Laborator pfipravy nano a mikromaterialti

Priprava nanocastic zlata a stribra — [AU]

(Pavel Rezanka)

1. Uvod

Vlastnosti material( se méni v zavislosti na velikosti ¢astic. Napf. zlato nebo stfibro ma
zcela odlisné vlastnosti, existuje-li ve formé nanocastic. V pfipadé téchto dvou prvkd lze
pripravit koloidni roztoky nanocastic riznych barev (absorbuiji viditelné zareni (380-780 nm)).
Mimo jiné zavisi barva koloidu na velikosti a tvaru nanocastic. K pfipraveé stabilniho koloidniho
roztoku nanocastic chemickou redukci soli je tfeba vhodné zlatité nebo stfibrné soli
a redukéniho Cinidla poutzit i stabiliza¢ni Cinidlo. Tato latka elektrostaticky nebo stericky brani
shlukovani ¢astic do agregatll tak velkych, Ze jiz netvofi stabilni koloid — dojde k vysrazeni,
precipitaci.

2. Teorie

K agregaci pfipravenych nanocastic mlzZe dojit napriklad v pripadé, Ze zvysSime iontovou
silu roztoku, ¢imZ sniZime schopnost nanocastic se navzdjem odpuzovat. Timto dojde
k agregaci, kterd je u nanocastic doprovazena dobre pozorovatelnou zménou barvy roztoku.
Odolnost nanocastic vici agregaci lze zvysit pridanim cinidla (napfiklad polyethylenglykolu,
zkratka PEG), které se adsorbuje na povrch nanocastic. Na nanocasticich dochazi k rozptylu
svétla — tzv. Tyndallové jevu — a tudiZ je moZné pozorovat stopu paprsku v roztoku nanocastic
v kolmém sméru. Homogenni roztoky paprsek nerozptyluji, a tudiz v kolmém sméru neni
pozorovatelna stopa laseru v roztoku. Timto jednoduchym testem lze dokdzat pfitomnost
nanocdstic a malych mikrocastic (do velikosti 1000 nm). Pozor — s laserovym ukazovatkem
zachazejte opatrné a nikdy se nedivejte pfimo do laseru, nebot laserovy paprsek poskozuje
sitnici.

3. Cil prace

1. Pfiprava nanodastic zlata, jejich povrchova modifikace a zjiSténi stability rdzné
modifikovanych nanocastic zlata pfi zvysujici se iontové sile roztoku.
2. Ptiprava nanocastic stfibra.

4. Postup prace

4.1. Pfiprava nanocdstic zlata

NiZe popsany postup pro pripravu nanocastic zlata vychazi z publikovaného postupu pro
pfipravu nanocastic o velikosti kolem 15nm. Jednd se o metodu pfipravy nanocdstic
zaloZzenou na redukeci citratem, pfi které citrat slouzi jako redukéni i stabilizaéni ¢inidlo.

Do dvojhrdlé 100 ml banky nalijte 48 ml destilované vody, vloZzte magnetické michadlo
a do Sirokého zabrusu (NZ 29/32) nasadte redukci a na ni zpétny chladi¢. Do druhého hrdla
dejte septum. Banku umistéte do olejové lazné a teplotu [dzné nastavte na reguldtoru na
140 °C.



Laborator pfipravy nano a mikromaterialti

Mezitim si pfipravte potfebné roztoky:

1) roztok citratu sodného rozpusténim 25 mg dihydrdtu citratu sodného ve 4 ml
destilované vody.

2) roztok vysokomolekuldrniho PEGu rozpusténim 6 mg PEG5000 ve 2 ml destilované
vody.

3) roztok nizkomolekuldarniho PEGu rozpusténim 6 mg PEG200 ve 2 ml destilované vody.

Oba roztoky PEGU dejte sonikovat na alesport 30 minut, kazdych 5 minut roztoky ze

sonikacni 1azné vyjméte, intenzivné protrepejte a vlozte zpét.
4) roztok dusi¢nanu stfibrného rozpusténim 14 mg AgNOz v 1,5 ml vody
5) 10 ml roztoku chloridu sodného (M = 58,44 g/mol) o koncentraci 1 mol/L

AZ voda zacne vfit, pfidejte injekéni stiikackou septem 2 ml zasobniho roztoku K[AuCls]
(2,5 mg/ml) a 2 ml roztoku citratu sodného. (Zbytek roztoku citratu nevylévejte, bude se vam
hodit i pfi pfipravé stfibrnych nanocastic.)

Reakéni smés varte 10 minut za stalého michani. BEéhem této doby pozorujte barevné
zmény roztoku a pozorované zmény zaznamenejte do protokolu. Po uvedené dobé odstavte
banku z olejové lazné, otrete ji od oleje a zchladte pod tekouci studenou vodou.

Do tfi 4ml vialek odpipetujte po 2 ml roztoku nanodastic. Laserovym ukazovatkem posvitte
skrz vialku s nanocasticemi zlata a skrz roztok NaCl. Pozorovani zapiste do protokolu.

Do jedné zvialek s nanocasticemi pridejte 0,5 ml roztoku PEG5000, do druhé 0,5 ml
roztoku PEG200 a do tfeti 0,5 ml H,0. Po promichani odpipetujte 2 ml jednoho z roztokd
nanocastic do kyvety a po zméreni slepého pokusu zmérte spektrum vzorku a provedte export
do pocitace. Do kyvety se vzorkem nasledné odpipetujte 30 ul roztoku NaCl, roztok v kyveté
promichejte a zmérte spektrum a provedte export do pocitace. Tento postup opakujte
deveétkrat, tj. do celkového pridani 300 pl roztoku NaCl. Postup opakujte i pro dalsi dva roztoky
nanocastic.

Do protokolu vlozte graf zavislosti zkorigované absorbance (zahrnte fedéni roztokem NaCl)
na koncentraci NaCl vkyveté pro vSechny 3 roztoky nanocastic (s vodou, sPEG200,
s PEG5000).

4.2. Pfiprava nanocdstic stfibra
Podobné jako u pFipravy nanocastic zlata, je i postup na pfipravu nanocastic stribra zalozen
na redukci citrdtem. Vznikajici nanocastice jsou ale polydisperzni s primérnou velikosti 45 nm.

Do dvojhrdlé 100ml bariky nalijte 50 ml destilované vody, vlozte magnetické michadlo, do
Sirokého zabrusu (NZ 29/32) nasadte redukci a na ni zpétny chladi¢. Do druhého hrdla dejte
septum. Banku umistéte do olejové lazné a vodu privedte k varu (teplotu lazné nastavte na
reguldtoru na 140 °C). Potom injekéni stfikackou pridejte septem 1 ml roztoku AgNOs a 1,6 ml
roztoku citratu sodného. Reakéni smés varte 15 minut za stalého michani. Béhem této doby
pozorujte barevné zmeény roztoku a pozorované zmény zaznamenejte do protokolu. Po
uvedené dobé odstavte banku z olejové 1azné, nechte ji zchladnout na laboratorni teplotu
a otfete od oleje. Laserem posvitte skrz bariku a pozorovani opét zapiste.
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20 nm
Snimek z TEM nanocastic zlata ziskanych Snimek z TEM nanocastic stfibra ziskanych
redukci citratem redukci citratem

5. Bezpecnostni pokyny

1. Banky s chemikalii vzdy po odebrani potfebného mnozstvi peclivé uzavriete.

2. Po zapnuti topeni na michacce si davejte pozor na jakykoliv dotek s topnou plochou
a olejovou lazni.

3. Slaserovym ukazovatkem zachazejte opatrné a nikdy se nedivejte pfimo do laseru,
nebot laserovy paprsek poskozuje sitnici.

6. Kontrolni otazky

Co to jsou nanocastice?

Na ¢em zavisi barva koloidniho roztoku nanocastic?

Co je to TyndallQv jev?

Pro¢ dochazi pfi zvySeni iontové sily k agregaci nanocastic?

Pro¢ se ma na reguldtoru nastavit 140 °C, kdyz je teplota varu vody 100 °C?
Cim budete v praci povrchové modifikovat nanocastice zlata?

K jakému ucelu budete k nanodasticim pridavat roztok chloridu sodného?
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