z substancji organicznych (np. herbata, kawa, mleko,
trawa, imbir, sok pomaranczowy, sok z cytryny) oraz matych czasteczek organicznych (np.
glicyna, glukoza, sacharoza).

Ze wzgledu na szeroko dostgpne, nietoksyczne prekursory, zrodta literaturowe donosza
0 wielu metodach syntezy CDs (np. ultrasonifikacja, piroliza mikrofalowa, metoda
elektrochemiczna czy termalna), ktére w prosty 1 szybki sposdb pozwalajg otrzymac
nanomateriat do dalszej obrébki.

Synteza metoda termalng polega na ogrzewaniu wodnego roztworu zawierajacego
prekursor CDs. Diugos¢ i intensywno$¢ podgrzewania wptywa na jako$¢ otrzymanych CDs (im
wyzsza temperatura i dluzszy czas ogrzewania — bardziej homogeniczne nanostruktury). Dzigki
tej metodzie otrzymuje si¢ hydrofilowe CDs posiadajace na powierzchni grupy hydroksylowe
(-OH) oraz karboksylowe (-COOH). W celu urozmaicenia powierzchni CDs oraz nadania im
nowych wlasciwosci, mozna zastosowaé zwigzki zawierajace grupe aminowa (-NH.), polimery
czy krzemionki.

Synteza CDs metodq termalng 7 soku pomaranczowego

Sok pomaranczowy zawiera w swoim sktadzie: wodg, cukry proste (sacharoza, glukoza
i fruktoza), kwasy organiczne (gldwnie cytrynowy, jabtkowy i winowy), a takze zwiazki
zapachowe w postaci roznorodnych estrow, alkoholi, ketondéw, laktonéw czy weglowodorow,
dzigki czemu jest dobrym Zrodtem prekursoréw do syntezy CDs.

O ile sama synteza metoda termalng jest procesem nieztozonym, to mechanizm syntezy
CDs z soku pomaranczowego jest procesem dos$¢ skomplikowanym, jednakze mozna wyrdznié
takie etapy jak: odwodnienie, fragmentacja, polimeryzacja, kondensacja, karbonizacja.

W trakcie syntezy mozna wytworzy¢ dwa rozmiary weglowych nanostruktur (Rysunek

1): wysoko fluorescencyjne kropki weglowe o S$rednim rozmiarze: 1.5-4.5 nm oraz



gruboziarniste nanoczastki (ang. coarse nanoparticles, CP) o $rednicy w zakresie 30-50 nm i

stabszych wtasciwos$ciach fluorescencyjnych.
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Rysunek 1. Schematyczne przedstawienie powstawania nanostruktur weglowych w trakcie reakcji
termicznej.

2. Cel éwiczenia
e Synteza nanoczastek metodg reakcji termalne;j
e Zbadanie wiasciwosci wytworzonych nanoczastek weglowych

3. Bezpieczenstwo
Przed przystgpieniem do wykonywania ¢wiczenia:

e Upewnij si¢, ze zapoznate$ si¢ z zasadami bezpiecznej pracy w laboratorium
e Znasz zagrozenia wynikajagce z pracy z urzadzeniami laboratoryjnymi oraz
odczynnikami chemicznymi
e Przedstaw prowadzacemu uzupelniong Tabele | z podpunktu 3. Odczynniki
chemiczne
e Ubierz:
- fartuch laboratoryjny
- okulary ochronne
- rekawice nitrylowe



4. Odczynniki chemiczne

Lp. Nazwa PL Nazwa ANG Wzor Nr Zagrozem?{ Pierwsza
sumaryczny | CAS | toksyczno$¢ | pomoc
Alkohol 64-
1 etylowy (etanol) Ethanol 17-5
. . 75-
2 | Dichlorometan Dichloromethane 09-2
67-
3 Aceton acetone 64-1
4 | Wodoroweglan | o4 m bicarbonate 144-
sodu 55-8
Wypisz zwiazki
Sok g B
, organiczne jakie si¢ w
5 pomaranczowy

nim znajduja
(min. 3)



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

5. Materialy
e Cylinder miarowy
e 8 x falkon (15 ml)
e Zlewka (50 ml)
e \Woda dejonizowana
e Kuwety polimerowe
e Pipeta automatyczna (1ml)
6. Stanowisko aparaturowe
Mieszadetko
Mieszadto magnetyczne
Termometr
Wiréwka obrotowa
e \ortex
7. Instrukcja do wykonania ¢wiczenia
Do zlewki o pojemno$ci 100 ml odmierz 6 ml soku pomaranczowego, nastepnie
dodaj 10 ml etanolu. Wsadz delikatnie mieszadetko magnetyczne do zlewki,
nastgpnie ustaw ja na mieszadle magnetycznym. Rozpocznij mieszanie oraz
ogrzewanie roztworu, sprawdzajac za pomocg termometru zmiany temperatury.
Gdy temperatura osiggnie 65-70°C, dodaj 30 mg wodoroweglanu sodu. Nastepnie
zacznij odlicza¢ czas — 45 minut. Po tym czasie, przenies zlewke do pojemnika z
zimng wodg i pozostaw roztwor do uzyskania temperatury pokojowej (sprawdzaj
zmiany za pomocg termometra). Roztwoér przelej, w rownych ilosciach, do 4
falkonow, nastgpnie do kazdego z nich dodaj po 4 ml dichlorometanu, w celu
pozbycia si¢ organicznych zwigzkow, ktore nie ulegly reakcji. Falkony wstaw do
wirdowki na najwyzsze obroty, 5 minut. Z otrzymanego, dwufazowego roztworu,
zbierz tylko warstwe wodng (gorna): 2ml przenie$ do kuwety plastikowej (podpisz
ja A), pozostata ilo$¢ rozdziel po rowno na dwa falkony. Dodaj po 4 ml acetonu do
kazdego. Ponownie wsadz falkony do wiréwki na 5 min, na najwyzsze obroty. Zlej
roztwor znad osadu do pustej zlewki, a osad osusz. Do falkonéw, w ktérych znajduje
si¢ osad, dodaj po 1 ml wody dejonizowanej. Wymieszaj za pomoca vortexu, w celu
catkowitego rozpuszczenia osadu. Otrzymane roztwory polacz i przelej do kuwety
plastikowej (podpisz ja B). Zmierz widma PL otrzymanych roztwordw.

8. Zakonczenie pracy

Szklo laboratoryjne umyj woda z kranu i detergentem. Nastepnie wyptukaj woda DI.
Na koniec przemyj mata iloscig acetonu (zlewki do baniaka stojacego przy zlewie).
Posprzataj stanowisko pracy.



9. 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 roztworow
C. Zdjecie przygotowanych probek
d. Analiza zaobserwowanych réznic w kolorze i widmie PL probek, z

zaznaczeniem, ktore sa CD, a ktére CP
4. Whioski
5. Literatura

10. Zagadnienia tematyczne

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