Laborator pripravy nano a mikromateriald

Stanoveni kritické micelarni koncentrace tenzidi (CMC) na zakladé
méreni zavislosti povrchového napéti vodného roztoku tenzidu na
koncentraci - [PN]

(Oldrich Holecek, Martin Kroupa, Pavel Kupka, Jifi Charvat)
1. Uvod

Molekuly ionogennich tenzid( maiji relativné velkou nepolarni ¢ast (dlouhy alifaticky
retézec) a zpravidla mensi polarni ¢ast (na konci fetézce). Tato struktura ma za nasledek, ze
pfi urcité koncentraci ve vodném roztoku se zacnou molekuly tenzidu samovolné shlukovat do
dosti stabilnich a geometricky pomérné dobfe definovanych utvar( (napf. valcovych nebo
kulovych), zvanych micely. Tato hodnota koncentrace se nazyva kritickd miceldrni koncentrace
(CMC). Ve vodném prostredi jsou micely usporadany tak, Ze hydrofilni polarni skupiny jsou na
povrchu a nepolarni ¢asti jsou uvnitf micely. Soucasné se vznikem micel se u rady fyzikalnich
vlastnosti roztok( tenzid( (napfiklad povrchového napéti, osmotického tlaku, a elektrické
vodivosti) méni smérnice jejich zavislosti na koncentraci. Z hlediska praxe je zajimavé hlavné
to, ze v dlsledku usporadani micel mohou byt molekuly nepolarnich slouéenin, jinak ve vodé
zcela nerozpustnych, uzavieny uvniti micel a tim solubilizovany (pseudorozpustény). Jinak
receno, roztok tenzidu zaéne fungovat jako detergent a vypere z odévu mastnou $pinu az po
prekroCeni kritické micelarni koncentrace. Proto patfi hodnota CMC kdllezitym
charakteristikam tenzidd.

2. Teorie
Jednou z moznosti stanoveni CMC je proméreni zavislosti povrchového napéti o na
koncentraci tenzidu c. Tvar této zavislosti je orientacné uveden na Obr. 1, ze kterého je princip

uréeni CMC timto zpUsobem ziejmy.
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Obr. 1: Zavislosti povrchového napéti na koncentraci tenzidu
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3. Cile prace

Cilem prace je zméfit zavislost povrchového napéti roztoku tenzidu na jeho koncentraci
a nasledné ze ziskané zavislosti urcit hodnotu kritické micelarni koncentrace.

4. Popis zarizeni

Povrchové napéti roztoku lze stanovit fadou metod. V této laboratofi se pouziva

méreni  Wilhelmyho destickou na
tenziometru Sigma 703 D. Tenziometr
Sigma 703D od firmy Attension patii mezi
pristroje, které méri povrchové napéti
odtrhovaci metodou, tj., méfi silu, ktera je
potfebnd k odtrZzeni smacivého méficiho
téliska vhodného tvaru od povrchu
kapaliny. Pristroj zapneme kolébkovym
spinaCem na zadni strané, pripadné
pfedem zapojime sitovy adaptér do
zasuvky. Zakladem pfistroje je citliva
vaha, vybavena hackem, na ktery se
zavésuje mérici télisko. Tenziometr Sigma
703D pouziva dva druhy méficich télisek -
Du Nouydv krouzek a Wilhelmyho
desticku. Du Noliydv krouzek je
schematicky znazornén na Obr. 3, v této
laboratofi se nepouziva. Wilhelmyho
desticka je vidét na Obr. 2, kde je
zavésena na hacku vahy. Je zhotovena ze
specialné zdrsnéného platinového plechu.
Dale je na Obr. 2 vidét nadobka na vzorek,
ta je umisténa na stolku, jehoZ vySku nad
zakladni deskou pfistroje lze meénit
stavécim koleckem na levé strané nohy
stolku. Na predni strané nohy stolku je
fixacni Sroub, kterym Ize stolek s
nadobkou zajistit v nastavené vysce. V
horni casti pristroje je alfanumericky
displej, na ném se zobrazuje menu, ze
kterého se vybiraji pozadované funkce a
vysledky méreni. Pred nohou stolku je

Obr. 2 Celkovy pohled na tenziometr Sigma 703D

membranova klavesnice, na spodni strané hlavy pristroje tésné za hackem vahy je aretacni
Sroub (na obrazku neni vidét). Pfi jakékoliv manipulaci s pfistrojem, pfi které se daji ocekavat
otresy, nebo vznikd mozZnost pretizeni vahy vétsi silou, nez je tiha odpovidajici priblizné
pétigramovému zavaizi je tfeba vahu zaaretovat otacenim Sroubu proti sméru hodinovych
rucicek az nadoraz. Pokud pfi méfeni pristroj ukazuje stale stejnou a vétSinou zcela
nesmysinou hodnotu, je to ¢asto tim, Ze je zaaretovan, pak je tfeba aretacni Sroub povolit. Na
Obr. 4 je detail membranové klavesnice a na Obr. 5 displej pfistroje se zobrazenym menu.
Pokud na displeji neni menu, vyvold se klavesou MENU/OK. Sipkami T al se zvoli potiebna
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polozka v menu a volba se potvrdi klavesou MENU/OK.
Kldvesou MODE se vybere druh méfeni. Klavesa
CLEAR/MAX/CANCEL slouZi k ndvratu v menu o jednu polozku
nebo k preruseni jakékoliv probihajici operace. Klavesa TARE
ma obvykly vyznam a klavesou SEND se odesilaji vysledky v
pfipadé, Ze tenziometr je pripojen k pocitaci. Na zadni strané
nohy pristroje je zditka pro sitovy adaptér, pres ktery je
tenziometr napajen. Nad ni je kolébkovy spinac, kterym se
pristroj zapina. Pred jakymkoliv méfenim by mél byt pfistroj
zapnut alespon pal hodiny.

Obr. 3 Du Noliylv krouzek
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Obr. 4: Detail membranové klavesnice
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Obr. 5: Displej se zobrazenym menu

4.1. Kalibrace vahy tenziometru
Pokud se na tenziometru delsSi dobu neméfilo, nebo se s nim hybalo, je treba
zkalibrovat vahu pfistroje. ProtozZe tento ukon je jednoduchy a neznamena velkou ztratu casu,
doporucuje se provést kalibraci pred kazdym mérenim. Pred kalibraci musi byt ptistroj
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nejméné pUl hodiny zapnuty. Je-li tato podminka splnéna, vybereme pfi prazdném hacku vahy
v menu polozku "Calibrate balance", pfistroj odpovi hldasenim

"Please make sure that the balance hook is empty. Wait until the balance reading is stable and
press OK"

Kdyz po ustdleni ¢teni vahy stiskneme OK, objevi se na displeji hlaseni

"Please hang a calibration weight of 1.7854 grams on the hook and wait until the reading is
stable. Then press OK".

Pokud hmotnost kalibracniho zavazi uvedena na jeho obalu nesouhlasi s hodnotou, ktera se
objevi na displeji, zrusime kalibraci tlacitkem CLEAR/MAX/CANCEL a fidime se pokyny v
nasledujicim odstavci.

Kalibracni zavazi je mosazny vélecek o priméru 10 mm a tloustce 3 mm s otvorem
uprostred. Za tento otvor ho zavésime na hacek pfistroje a po ustaleni Cteni stiskneme OK.
Objevi se pokyn "wait" a po jeho zmizeni hlaseni "Calibration completed". Tim je kalibrace
skoncena a mGzZeme zacit méfit.

4.2. Ulozeni hmotnosti kalibracniho zavazi do paméti pristroje
Zvolime v menu polozku "Set calibration weight", na displeji se objevi vaha kalibracniho
zavaii, ktera je praveé v paméti. Kursor je nastaven na prvni Cislici V pripadé potreby ji zvySime
klavesou T nebo snizime klavesou  a schvalime kldvesou OK. Kurzor prejde na dalsi cislici, po
schvaleni posledni Cislice je nova hodnota uloZena v paméti. Udélate-li béhem vkladani
chybu, stisknéte klavesu CLEAR/MAX/CANCEL a zadejte vse znovu od zacatku.

4.3. Méreni povrchového napéti
Postup méreni je mozné shrnout do nasledujicich deseti boda.
1) Nejprve umyjeme vsechny nadobky na vzorek, které hodlame pouzit, horkou vodovodni
vodou, pak oplachneme ethanolem, znovu umyjeme horkou vodovodni vodou a nakonec
vyplachneme deionizovanou vodou
2) Do misky nalijeme vzorek do vysky asi 2 cm a postavime ji na stolek spustény do dolni polohy
3) V menu vybereme polozku ,Set density difference” a dosadime za ni rozdil hustoty mérené
kapaliny a hustoty vzduchu. Hustotu kapaliny bud' najdeme v tabulkach, nebo ji musime zméfrit
(viz nasledujici odstavce). Za hustotu vzduchu miizeme dosazovat 0.0012 g cm3. Hustota vody
je pfi 20 °C 0,9982 g cm3.
4) Vystoupime z menu volbou "Exit menu" a klavesou MODE vybereme ,Wihelmy plate
measurement”
5) Wilhelmyho desticku oplachneme deionizovanou vodou, pak ethanolem, znovu
deionizovanou vodou a vyZihame ji v nesvitivém plameni lihového kahanu (v plameni ji
nesmime drzet déle nez 5 sekund, Zihdame pokud mozno jen desticku a ne zavésovaci dratek).
Po vyZihani ji zavésime na hacek tenziometru.
6) Zvedneme stavécim koleckem stolek se vzorkem tak vysoko, az se potopi asi 3 milimetry
desticky. Fixacni Sroub pfitahneme pravé jen tak, aby stolek se vzorkem nesjizdél vlastni vahou
dold.
7) Stolek opét snizime pravé jen tak, aby se celad desticka odtrhla od kapaliny a po ustaleni
Cteni vahy stiskneme tlacitko TARE.
8) Zvysime stolek tak, aby se Wilhelmyho desticka pravé dotkla hladiny vzorku a po ustaleni
vahy odecteme primérnou hodnotu povrchového napéti. Na zacatku ulohy nejprve méfime
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hodnotu povrchového napéti pro deionizovanou vodu. To md mit hodnotu 71,97 mN m.
Pokud se hodnota vyrazné (vic nez + 3 mN m™) lisi, nahldsime to vedoucimu cviéeni.

9) Po skonceni méreni oplachneme vsechny pouZité nadobky a Wilhelmyho desticku
destilovanou vodou a dame uschnout.

10) Vypneme tenziometr spinaéem na pristroji a vytahneme sitovy adaptér ze zasuvky.

4.4. Méfeni hustoty

K méreni hustoty pouZijeme hustotni sondu, coZz je sklenéna kulicka opatfena
zavésnym dratkem. Do nadobky na vzorek nalijeme kapalinu, jejiz hustotu chceme méfit a
nadobku postavime na stolek tenziometru staZzeny do dolni polohy. Tla¢itkem MODE
nastavime maéd "density". Pak opatrné zavésime Cistou a suchou hustotni sondu na hacek vahy
a stiskneme tlaéitko TARE. Na displeji by se méla objevit hodnota 0.0012 kg I* (hustota
vzduchu). Pokud se tak nestane, bude tfeba provést kalibraci hustotni sondy podle odstavce
6. Je-li vSe v poradku, zvedneme stolek pfistroje tak, aby sklenénd kulicka sondy byla pravé
celad potopena, a po ustaleni udaje odecteme na displeji hustotu vzorku.

4.5. Kalibrace hustotni sondy

Do nadobky na vzorek nalijeme destilovanou vodu o teploté 25 °C, nadobku postavime
na stolek tenziometru nastaveny do dolni polohy. Zvolime v menu polozku "Calibrate density
probe" a stiskneme OK. Pfistroj reaguje hlasenim: "Please hang the density probe on the
balance hook. Wait until the balance reading is stable and press OK". Zatidime se podle tohoto
pokynu, na displeji se objevi: "wait" a pak hlaseni "Please lift the sample stage so as to
submerse the glass ball and fix the stage level. Press OK when ready". Po splnéni tohoto
pokynu je nova kalibrace hustotni sondy uloZena.

5. Postup prace

Ze vzorku tenzidu se pripravi potfebné mnozstvi zasobniho roztoku navadzenim vzorku na
predvazkach (staci na 0,01 g), rozpusténim ve vodé a kvantitativnim prevedenim do odmérné
bariky. Banku zaSpuntujeme, aby se co nevice omezil styk s vzduchem. V pfipadé pomalu se
rozpoustéjicich tenzidl dostanete pfimo hotovy zasobni roztok. Ze zdsobniho roztoku se
pfipravi pracovni roztoky fedénim. Konkrétni hodnoty koncentraci, pfi kterych je tfreba méfit,
budete mit uvedeny ve formulari protokolu, ktery dostanete prfed zaCatkem prace.

5.1. Stanoveni povrchového napéti
V pracovnich roztocich tenzidu se proméfi povrchové napéti podle navodu v odstavci
"Popis zafizeni". Postupuje se tak, Ze se nejprve proméri Cisté rozpoustédlo (voda) a dale se

evvs

napéti Cistého rozpoustédla je mozné prevzit z tabulek.
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6. Zpracovani vysledku

Ziskané vysledky se vyjadri graficky jako zavislost povrchového napéti (o) na koncentraci
tenzidu. Kritickd micelarni koncentrace se stanovi z pruseciku linearnich ¢asti dané zavislosti
(viz Obr. 1). Ten lze zjistit graficky, nebo je mozné body nad a pod CMC vyrovnat linearni
regresi (napfiklad v Excelu) a souradnice prlseciku nalézt feSenim takto vzniklé soustavy dvou
rovnic o dvou neznamych. Nejpozdéji do tydne poslete vypracovany protokol na email a na
nasledujicim laboratornim cviceni odevzdejte vyplnény formulaf protokolu.

7. Bezpecnostni pokyny

e Tenziometr jsou v podstaté velmi citlivé vahy opatfené silomérnym clenem.
Je zapotiebi s nimi manipulovat s maximalni opatrnosti.

e 7ihani platinové Wilhelmyho desti¢ky je alespori poprvé tfeba provadét pod
dohledem vedouciho cviceni. Je zakdazano Zihat desticku namocenou do jakékoliv
hotlavé latky.

e Platinova desticka je velice mékka a snadno se nespravnou manipulaci poskodi. Je
potfeba zkontrolovat jeji tvar na zaCatku méreni. Pokud neni jeji spodni hrana
rovnobéznad s hladinou, bude nepfiznivé ovlivnéno méreni.

8. Kontrolni otazky

1. Jak souvisi praci u¢innost detergentt s hodnotou CMC?

2. O kterych fyzikdlnich veli¢indch je vam znamo, Ze meéreni jejich zavislosti na
koncentraci lze vyuZzit ke stanoveni CMC?

3. Pokuste se vysvétlit, proc se Wilhelmyho desticka pred vlastnim mérenim povrchového
napéti musi nejprve lehce smocit v mérené kapaliné?

4. Jaky je princip méreni hustoty kapaliny na tenziometru?

5. Na co si dat pfi méreni pozor?



