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Nanoczastki

Nanotechnologia to jedna z najintensywniej rozwijanych dziedzin badawczych we

wspotczesnym materiatoznawstwie. Nanomateriaty mozemy podzieli¢ ze wzgledu na

ksztatt (nanorurki, nanoczastki) oraz materiat wykorzystany do ich otrzymywania

(metaliczne, ceramiczne, weglowe, polimerowe).

Nanoczastki srebra - otrzymywanie

Jedna z najczesciej stosowanych metod otrzymywania nanoczastek srebra jest

redukcja chemiczna, czyli reakcja redukcji soli srebra przez zwigzek redukujacy

(reduktor) do niejonowych atomow srebra. Reakcja ta najczesciej jest przeprowadzana

w obecnosci stabilizatora, ktory zapobiega agregacji nowopowstatych nanoczastek.

Stezenia oraz wzajemny stosunek molowy zastosowanych reagentéw wptywaja na

rozmiar, a tym samym wtasciwosci otrzymanych nanoczastek.

Proces otrzymywania obejmuje trzy etapy:

1.

2.

Redukcja soli srebrowych - reduktor przekazuje elektrony jonom srebra Ag+
prowadzgc do powstania niejonowych metalicznych atoméw srebra Ag, ktére
zderzajac sie ze soba ulegaja nukleacji. W ten sposéb tworzg sie stabilne zarodki
krystalizacji o rozmiarze 1-2 nm

Agt + e” - AQ°

Wzrost nanoczastek - dalsza redukcja jonéw srebra oraz przytaczanie sie ich na
powierzchni utworzonych jader. Etap ten trwa do momentu wyczerpania jonéow
(redukcji wszystkich jonéw obecnych w Srodowisku reakgcji)

Zapobieganie dalszej agregacji nanoczastek poprzez dodanie Srodkow
stabilizujgcych. Nowopowstate czastki maja tendencje do agregacji i w
konsekwencji - utraty swoich charakterystycznych wtasciwosci. Jest to etap

niekorzystny, dlatego tez aby go uniknac¢ stosuje sie stabilizatory
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Najczesciej stosowanym Zrodtem srebra jest AgNO3z ze wzgledu na state tempo
syntezy w ciggu catej reakcji. Przy stosowaniu innych soli srebrowych, takich jak: AgBF4,
AgClO4 lub AgPF¢, zaobserwowano spadek szybkosci reakcji po uptywie okoto 10 minut
od jej rozpoczecia. Jako reduktory uzywane sg zaréwno proste zwigzki, np. etanol,
cytrynian sodu, formaldehyd, cytrynian sodu, glukoza, zelatyna, jak i zwiazki bardziej
ztozone, np. utropina lub hydrochinon.

Role stabilizatora petnig zazwyczaj polimery takie jak np. poliwinylopirolidon
(PVP) - homopolimer, ktérego polarne grupy wykazuja duze powinowactwo do
nanoczastek srebra, pokrywajac ich powierzchnie i zapobiegajac jednoczesSnie agregacji.
Inne polimery stosowane jako stabilizatory to m.in. alkohol poliwinylowy (PVA) lub
dodecylosiarczan sodu (SDS).

Proces powstawania nanoczastek silnie zalezy od ilo$ci oraz stosunkéw dodanych
reagentéw. Przyktadowo, zbyt niska ilo$¢ stabilizatora moze w niewystarczajacy sposéb
pokry¢ zredukowane czastki srebra, ktore zaczng agregowaé, w rezultacie dajac
mieszanine nanoczastek o réznych rozmiarach. Zbyt duzy stosunek molowy dodanego
stabilizatora do soli srebrowej, moze z kolei zahamowac proces redukc;ji i nanoczastki
srebra nie powstana. Stezenie reduktora w stosunku do Zrodta jonéw srebra ma wptyw
na szybkos¢ i wielko$¢ powstajacych nanoczastek. Duzy stosunek molowy sol srebrowa:
reduktor powoduje powstawanie wielu matych jader, a w efekcie powstanie matych
nanoczastek o monodyspersyjnym rozktadzie Srednic. Zmniejszenie tego stosunku,
powoduje powstawanie mniejszej ilosci jader i ich stopniowy wzrost, co prowadzi do

powstania wiekszych nanoczastek o bardziej zr6znicowanych Srednicach.
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Wykonanie ¢wiczenia
Materiaty i sprzet:

Mieszadto magnetyczne z kontrolg temperatury
Waga analityczna

Pipety

Spektrofotometr UV-VIS

Analizator rozmiaru czastek DLS (ZetaSizer NanoZS)

G Wi

Odczynniki:

Azotan srebra [AgNO3]
Roztwor polialdehydodekstranu PAD (stezenie 100 g/1)

Roztwory do przygotowania:
1. Rozcienczy¢ wyjsciowy roztwor PAD do uzyskania po 10 ml roztworéw o

ponizszych stezeniach: 1 g/1 PAD; 2,5 g/1 PAD; 4 g/1 PAD; 5 g/1 PAD; 6 g/1 PAD.
2. 0,1 Mroztwoér AgNO3 (Mw=169,87 g/mol) o objetosci 5 ml.

Przebieg reakcji

1. Wiaczy¢ mieszadto magnetyczne i ustawi¢ temperature kapieli wodnej na 500C.
Roztwo6r PAD umies$ci¢ w ciemnym naczyniu z mieszadetkiem magnetycznym, a
nastepnie roztwory umiesci¢ na mieszadle w tazni wodnej. Mieszanie nastawi¢
na okoto 300 obrotéw na minute. Stabilizowa¢ temperature roztworéw PAD
przez okoto 10 minut.

2. Do roztworéw PAD dodac¢ po 100 pl 0,1M roztworu AgNO3 w celu rozpoczecia
reakcji redukc;ji soli srebra i otrzymywania nanoczastek.

3. Reakcje prowadzi¢ przez zadany czas.

4. Po zakonczeniu reakcji naczynia z otrzymanymi czastkami wyjac z kapieli
wodnej i pobra¢ odpowiednig objetos¢ do dalszych analiz

5. Wykona¢ pomiar widma absorpcji w zakresie dtugosci fal od 300 nm do 700 nm.

6. Wykonac¢ pomiar rozmiaru otrzymanych nanoczastek technikg DLS. Probki
rozcienczy¢ w razie koniecznosci.

Wariant I - okres$lenie wptywu stezenia reduktora na rozktad wielko$ci nanoczastek

Reakcja prowadzona jest dla 5 stezen PAD: 1 g/1 (wariant I1), 2.5 g/l (wariant12), 4 g/I
(wariant I3), 5 g/I (wariant 14) i 6 g/l (wariant (I5) przez okres 2h

Wariant II - okreslenie wptywu czasu reakcji na rozktad wielko$ci nanoczastek

Reakcja prowadzona jest dla stezenia PAD 6g/1 przez okres 0.5h (wariant II1), 1h
(wariant I12) i 1.5h (wariant I13)
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Sprawozdanie powinno zawierac:
- krétki opis wykonania ¢wiczenia
- obliczenia konieczne do prawidtowego sporzadzenia roztwor6w reagentow

- zestawienie widm UV-VIS dla kazdego analizowanego wariantu; prosze podac dtugos¢
fali dla ktorej wystepuje charakterystyczny pik §wiadczacy o obecno$ci nanostruktur
dla kazdego analizowanego wariantu oraz okres$li¢ wptyw stezenia reduktora oraz
czasu trwania reakcji (w szczeg6lnosci prosze okresli¢ czy zmianie ulega wielko$¢ piku
oraz dtugosc fali, przy ktérej wystepuje)

- wyniki pomiaréw wielko$ci czastek uzyskane za pomoca DLS dla kazdego
analizowanego wariantu; proszepodac interpretacje wynikow (w szczegélnosci wptyw
czasu i stezenia reduktora na liczbe populacji oraz wielkos$¢ otrzymanych struktur)

- wnioski

Zagadnienia do wejsciowki:

Tres¢ instrukcji do ¢wiczenia

Metoda dynamicznego rozpraszania $wiatta - DLS (zasada dziatania urzadzenia Malvern)
— (Dynamic Light Scattering: An Introduction in 30 Minutes)

Publikacja ,Silver nanoparticles: Synthesis methods, bio-applications and properties”, E.
Abbasi et al, 2014, w szczegdlnoSci: metody otrzymywania nanoczastek srebra,

zastosowanie, mechanizm dziatania antybakteryjnego



