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Uvod

Stiibro je spolu se zlatem Siroce vyuzivadno jiz po tisicileti a to zejména k vyrobé
Sperkli, pracovnich nastroji, zubnich plomb ¢i fotografii. Uz v davnych dobach bylo
stiibro pouZivano pro jeho desinfekéni vlastnosti. Napiiklad Rekové pouzivali stiibrné
nadoby k uchovani vody ¢i vina a stfibrny prach k 1é€bé viedii. AZ do objeveni antibiotik
byly stiibrné slouceniny jednou z hlavnich zbrani proti infekci ran. V roce 1884 némecky
porodnik C.S.F. Crede piedstavil 1% dusi¢nan stfibrny jako o¢ni roztok proti zdnétu oci
u novorozenci, co je pravddpodobné prvni védecky zaznam lékarského vyuziti stiibra.’

Kovov¢ sttibro je pfedmétem novych primyslovych technologii. AvSak v dnesni
dobé je nejvetsi zajem o stiibro, které mé rozméry nanometrti. Diky malym rozmértim
vykazuji stfibrné nanocCastice neobvyklé fyzikalné-chemické vlastnosti, ale také
biologickou aktivitu. Objevenim povrchem zesilené Ramanovy spektroskopie (SERS)
a diky antibakterialni aktivité jsou stfibrné nanoc¢astice nejzkoumangjsi a nejpouzivanéjSim
kovem v ramci nanomateriali. Vyrabi se napt. obvazy nebo protézy pokryté nanocasticemi
stfibra, ale také barvy, praci prostiedky a textilie, které obsahuji tyto nano&astice.'

Zékladni problém aplikace nanocastic stfibra je spojen s nedostatecnou stabilitou
jejich disperzi, coz vede ke vzniku agregati. Dochézi-1i k agregaci ¢astic, ztraci koloidni
stiibro n€které unikatni vlastnosti jako napf. antibakteridlni aktivitu. Proto se stabilitou
koloidnich ¢astic zabyva mnoho védeckych praci. Jako jedny z moznych stabilizatort,
které se pouZivaji a zkoumaji, jsou riizné tenzidy nebo polymery.'

Cilem této bakalaiské prace je pfiprava a studium agregatni stability nanocastic
stiibra stabilizovanych polymery sriiznou molekulovou hmotnosti a to konkrétné
polyakrylovou kyselinou a jejimi sodnymi solemi. Ke studiu agregatni stability byla
pouzita metoda elektrolytické koagulace a zvolenymi koagulacnimi Ccinidly byly

polyektrolyt poly(diallyldimethylammonium) chlorid a elektrolyt Ca(NOs), - 4H,0.
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1. Disperzni soustavy

Tyto soustavy jsou tvofeny disperznim prostfedim (dispergens), ve kterém je rovnomérné
rozptylena disperzni faze (dispersum). Mezi Casticemi dispergované faze a disperznim
prostiedim je fazové rozhrani.”™ Tvoii-li disperzni faze a disperzni podil jedinou fazi,
nazyvame tyto disperze homogenni. Jako heterogenni disperze oznaCujeme disperze, ve
kterych disperzni faze a disperzni prostiedi predstavuji dvé odligné faze.®

Disperzni soustavy lze rozdélit podle velikosti dispergovanych castic do 3 skupin.
Analyticky disperzni systémy, u nichz 1ze dokazat obsah dvou a vice druhli hmoty pouze
chemickou analyzou, protoze nejsou viditelné ani elektronovym mikroskopem. Velikost
&astic v tomto systému je mensi nez 10" m. Hrub& disperzni systémy, jejichz astice jsou
rozeznatelné pouhym okem, maji velikost ¢astic od 10° m a vyse a tieti skupina jsou
koloidng disperzni systémy, které obsahuji &astice v rozmezi 10” az 10° m. K vyjadfeni
velikosti Castic disperzni soustavy pouzivame stupen disperzity. Stupenn disperzity je
pfevracend hodnota linearniho rozméru Castic a je zdkladni charakteristikou rozptyleni
disperzni faze. Disperzni soustavy lze rozdélit také podle tvaru disperznich ¢éstic na

korpuskularné disperzni, laminarng disperzni a fibrilarné disperzni.*

2. Koloidni soustavy

Koloidni chemie zahrnuje systémy, ve kterych jedna nebo vice slozek ma alespon jeden
rozmér od nanometrt (10°m) do mikrometri (10°).* > Koloidni soustavy lze oznagit jako
soly. Je-li disperzni prosttedi plynné, jedna se aerosoly, je-li disperzni prostiedi kapalné,
pouzivé se vyrazu lysoly.”

Lyosoly délime podle charakteru fazového rozhrani na lyofilni a lyofobni. Lyofilni
disperze vznikaji samovolnym rozpouSténim tuhych latek v kapaliné, jsou
termodynamicky stalé¢ a nemaji ostie vymezené fazové rozhrani. Naopak lyofobni disperze
maji ostfe vymezené fazové rozhrani, jsou termodynamicky nestilé a soly lyofobnich
koloidt se pfipravuji bud’ mechanickym rozptylenim anebo chemicky. VétSinou je nutné

stabilizovat je proti koagulaci.’
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2.1. Kinetické vlastnosti

2.1.1. Browntiv pohyb
Castice disperzniho podilu v disperznim prostiedi vykonavaji neustaly chaoticky pohyb,

ktery lze u hrubé disperznich soustav pozorovat okem, u koloidnich disperzi pod
mikroskopem. Molekuly disperzniho prostfedi neustile naraZzi na koloidni ¢astice, ¢imz
dochdzi k pohybu téchto ¢astic. Poprvé tento pohyb pozoroval R. Brown na pylovych
zrnkach.” Intenzita Brownova pohybu roste steplotou a se zmen3ujicimi se rozméry

astic.®

[

/

Obr. 1. Nirazy molekul disperzniho prosti-edi do koloidni &astice.*

2.1.2. Difuze

Pti difuzi dochéazi k pohybu molekul z mist s vy$si koncentraci do mist s niz$i koncentraci.
Je to pfimy dasledek Brownova pohybu, tzn. je dana tepelnym pohybem kapaliny. Difuzi
dochazi k rovnomérnému rozd¢leni ¢astic. Charakterizujeme ji I. Fickovym zdkonem.’

dc
J=-D)— 1
. (1)

kde D je difuzni koeficient a J vyjadiuje difuzni tok a pomér dc/dx udavd zménu

I ’ e v 7 3
koncentrace se vzdalenosti od zvoleného pocatku.

2.1.3. Osmoza
Je jev, kdy dochazi k vyrovnani koncentraci roztokti odd¢lenych polopropustnou
membranou. Tato membrana dovoluje prichod pouze molekuldm disperzniho prostiedi.
Dochazi tak k pohybu molekul disperzniho prostiedi z mist s niz§i koncentraci do mist
s vyS8i koncentraci a tim se snizuji koncentra¢ni rozdily. Sila, ktera zptsobuje tento pohyb,
se nazyva osmoticky tlak, znac¢i se m a udava se v Pascalech. Osmoticky tlak popisujeme
6

van’d Hoffovou rovnici.*

T = (RT )

11



kde ¢ vyjadfuje molarni koncentraci (mol'm™) a R je univerzalni plynova konstanta

(8,314 J- K ' mol ™).

2.1.4. Sedimentace
Koloidni castice také podléhaji gravitatnimu plisobeni. U hrubych disperzi konci

sedimentace usazenim c¢astic na dn€¢ nadoby. U systému s vy$Sim stupném disperzity se
uplatnuje 1 tepelny pohyb cCastic. Brownovym pohybem se zacinaji vyrovnavat
koncentraéni rozdily, které vznikaji plisobenim sedimentace. Proti sedimentaci plsobi
difuze, ktera probihd smérem vzhlru. Za urcity ¢as se ustanovi sedimentacni rovnovaha,
tj. d¢j, kdy se koncentrace cCastic v jednotlivych vrstvdch neméni s ¢asem. Hmotnost,
hustota &astic a velikost gravita¢niho zrychleni rozhoduje o rychlosti a rozloZeni &astic.”
ProtoZze rychlost sedimentace v gravitatnim poli u koloidnich disperzi je velmi
malé a sedimentacni rovnovéaha se ustanovuje velmi pomalu, vyuZziva se ultracentrifugace.
V centrifugach je slab4d gravitaéni sila nahrazena odstfedivou silou, kterd je az

400000 x vetsi.*®

2.2. Optické vlastnosti

Optické vlastnosti koloidnich soustav patii mezi vyznamné jevy. Intenzita svételnych
paprskil pfi prichodu disperzni soustavou se zmenSuje, coz je disledek pravé absorpce
a rozptylu svétla. Oba efekty zavisi na charakteru disperzniho systému a na vinové délce
svétla. U koloidnich disperzi prevlada rozptyl svétla, kdezto u analyticky disperznich

systémi se uplatiiuje prava absorpce.’

2.2.1. Absorpce zareni

Pti absorpci zafeni hmotou dochazi ke zvySeni vnitini energie molekul systému, ktera se

pfeméni v teplo. Absorpci svétla popisuje Lambert-Beeriv zdkon.*’

1
A= "log—=¢zd (3)
IO
kde I je intenzita zafeni pro§lého latkou, Iy je intenzita dopadajiciho zafeni, € je absorp¢ni

koeficient, ¢ je koncentrace latky a d je tloustka vrstvy (kyvety).*

12



2.2.2. Rozptyl svétla
Jev, kdy je zatfeni opét emitovano ve form¢ svételné energie. Prochazi-1i svétlo koloidnim

systémem, je Cast svétla rozptylena. Rozptyl svétla 1ze pozorovat pouze u soustav, kde se
1i8i index lomu disperznich ¢astic a index lomu disperzniho prostiedi. Jsou-li rozméry
disperznich castic srovnatelné nebo men$i nez vinova délka dopadajiciho svétla, pak
v tenkych vrstvach jsou koloidni disperze v prochazejicim svétle Ciré, v siln€jSich vrstvach
se jevi jemny zakal.* ° Rozptyl svétla roste s klesajici vinovou délkou a s rostouci velikosti
koloidnich &astic. Mé&Fenim rozptylu svétla Ize zjistit koncentraci a velikost ¢astic.*
Rayleigh jako prvni vypracoval vroce 1871 teoreticky popis rozptylu svétla na
koloidnich ¢asticich. Teorie byla vypracovana pouze pro kulovité ¢astice, malé ve srovnani

s vlnovou délkou pouzitého svétla a které jsou od sebe dostate¢nd vzdaleny.®’

JE L PR (4)

kde r je vzdalenost od detektoru a & je permitivita vakua.>®

2.2.3. Metody vyuzivajici rozptylu svétla
2.2.3.1. Nefelometrie, turbidimetrie
M¢étime-li pfimo intenzitu rozptylen¢ho svétla, jedna se o nefelometrii. Lze také meéfit
zeslabeni primarniho paprsku, coz je zplsobeno rozptylem pii pruchodu paprsku
disperznim prosttedim. Tato metoda se nazyva turbidimetrie.>’
1/
~log —=71 (5)
[0

kde 7 je turbidita soustavy.™’

2.2.3.2.  Mikroskopie
Ultramikroskopie

Ultramikroskopie je metoda vyuZivajici Tyndallova jevu. Tyndall pozoroval, Ze pfi
prichodu koloidni soustavou se svételny paprsek jevi jako kuzel (efekt rozsitujiciho se
paprsku). Pii ultramikroskopii neptfichazi do objektivu primédrni paprsek, ale svétlo
rozptylené disperznimi &asticemi. Castice se pak jevi jako svétlé body na tmavém

£ 4,9
pozadi.™

13
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Obr. 2. Schéma ultramikroskopu.*

Elektronova mikroskopie
Metoda vhodnd k pfimému studiu velikosti a tvaru koloidnich ¢astic. Oproti optické
mikroskopii se nepouziva svételnych paprski, ale svazek rychle leticich elektront.

Pouzivame tak zafeni kratké vinové délky.*>

2.2.3.3.  Dynamicky rozptyl svétla
Dynamicky rozptyl svétla (Dynamic Light Scattering — DLS) je jedna z nejoblibenéjsSich
experimentalnich technik pouzivanych k méteni velikosti koloidnich castic. Jako zdroj se
pouziva monochromatické, koherentni zafeni napt. laser a tim dochazi v urcitych smérech

k interferenci.!® !

Tato interference zplisobuje zesileni intenzity rozptyleného zateni.
Difuzni pohyb castic vyrazné ovliviiuje tento efekt a zplsobuje tak kolisani intenzity
rozptyleného zafeni v Gase okolo primérné hodnoty.* Analyza téchto kolisani umoziuje
vytvoreni korelacni funkce k vymezeni difuzniho koeficientu ¢astic, ktery je pfevedeny na
hydrodynamicky primér Castic. Velikost ¢astic je spocitana z tohoto hydrodynamického

- R .11
priméru pomoci Mieho teorie.

2.3.Reologie

Reologii popisujeme jevy spojené s deformaci ¢i tokem zpiisobenym vnéjSimi silami.
Deformace muze byt vratnd. Pokud piestanou plisobit vnéjsi sily, které na latku pisobily,
muze se vratit do ptivodniho tvaru a toto se nazyva elastické chovani. Chovani visko-
elastické je druhym typem chovani hmoty. Deformace hmoty zavisi na dobé plisobent sily.
Ttetim typem chovani hmoty je viskozni chovani a je typické pro kapaliny. Pisobenim sil

v ’ v 7 o ;. . , 12
hmota tece a tok se zastavi po ukonceni ptisobeni sil. Toto je nevratnd deformace.

14



Viskozitu popisuje Newtoniiv zdkon. Jednotkou viskozity je Pa-s. Jednd se o vnitini
tteni kapalin, které se projevuje pii pohybu kapalin a zavisi pfedevS§im na pfitazlivych
silach mezi ¢asticemi.®
Viskozita kapalin je charakterizovana koeficientem m a lze ji spocitat z Poisseuilleovy

rovnice.
— a ! Al

n = Wt (6)
kde V je objem kapaliny, kterd protece kapilarni trubici o délce L a poloméru r za Cas t pfi
tlakovém rozdilu na koncich trubice Ap."*
Pro méteni viskozity se pouziva riznych viskozimetrii napt.: Ostwaldiv, Ubbelohdeho
nebo Hopplerav.®
Viskozni chovani koloidnich disperzi se 1i$i od viskozniho chovéani ¢istych kapalin, protoze
pfitomnost velkych ¢astic koloidni fdze méni charakter proudéni v kapaliné a zvySuje

viskozitu kapaliny. Proto se viskozni chovani koloidnich soustav popisuje jinymi vyrazy

v 47 Y [ P ’ roro1: ’
nez u ¢istych kapalin.” Vyrazy pouzivajici se pro vyjadieni viskozniho chovani disperznich

systémtl jsou:
Relativni viskozita.................. Nre= 1/ Mo (7)
Inkrement relativni viskozity....... Ni=( N- Mo)/ Mo= Nrel-1 ()
Redukovana viskozita................... Nrel= Ni/W 9)

n je viskozita sledovaného disperzniho systému, mno je viskozita ¢ist¢ho disperzniho

prostiedi a w je hmotnostni zlomek.’

2.4. Elektrické vlastnosti
Gradient elektrického napéti vznikd na rozhrani mezi pevnou fazi a roztokem elektrolytu.

Povrch nabité ¢astice k sobé pfitahuje naboje opa¢ného znaménka. Tim vznikd elektricka
dvojvrstva mezi povrchem Céstice a tekutinou. Tato elektricka dvojvrstva miize vyrazné
ovlivnit nékteré vlastnosti disperzniho systému. Existuje nckolik modelt elektrické
dvojvrstvy (Helmholtziv model, Gouy-Chapmantiv model, Sterniiv model) z nichz je
nejvhodnéjsi Sterntiv model. Podle tohoto modelu ma elektrickd dvojvrstva dveé Casti —
kompaktni a difuzni. K vnitini vrstvé iontll jsou elektrostatickymi a adsorpénimi silami
pfitahovany ionty opacného znaménka. K povrchu pfiléha tzv. Sternova vrstva, kterou
tvoii ionty vazané zejména adsorpénimi silami. Sternova vrstva a vrstva iontil vazanych na

v v cev s . 4
povrch &astice tvoii vnitini kompaktni vrstvu.*®
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Sternova vrstva pohybové rozhrani

elektrokineticky
potencial 7
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vnitini vrstva  difazni vrstva

Obr. 3. Sterniiv model elektrické dvojvrstvy.*

Pii vzdjemném pohybu pevné a kapalné faze se projevi rozdil mezi vnitini kompaktni
vrstvou a vrstvou difuzni. Mame-li pohybujici se ¢astici a nepohyblivé disperzni prostiedsi,
pak se kompaktni vrstva pohybuje s Castici, kdezto difuzni vrstva se nepohybuje s Castici
ale s kapalinou. Mezi fazi s ptilehlou dvojvrstvou a druhou fazi je rozdil elektrickych
potencialli. Potencidl na rozhrani mezi pfilehlou vrstvou a ostatni kapalinou tzv. potencial
na pohybovém rozhrani se nazyva elektrokineticky nebo také zeta potencial. Tento
potencial je vyznamny pro tzv. elektrokinetické jevy.*’®

Elektrokinetické jevy lze rozdélit podle toho, co zptisobuje pohyb obou fazi. Pokud
tento pohyb zplisobuje vngjsi elektrické pole, jedna se o elektroforézu a elektroosmoézu.

. “ s .y .y E o . . 14
Sedimentaéni potencial a potencial proudéni je zplisoben mechanickou silou.

Elektroforéza

Pti elektroforéze se Castice s nenulovym povrchovym ndbojem pohybuji pod vlivem
vngjsiho elektrického pole bud’ ke kladné, nebo zaporné elektrodé. Tuto metodu Ize vyuzit
k separaci latek. Modernéjsi verzi elektroforézy je izotachoforéza. Vzorek se davkuje do
mista rozhrani mezi vedouci a koncovy elektrolyt. Priichodem konstantniho proudu se

ionty zformuji do z6n s ostrym rozhranim.*
Elektroosmoza

Jestlize je roztok oddélen porovitou piepazkou a pisobi na néj elektrické pole, dochazi

vlivem néboje v difuzni ¢asti k transportu kapaliny. Tento jev nazyvame elektroosmoza.
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Tlak, ktery je tfeba vynalozit, aby se zabranilo elektroosmotickému pievodu kapaliny, se

nazyva elektroosmoticky tlak.'*

2.5. Stabilita koloidnich soustav
Koloidni ¢éstice maji diky svému velkému povrchu velké mnozstvi povrchové energie.

Z pohledu stability jsou v tzv. metastabilnim stavu. Po pfekonani urcité energetické bariéry
se mohou dostat do stavu s nizs§i povrchovou energii. Energii potiebnou k piekonani této
bariéry nazyvame aktivacni energii. Pod pojmem stabilita koloidnich Céstic rozumime
schopnost systému odoldvat agregaci a tim zUstat v dispergovaném stavu po relativné

neomezenou dobu.’

Lyofobni koloidy jsou termodynamicky nestalé. Musi se stabilizovat, aby nedoslo ke
koalescenci nebo flokulaci. Koalescenci myslime proces, kdy se dvé nebo vice malych
¢astic spoji dohromady a vytvofi jednu vétsi ¢astici. Dochazi ke zmenseni povrchu.
Flokulace je proces, kdy se malé ¢astice shlukuji dohromady, ale netvoii novou castici.
Flokulaci se neméni povrch, pfestoze néktera mista jsou v mistech styku malych c¢astic
zablokovana. Pokud malé ¢astice koaleskuji, nemlzeme uZ rozeznat ptivodni malé castice.
Oproti tomu pfi flokulaci lze rozeznat jednotlivé Castice, pohybuji se ale jako celek. Pro
flokulaci miiZzeme pouzit také termint agregace nebo koagulace.'> Shlukuji-li se Gastice
v disledku vzniku krystalickych nebo polymernich mustkd, nazyvame tento proces
aglomerace.'®

Dulezity mechanismus, jak udrzet koloidni systém stabilni, je sterickd stabilizace. Pti
tomto druhu stabilizace se koloidni ¢astice pokryje vrstvou polymeru (kopolymeru nebo
povrchové aktivni latkou tvofici asociativni koloidy).'” Tento polymer musi byt schopen
dostatené silné adsorpce na povrchu koloidni Castice a soucasn¢ musi byt rozpustny
v disperznim prostfedi. V dobrém rozpoustédle adsorpcni vrstvy brani pfibliZovani ¢éstic
a tim koagulaci. Sterické stabilizace dobie snaSeji teplotni zmény, jsou stejné ucinné ve
vodném i organickém rozpoustédle a jsou pomérné necitlivé na zmeénu sloZeni disperzniho
prostiedi pii ptidavku elektrolytu. Elektrostaticka stabilizace vyuziva k zabranéni agregace
elektrickou dvojvrstvu. Vlivem elektrostatickych sil plsobicich na koloidni ¢astice dochéazi
k odpuzovani &astic a tim nedochazi k jejich agregaci.* > ° Tento zplsob stabilizace je
velmi citlivy na zménu slozeni disperzniho prostfedi a i1 pii pfidavku malého mnozstvi

elektrolytu byvé soustava destabilizovana. Ptipravime-li naptiklad koloid Agl a to tak, Ze
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smichame roztok AgNOs a KI, ziskame koloidni ¢astici Agl, ktera bude mit bud’ kladny,
nebo zdporny naboj. Naboj ¢astice je uren mnozstvim jednotlivych slozek v roztoku.
Pokud bude v nadbytku roztok KI a ptiddme malé mnozstvi AgNOs3, bude mit ¢astice Agl
zédporny povrchovy naboj vlivem adsorpce jodidovych iontl, které jsou v roztoku
v nadbytku. Bude-li v nadbytku roztok AgNO3, budou mit ¢astice Agl kladny naboj vlivem
adsorpce stiibrnych iontd. Diky prebytku Ag™ nebo I' dochazi ktvorbé elektrické

dvojvrstvy, ktera stabilizuje koloidni &astici Agl.’

Obr. 4. Koloidni ¢astice Agl: svétle modra a tmavs$i modra barva znadi vnitini vrstvu

a zelena oznacuje vrstvu difuzni.

2.5.1. DLVO teorie
Deryagin, Landau a Verwey, Overbeek nezavisle na sobé vypracovali kvantitativni teorii,

podle které je stabilita lyofobnich koloidi spojena s energetickymi zménami. Tyto zmény
nastavaji, kdyZz se Castice k sobé dostatecné pfiblizi. Teorie zahrnuje odhad energie pfi
prekryti elektrickych dvojvrstev a van der Waalsovych interakci ve smyslu zmény
vzdalenosti mezi ¢asticemi a jejich souCet davéa celkovou interakéni energii. Teoretické
vypocty interakci byly provedeny pro dvé deskovité Castice a pro dvé kulovité Castice.
Vypocty pro interakce deskovitych Castic se tykaji stability tenkych mydlovych filmt
a vypocty interakci dvou nabitych kulovitych castic se tykaji stability disperznich

systémi.?

2.5.2. Kriticka koagula¢ni koncentrace (CCC)

vvvvvv

vlastnosti lyofobnich koloidl je jejich tendence koagulovat pfi pfidavku uz malého
mnozstvi elektrolytu. Pfidany elektrolyt zptisobuje stlaceni difuznich ¢asti elektrickych
dvojvrstev kolem cCastic a mohou zpisobovat specificky u¢inek na adsorpci iontl ve
Sternové vrstvé. Koloidni Castice koaguluji, pokud rozpéti odpudivych sil elektrické

dvojvrstvy je dostateéné zredukovano a Castice se mohly dostate¢né priblizit k sobég, tak

18



aby prevladly van der Waalsovy pfitazlivé sily nad odpudivymi. Kriticka koagulacni
koncentrace indiferentniho elektrolytu tj. koncentrace elektrolytu dostate¢na ke koagulaci
koloidnich ¢astic v libovolném rozpéti a v libovolném case, ukazuje zna¢nou zédvislost na
naboji proti-iontd. Oproti tomu je CCC prakticky nezéavisla na naboji ostatnich iontd,
koncentraci koloidu a jen malo zavisld na druhu koloidni disperze. Tento jev je zndm jako
Schulze-Hardyho pravidlo.?

CCC mlzeme vyjadiit vyrazem:

CCC=87*10"/(z° A?) (10)

2.6. Priprava koloidnich disperzi
Existuji dv€ rozdilné metody piipravy koloidnich disperzi. Koloidni disperze mizeme

piipravit bud’ pomoci kondenzac¢nich metod anebo dispergacnich metod. U dispergacnich
metod se drti anebo rozemild pevna hmota (mlynky, ultrazvuk).® U kondenza¢nich metod
se vychazi z pravych roztokii. Soly se pfipravuji tak, ze se molekularné nebo iontové
dispergovana faze pirevede vhodnou zménou podminek na nerozpustnou slou¢eninu, ktera

se shlukuje na &astecky koloidni velikosti."*

2.6.1. Dispergacni metody
Tyto metody se pouzivaji jen malo pro pifipravu kovovych nanoc¢astic. V praxi se vyuziva
jen dispergace elektrickym obloukem a laserovou ablaci.®

Pti laserové ablaci dochazi k rozruSeni makroskopického materialu laserem. Je to
jednoduchad a universalni metoda, u které nedochazi ke znecisténi zbytkovymi chemickymi
latkami. Stiibrné nanocastice pfipravené laserovou ablaci jsou extrémné Cisté a mohou byt
pouzity v oblasti SERS. Velikost stfibrnych ¢éastic se pohybuje v rozmezi desitek
nanometri a je zavisld na vinové délce a intenzit¢ pouzitého laseru, délce ozareni
a pritomnosti pridanych tenzida nebo chloridovych ionté.'®

Soly kovi a slitin mohou byt ziskany metodou elektrického rozprasovani. Tato
metoda je na rozhrani mezi dispergovanim a kondenzovanim diky své fyzikalné-chemické
povaze. Nejefektivnéji se elektrické rozpraSovani uskutecnuje u praskt v nevodivych

prostredich za pouZiti vysokofrekvenénich vyboji vysokého napéti.'
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2.6.2. Kondenza¢ni metody
Kondenzaéni metody jsou mnohem diileZit&jsi pro piipravu kovovych nanoéastic.'” Témito

metodami Ize snadno pfipravit vysoce dispergované a pomérné monodisperzni koloidni
soustavy.® Jednou z metod je tzv. vyména rozpoustédla, kdy se latka rozpustna v jednom
rozpoustédle pfevede do jiného, ve kterém je nerozpustna. Pro piipravu nanocastic se také
vyuziva riznych chemickych reakci. Koloidni roztoky kovil jako napt. stiibra, zlata nebo
medi se ziskavaji redukci riznymi cCinidly. Koloidy mohou byt pfipravovany takeé

oxidac¢nimi reakcemi ¢i podvojnymi rozklady.14

3. Koloidni stribro
Stiibro, diky svym fyzikalné-chemickym vlastnostem a jednoduché piipravé jeho
koloidnich ¢astic, je jednim z nejpouzivanéjSich kovi v oblasti modernich nanotechnologii.
Koloidni ¢astice stiibra naSly Siroké uplatnéni po objevu povrchem zesilené Ramanovy
spektroskopie (SERS) v sedmdesatych letech a povrchem zesilené rezonan¢ni Ramanovy
spektroskopie (SERRS). SERS je vysoce citlivd metoda, ktera umoziiuje detekci 1 jedné
jediné molekuly adsorbované na povrchu stfibra. V dnesni dobé neni SERS pouze
vyzkumna metoda, ale je také Siroce vyuzivana v praktické analytické chemii.'
SERS lze také pouzit jako detekéni metodu v oblasti DNA, kapilarni elektroforézy a ke
kvantitativnimu stanoveni 1 stopového mnozstvi jak primyslové, tak biologicky dileZitych
slougenin a riiznych 1&&iv."®

Vyvoj nanotechnologii umoziiuje rozvoj v oblasti biosenzorti (nanosenzorti).
Biosenzory maji Siroké uplatnéni zejména ve dvou oblastech: oblast biologického
monitorovani, které nam umoziiuje sledovat biomolekularni procesy v buiikach
a environmentalni oblast. Zajem o biosenzory vzriistd také diky jejich nizkym nakladim.
Biosenzory obsahuji 2 ¢asti - bioreceptor, ktery je rozpoznavacim zatizenim (napf. enzym,
protein, nukleova kyselina atd.) a transduktor. Pokud analyt reaguje s bioreceptorem,
dochazi ke zménam (napt. konformacnim zméndm), které jsou transduktorem pieménény
na signdl (napf. elektricky), ktery je méfitelny.?’ P interakci svételného zafeni s povrchem
koloidnich ¢astic dochézi ke kolektivni oscilaci vodivostnich elektrond. Tim vzniké silny
absorpéni pas povrchového plazmonu. Umisténi absorpéniho maxima je zavislé na
velikosti a tvaru ¢astic, na stupni jejich vzajemnych interakci a na umisténi vnéjSiho
dielektrického prostifedi. Zména chemického prostiedi koloidni ¢astice vede k posunu nebo

zméndm tvaru absorpcniho maxima.”® Povrchového plazmonu vyuzivd metoda SPR
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(Surface Plasmon Resonance), kterd je vyuzivana v oblasti biosenzora napiiklad k detekci

¥ V oblasti biosenzorti se také pouziva LSPR spektroskopie

toxinli, mykotoxint.
(Localized Surface Plasmon Resonance). Po zachyceni molekuly analytu na koloidni
¢astici napf. stfibra, dochdzi ke zméndm refrakéniho uhlu a tim dochazi ve spektru
k posunu, ktery muize byt pouzit k detekci molekuly zachycené na nanocastici. LSPR
spektrum zdvisi na velikosti a tvaru koloidni ¢astice. LSPR biosenzory se pouZzivaji
k environmentalnim uceliim napft. k detekei virii, bakterii nebo jinych mikroorganismii ve
vods.”!

Diky svému velkému povrchu a vysoké povrchové energii jsou kovové nanoc¢astice
velmi efektivni katalyzatory. Stfibrné nanocastice jsou vhodné k oxidaci organickych
sloucenin jako napf. ethylenu na ethylenoxid, ale také pro redukci nitro-sloucenin.
Katalyticka aktivita stiibrnych nanocastic je ovlivnéna jejich velikosti. Mensi Castice jsou
katalyticky aktivn&jsi nez vétsi castice.'®

Dalsi vyznamnou vlastnosti, v dnesni dob¢ velmi zkoumanou, je antibakterialni aktivita
stfibra. St¥ibro je znamo pro svoji antibakteridlni aktivitu uz z dob antického Recka.
Vzhledem k tomu, ze nékteré bakterie jsou odolné viic¢i antibiotikiim, vzrostl opét vyznam
studia antibakterialni aktivity nano&astic stfibra.”> V dnesni dob& je koloidni stiibro
pouzivano v mediciné¢ napi. pii léCeni vaznych popalenin, ale také k desinfekci
chirurgickych ndastroji. Koloidni stfibro obsazené v textilnich vldknech ni¢i bakterie
a zarodky plisni. Také se pouziva k desinfekci vody. Antibakteridlni aktivita nanocéstic
stiibra je zavisld na rozméru G&astic a tvaru &astic. Cim men§i &astice, tim vétsi
a také byla prokazana jeho velmi nizka cytotoxicita.”> Nicméng, nadmémé uZivani stiibra
v jakékoliv formé vede k argyrii. V porovnani s antibiotiky je rezistence bakterii vici
iontovému stiibru pozorovana pouze vyjimecné¢ a nema velky vyznam a v pripadé
koloidniho stiibra nebyla prozatim pozorovana viibec. Hlavni problém aplikace nanocastic
stiibra je jeho nedostatecna stabilita. Koloidni stfibro neni dostatecné stabilni, pokud neni

pouzit stabilizator, tim dochazi ke shlukovani &astic a ke ztraté antibakterialni aktivity.”

3.1. Priprava nanocastic stiibra
K ptipravé koloidnich ¢astic se pouzivaji riizné redukéni ¢inidla. Mezi nejcastéji pouzivana
patii borohydrid sodny, citronan sodny a sacharidy. Pfiprava nanocéstic stfibra pomoci

téchto Cinidel je popsdna nize. Kromé téchto sloucenin lze k ptipravé nanocastic stiibra
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pouzit vodik, peroxid vodiku, hydrazin, formaldehyd a jeho derivaty, EDTA 1 kyselinu

18
askorbovou.

Borohydridova metoda

Prvni, kdo predstavil tuto metodu, byli Creighton, Blatchford, a Albrecht, ktefi
pfipravovali nanocastice stfibra redukci AgNO; silnym redukénim ¢inidlem (Na(BH4)) ve
vodném prostfedi. Velikost takto pfipravenych castic je 5-20 nm. Zménou poméru
(Na(BH4))/ AgNO; miizeme upravit nékteré vlastnosti nanocastic jako napi. velikost.
Nanocastice stiibra piipravené borohydridovou metodou jsou ¢asto nevhodné pro urcité

aplikace (napf pro SERS) kviili absorpci boritanu na povrch nano¢astic.'”

Citratova metoda

Dalsi pouzivana klasicka redukéni metoda pfipravy nanocastic stiibra je citratova metoda.
Jako redukéni ¢inidlo je pouzit citratovy anion. Tento anion ma dodate¢nou schopnost
stabilizovat nanocastice bc¢hem jejich vzniku. Stfibrné nanocastice jsou pfipravovany
smichénim citronanu sodného s dusi¢nanem stfibrnym. Tento roztok se musi hodinu vafit.
Castice piipravené touto metodou jsou vétsi (30-120 nm) s vyssi polydisperzitou a jsou

Lo x 1o v oM ve , . 19
méng¢ stabilni nez ¢astice pripravené borohydridovou metodou.

Tollensova metoda

U této metody se jako redukeni Cinidla pouzivaji sacharidy. Nejc€astéji glukosa, sacharosa
a maltosa. Jde o jednostupfiovou syntézu tvorby nanocéstic stfibra.'” PH této metodg je
komplexni kation [Ag(NH3),]" redukovan sacharidem v alkalickém prostiedi. Redukce je
provadéna za laboratorni teploty pfi stalém michdni. Proces je ukoncen pftiblizné po
5 minutach.? Velikost takto pripravenych &astic se pohybuje vrozmezi 25 nm aZ

450 nm.*?
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EXPERIMENTALNI CAST
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4. Material a metody

4.1.Chemikalie

K ptipravé koloidnich ¢astic stiibra byly pouzity nésledujici chemikalie: dusi¢nan stfibrny
(p.a., Tamda), amoniak (p.a., vodny roztok, min 25% (v/v), Lach-Ner), hydroxid sodny
(p.a., Lach-Ner). K redukci amoniakalniho komplexu stiibra byla pouzita D(+) maltoza
(p.a., Riedel-de-Haén). K tfedéni a doplnéni roztokll byla vzdy pouzita destilovana voda.
Pro stabilizaci koloidnich castic stfibra byla pouZzita polyakrylova kyselina (Mr=100000,
Sigma-Aldrich), sodna stl polyakrylové kyseliny (Mr=15000 a Mr=1200, Sigma-Aldrich).
K testovani stability byla pouZita koagulacni cinidla poly(diallyldimethylammonium)
chlorid (p.a., 20 % vodny roztok, Sigma-Aldrich) a tetrahydrat dusi¢nanu vépenatého (p.a.,
Lach-Ner).

4.2.Pristrojové vybaveni

K méfeni absorpcnich spekter byl pouzivan UV/VIS spektrofotometr Specord S 600
(Analytik Jena, Germany). Velikost Castic byla méfena metodou dynamického rozptylu
svétla pomoci pfistroje 90 Plus Particle Analyser (Brookhaven Instruments Co.).
K charakterizaci nanocastic stiibra byl pouzit transmisni elektronovy mikroskop (TEM)

JEM 2010 (Jeol, Japan), snimky byly potizeny pfi urychlovacim napéti 160 kV.

4.3.Priprava nanocastic stribra

Nanocastice stiibra byly piipraveny Tollensovou metodou, kdy se k redukci amoniakalniho
komplexu stifbra [Ag(NH3):]" pouzivaji sacharidy. V tomto piipadé byl pouzit disacharid
maltosa.

Do kadinky bylo automatickou pipetou napipetovano 5 ml AgNO; o koncentraci
5.10° mol-dm™ a 1,25 ml amoniaku, ktery mél koncentraci 0,1 mol-dm™. Nasledng bylo
pfidano 12,75 ml vody (objem vody byl spocitdn pro 25 ml roztoku) a 1 ml hydroxidu
sodného o koncentraci 0,24 mol-dm™. Nakonec bylo pfiddno 5 ml maltosy o koncentraci
0,05 mol-dm™. Roztok byl po celou dobu michan magnetickym michadlem. Reakce byla
ukoncena pfiblizné po tiech minutach. Velikost ¢astic ve vysledném roztoku byla zmétena
na DLS a pohybovala se v rozmezi 26 — 31 nm. Tato velikost byla potvrzena méfenim na

elektronovém mikroskopu, jak ilustruje obrazek 6. Pro koloidni disperze obsahujici Castice
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sttibra s velikosti okolo 30 nm je charakteristicka absorpce v oblasti 400-420 nm, diky

¢emuZ ma tato disperze intenzivni zluto-oranzové zabarveni. Tato absorpce se oznaluje

. , . 2
jako povrchové plazmonova resonance.
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Obr. 5. Absorpéni spektrum nemodifikovanych koloidnich éastic stfibra pripravenych

redukci komplexniho kationtu [Ag(NH3)2]+ maltosou.

.~ 100nm |

Obr. 6. TEM snimek nemodifikovanych koloidnich c¢astic stfibra pripravenych redukci

komplexniho kationtu [Ag(NH;),]” maltosou.
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4.4.Stabilizace nanocastic stfibra
Nanocastice byly stabilizovany roztoky polyakrylatt s riznou molekulovou hmotnosti.

Ox_ _OH @) ONa

n n
Obr. 7. Struktura polyakrylové kyseliny.” Obr. 8. Struktura polyakrylatu sodného.”

Stabilizatory byly do roztoku koloidu pfidavany tak, aby vysledna koncentrace byla 0,01%
(w/w) tzn. 250 pl do 25 ml koloidniho roztoku. Po celou dobu byl roztok michén na
magnetické michacce. Pfiblizné¢ po 30 minutach byla zmétena velikost ¢astic a UV-VIS
spektrum. Tento postup se opakoval u kazdého méteni stability nanocastic. Po ptidavku
stabilizatoru doslo k mirnému nértstu velikosti ¢astic na 28 - 33 nm. Na UV-VIS spektrech
byl pozorovan mirny nardst absorbance. Zména v primérné velikosti a povrchového
plazmonu koloidnich ¢astic stiibra po ptfidavku stabilizatoru byla pravdépodobné

zpusobena adsorpci polymeru na povrch koloidnich castic.

4.5.Postup studia koagulace nanocastic stiibra
Destabilizace nanocastic stiibra byla provadéna roztokem PDDA a roztokem tetrahydratu

dusi¢nanu véapenatého. Roztoky PDDA byly pfipraveny o hmotnostni koncentraci 0,01 %
(w/w) a o hmotnostni koncentraci 0,9 % (w/w). Roztok s koncentraci 0,01 % (w/w) byl
pouzit ke studiu nestabilizovaného koloidu. Pro studium stabilizované¢ho koloidu se
ukézala tato koncentrace nevhodnd. Kyselina polyakrylovd a jeji soli maji vysokou
stabiliza¢ni schopnost. I pfi velkém piidavku sraZzedla témét nedochézelo k agregaci ¢astic,
proto byla koncentrace elektrolytu zvysena na 0,9 % (w/w).

Koncentrace vhodné ke studiu stability koloidniho roztoku, titrovaného
tetrahydratem dusi¢nanu vapenatého, byly zjisStovany experimentaln¢ a byly odlisné pro
kazdy stabilizator. Pro studium nestabilizovaného koloidu byla zvolena koncentrace
0,1 mol-dm™. Stabilizované roztoky byly titrovany roztoky tetrahydratu dusi¢nanu
vapenatého o koncentracich 0,1 mol-dm> ;0,3 mol-dm> a 1 mol-dm™.

Koagulacni ¢inidla byla do stabilizované disperze o objemu 25 ml postupné
pfidavana. Jde tedy o metodu titra¢ni. Po kazdém ptidavku byl roztok pfiblizn¢ 3 minuty

michén a poté byla zméfena velikost ¢astic a UV-VIS spektra. Pro méteni spekter byla
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pouzita kiemenna kyveta, do které bylo napipetovano 200 pul koloidniho roztoku a 1,8 ml

destilované vody. Tento postup se opakoval u kazdého méteni.

5. Vysledky

5.1.Studium stability koloidu pri pouziti PDDA

Nestabilizovana disperze

Poly(diallyldimethylammonium) chlorid je béZzny, ve vod€ rozpustny, kationicky

polyelektrolyt.
Cl

+
n
~ N\
HsC™ "CHs
Obr. 9. Struktura polyelektrolytu PDDA.>

Nejdfive byl zkouman nestabilizovany koloid. Tento koloid byl srazen ptidavky
0,01 % (w/w) PDDA. Jiz pii malém ptidavku elektrolytu vzrostla velikost ¢astic o nékolik
desitek nanometrti a na absorpcnich spektrech byl patrny pokles absorpcniho maxima. Pro
tuto disperzi titrovanou PDDA byla také spocitana kritickd koagula¢ni koncentrace (CCC)
a to tak, ze body v grafu zavislosti velikosti ¢astic na koncentraci koagula¢niho ¢inidla
(Obr. 10.) byly prolozeny dvémi ptimkami a prisecik téchto pfimek oznacuje hledanou
CCC. Spotitana hodnota byla 2,64.10° % (w/w). Tento vysledek se tém&f shoduje s diive
provedenymi méfenimi, kdy byla naméfena hodnota 2,40.10° % (w/w)’
a 2,47.10° % (w/w)** a tudiz je tato titraéni metoda spolehliva. Pokles absorp&nich maxim
je patrny po kazdém pridavku elektrolytu, avSak nejvyrazné€jsi pokles je u pridavku 60 pl
az 70 pl, kdy je dosahnuto kritické koagulacni koncentrace a systém ztraci stabilitu. Po
dosazeni CCC je nartst velikosti ¢astic a tim 1 pokles absorpénich maxim mnohem prudsi a

s poslednim pfidavkem dochézi k uplné agregaci ¢astic.
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Tabulka 1: Velikosti (nm) koloidnich ¢astic stfibra piipravenych redukci komplexniho

kationtu [Ag(NH;),]" maltosou, titrovanych elektrolytem 0,01 % (w/w) PDDA bez pouZiti

stabilizatoru.
velikost éastic
(nm)
Cisty koloid 28
pridavek PDDA koncentrace
(M) PDDA (% w/w)
10 4,03063.10°¢ 61
20 8,05802.10° 84
30 1,20822.10°° 101
40 1,61031.107 117
50 2,01207.10° 140
60 2,41352.10° 174
70 2,81464.10° 426
80 3,21543.107 903
90 3,61591.10° 1500
100 4,01606.10° 2000
2500
2000 -+
y = 132803965,20x - 3328,66
_ R?=1,00
€
£ 1500 4
L
\
S
%
g 1000 -
2
500 A y =5325446,31x + 37,96
R?=0,98
0 —_ - / : : :
0,00000 0,00001 0,00001 0,00002 0,00002 0,00003 0,00003 0,00004 0,00004 0,00005
wiw

Obr. 10. Zavislost primérné velikosti koloidnich ¢astic stfibra pripravenych redukei
komplexniho kationtu [Ag(NH;),]" maltosou na koncentraci elektrolytu PDDA bez pouZiti

stabilizatoru.
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Cisty koloid
—— 0,0000040 % (W /w)
0,0000081 % (w /w)
0,0000121 % (w/w)
—— 0,0000161 % (W /w)
0,0000201 % (w /w)
0,0000241 % (w /w)
—— 0,0000281 % (W /w)
—— 0,0000322 % (w/w)
0,0000362 % (w /w)
0,0000402 % (W /w)

350 400 450 500 550 600 650 700

vinova délka (nm)

Obr. 11. Absorpéni spektrum koloidnich €astic stfibra pripravenych redukci komplexniho

kationtu [Ag(NH;),]" maltosou, bez pouZiti stabilizatoru, titrovanych 0,01 % (w/w) PDDA.

Stabilizovana disperze roztokem PAA

Po zméfeni nestabilizovaného koloidu byl studovan stabilizovany koloid. Ke stabilizaci
koloidni disperze byl pouzit roztok PAA 100000 a takto stabilizovanad disperze byla
nejprve titrovana roztokem 0,01 % (w/w) PDDA, ale 1 po velkém piidavku srazedla byl
roztok stabilni. Proto byla koncentrace srazedla zvySena devadesatkrat, tzn. na 0,9 % (w/w)
PDDA. Béhem titrace koloidni disperze dochéazelo s kazdym ptidavkem elektrolytu
k mirnému nartstu velikosti ¢astic a nasledné k poklesu absorpéniho maxima povrchového
plazmonu. AvSak oproti nestabilizovanému roztoku k tomu dochézelo mnohem pomaleji.
Po dosazeni hodnoty CCC rostla velikost ¢astic mnohem rychleji a doSlo k ndhlému
poklesu absorp¢nich maxim povrchového plazmonu.

Z grafu zavislosti velikosti ¢astic na koncentraci elektrolytu (Obr. 12.) byla opét
spocitana kritickd koagula¢ni koncentrace jako prasecik dvou piimek. Hodnota CCC ¢inila
2,1.10% % (w/w).

Byla také patrnd zména barvy roztoku ze Zluté na tmavé hnédou a také se objevoval
na sténach kadinky zluty povlak. Po poslednim piidavku PDDA, kdy byly Ccastice
v roztoku srazeny, m¢l roztok tmavé hnédou barvu, ale nebyly patrné Cerné castecky
stfibra, tak jako u nestabilizovaného roztoku, kdy byl roztok Ciry. Z absorp¢nich spekter je
vidét pokles absorpénich maxim a také jejich mirny posun k del$i vinovym délkdm, coz

dokazuje, ze dochazi k agregaci Castic.
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Tabulka 2: Velikosti (nm) koloidnich ¢astic stfibra piipravenych redukci komplexniho
kationtu [Ag(NH;),]" maltosou, titrovanych elektrolytem 0,9 % (w/w) PDDA s pouZitim
stabilizatoru PAA 100 000.

velikost éastic
(nm)
Cisty koloid 27
stabilizovany koloid 30
pridavek PDDA (ul) k"“ce(‘{;:*:/ew];DDA
20 7,252.10™ 35
40 1,449.10° 38
80 2,894.10° 40
100 3,614.107 44
140 5,052.107 49
220 7,914.10° 60
300 1,076.10 71
400 1,429.107 80
500 1,779.107 99
550 1,953.10° 112
600 2,126.107 176
650 2,299.10 504
700 2,471.107 563
800 2,813.10° 668
900 3,152.10° 786
900
800 *
700 .
*
E 600 R
:% 500 |
0 y = 189527x - 3853
"g' 400 A Rz =1
=
'S 300 -
200 y = 3758,2x + 30,396
R?=0,9794
100 A
0 T T T T T T
0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035
w/w

Obr. 12. Zavislost primérné velikosti koloidnich c¢astic stfibra pripravenych redukei
komplexniho kationtu [Ag(NH3),]" maltosou na koncentraci elektrolytu PDDA. Castice byly
stabilizovany roztokem PAA 100 000.
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1,6

— Cisty koloid

—— stabilizovany
koloid

— 0,00791 % (W/w)

——0,01429 % (w/w)

—0,01779 % (W/w)
0,02126 % (w/w)
0,02471 % (W/w)

0,03152 % (w/w)

350 400 450 500 550 600 650 700
vinova délka(nm)

Obr. 13. Absorp¢ni spektrum koloidnich €astic stfibra pripravenych redukci komplexniho

kationtu [Ag(NHs),]” maltosou, stabilizovanych PAA 100000, titrovanych 0,9 % (w/w) PDDA.

Disperze stabilizovana NaPA 15000

Jako dal8i stabilizdtor byla pouzita sodna sl polyakrylové kyseliny s molekulovou
hmotnosti 15 000. K titraci byl opét pouzit zasobni roztok PDDA o hmotnostni koncentraci
0,9 % (w/w). Tak jako u ptedchoziho stabilizdtoru dochazelo s ptidavky koagulaéniho
¢inidla k postupnému zvétSovani Castic a poklesu absorpcnich maxim povrchového
plazmonu, coz dokazuje, Ze dochézi k ptiblizovani castic, coz vede ke vzniku agregati.
Zmény ve velikosti ¢astic znazoriiuje tabulka 3. Zbarveni roztoku bylo stejné jako pii
pouziti stabilizatoru PAA 100000. Porovnanim hodnot z tabulek 2 a 3 lze zjistit, Ze sodna
stul NaPA 15000 ma nizsi stabiliza¢ni schopnost nez PAA 100000. Pii pouziti PAA 100000
byly Castice zagregovany az pii pridavku 900 pul PDDA, kdeZto u stabilizatoru NaPA
15000 uz pti 360 pl. Nizsi stabilizacni schopnost dokazuji 1 hodnoty CCC, kter¢ se 1i$i. Pro
koloid stabilizovany NaPA 15000 byla hodnota CCC 1,2.107 % (w/w), coZ je témer
dvakrat mensi hodnota nez u PAA 100000.
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Tabulka 3: Velikosti (nm) koloidnich ¢astic stfibra piipravenych redukci komplexniho
kationtu [Ag(NHs),]" maltosou, titrovanych elektrolytem 0,9 % (w/w) PDDA stabilizovanych
roztokem NaPA 15000.

velikost
¢astic (nm)
Cisty koloid 29
stabilizovany koloid 31
v, koncentrace PDDA
pridavek PDDA (ul) (% wiw)
20 7,252.10" 31
40 1,449.10° 32
60 2,172.10° 32
80 2,894.107 33
100 3,614.10-° 35
120 4334107 36
140 5,052.10° 37
180 6,485.10° 40
220 7,914.10° 45
260 9,338.10° 54
300 1,076.107 67
340 1,217.107 9
380 1,358.10° 1400
1600
1400 4 y=924296x- 11154
R%=1
1200 -
'g 1000 -
(=
g
= 800 A
O
Q0
2 600 -
=
o
> 400 A y=32246x+24
R?=0,8728
200
0 ———r——v—v—-v v vl‘ 1 .
0,002 0,004 0,006 0,008 0,01 o,gm 0,014 0,016
-200
wiw

Obr. 14. Zavislost prumérné velikosti koloidnich ¢&astic stfibra pripravenych redukei
komplexniho kationtu [Ag(NH;),]" maltosou na koncentraci elektrolytu PDDA. Castice byly
stabilizovany roztokem NaPA 15000.
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—— cisty koloid
—— stabilizovany koloid
0,00145 % (W/w)
—0,00289 % (W/w,
0,00505 % (W/w,
0,00791 % (Ww,
—0,01075 % (W/w,
0,01217 % (Ww,
0,01358 % (wiw

S S & & & =

550 600 650 700

vinova délka (nm)

Obr. 15. Absorpcni spektrum koloidnich ¢astic stiibra pripravenych redukci komplexniho

kationtu [Ag(NH;),]" maltosou, stabilizovanych NaPA 15000, titrovanych 0,9 % (w/w) PDDA.

Disperze stabilizovana NaPA 1200

Jako posledni stabilizator byla studovana sodna stl kyseliny polyakrylové s molekulovou
hmotnosti 1200. Namétfené hodnoty ukazuje tabulka 4. Chovani takto stabilizovaného
koloidu bylo velmi podobné koloidu stabilizovanému NaPA 15000, avSak s mirné
odliSnym pribéhem absorpénich spekter. Opét s postupnymi piidavky koagulaéniho
¢inidla mirné roste velikost ¢astic, coz ma za nasledek mirny pokles absorpnich maxim
povrchového plasmou, ale na rozdil od PAA 100000 a NaPA 15000 se v tomto piipadé
objevuje sekundarni maximum pti vyssich vilnovych délkach. Po dosazeni hodnoty CCC
systém ztradci svoji stabilitu, dochdzi k prudkému nartistu velikosti Castic a také mizi
povrchovy plazmon. V piipad¢ obou stabilizatorti, jak NaPA 1200, tak NaPA 15000, bylo
hodnoty CCC dosazeno pii piidavku 340 pl. Hodnota CCC byla spocitdna z grafu
zavislosti velikosti ¢astic na koncentraci koagula¢niho ¢inidla (Obr. 16.) a ¢inila 1,2. 1072 %
(w/w), coz ukazuje na stejné stabilizacni schopnosti. Na UV-VIS spektru je patrné, ze
dochazi k poklesu absorpénich maxim v dasledku vzniku agregati, ale oproti pfedchozim
stabilizatorim se objevuje 1 sekunddrni maximum, coz znamend, ze vznikd 1 urcité

mnozstvi dalSich agregati, které se dale spojuji ve vetsi.
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Tabulka 4: Velikosti (nm) koloidnich ¢astic stfibra piipravenych redukeci komplexniho
kationtu [Ag(NHs),]" maltosou, titrovanych elektrolytem 0,9 % (w/w) PDDA stabilizovanych
pomoci NaPA 1200.

velikost ¢astic

(nm)
Cisty koloid 28
stabilizovany koloid 33

piidavek PDDA (ul) k"“ce(“‘,/‘: ’v‘vcﬁvl)’DDA

20 7,252.10° 36
40 1,449.10° 39
60 2,172.10° 43
80 2,894.10° 46
100 3,614.10° 49
140 5,052.10° 57
180 6,485.10° 70
220 7,914.10° 88

280 1,005.107 134

340 1,217.10% 257

400 1,429.107 1075

460 1,639.102 1761

2000
y = 356568 - 4062, 1
R? = 0,9976
1500
E
5 1000 -
]
@
)
S 500 -
= y =9511,7x + 19,818
g R? = 0,9048
ol etree—————7
q 0,002 0,004 0,006 0,008 001 0012 0,014 0016 0,018
-500
wiw

Obr. 16. Zavislost prumérné velikosti koloidnich ¢astic stfibra pripravenych redukei
komplexniho kationtu [Ag(NH;),]" maltosou na koncentraci elektrolytu PDDA. Castice byly
stabilizovany roztokem NaPA 1200.
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— Cisty koloid

1,6 —— stabilizovany koloid
0,00073 % (w/w)
0,00217 % (w/w)

— 0,00505 % (w/w)

— 0,00791 % (w/w)

— 0,01005 % (w/w)
0,01217 % (w/w)

— 0,01429 % (w/w)

\\ —— 0,01639 % (w/w)

350 400 450 500 550 600 650 700
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Obr. 17. Absorpéni spektrum koloidnich &astic stfibra pripravenych redukci komplexniho

kationtu [Ag(NH;),]" maltosou, stabilizovanych NaPA 1200, titrovanych 0,9 % (w/w) PDDA.

5.2.Studium stability koloidu pri pouziti Ca(NOs), - 4H,0

Nestabilizovana disperze

Tetrahydrat dusi¢nanu vapenatého byl pouzit jako druhé koagula¢ni ¢inidlo.

Nejdiive byl zkouman nestabilizovany koloid. Tento koloid byl srdazen 0,1 mol-dm™
Ca(NOs;), - 4H,0. Velikost c¢astic a koncentraci Ca(NOs), - 4H,O v roztoku koloidu
vyjadiuje tabulka 5, zkteré je vidét, ze s postupnymi piidavky koagula¢niho cinidla
dochazi k mirnému nartstu velikosti Castic aZ po hodnotu CCC. Po dosazeni této hodnoty
ztraci systém stabilitu a dochazi k rychlé agregaci €astic. Kritickd koagulaéni koncentrace
u této disperze byla 1,84.10* mol-dm™. Tato hodnota byla spo&itana z grafu zavislosti
velikosti ¢astic na koncentraci koagulacniho ¢inidla (Obr. 18.) stejnym zptsobem jako
CCC roztoku titrovaného PDDA. Jiz pfi prvnim ptidavku sraZedla byl patrny zakal
roztoku, ktery naristal s kazdym ptidavkem srazedla. Pti 60 ul Ca(NOs), - 4H,O byla
v roztoku patrna tmava sraZenina. Po poslednim ptidavku byl roztok Sedy s viditelnymi
tmavymi casteCkami stiibra. Z UV-VIS spektra je patrné, Ze s narlstajici velikosti ¢astic
dochazi k poklesu absorpénich maxim povrchového plazmonu a také se objevuje vyrazné

sekundarni maximum, které poukazuje na tvorbu agregati stiibra.
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Tabulka 5: Velikosti (nm) koloidnich ¢astic stfibra piipravenych redukci komplexniho
Kkationtu [Ag(NH3),]" maltosou, titrovanych elektrolytem 0,1 mol-dm™ Ca(NO;), - 4H,0, bez

pouZiti stabilizatoru.

Velikost
¢astic (nm)
Cisty koloid 26
Pridavek Koncentrace
Ca(NO3), - 4 H,0 (ul) | Ca(NO3), - 4 H,0 (mol-dm™)
10 4,03.107 27
20 8,06.107 27
30 1,21.10* 30
40 1,61.10* 39
50 2,01.10* 92
60 2,41.10™ 228
70 2,81.10* 353
80 3,22.10" 385
400
350 - y = 3258327,49x - 562,00
R? = 1,00
300 -
E 250 -
<
Z
38 200
%
S
E, 150 -
100 -
y = 98139x + 21,094
50 - R? = 0,782
0 T T T T T
0 0,00005 0,0001 0,00015 0,0002 0,00025 0,0003
c(molsdm™)

Obr. 18. Zavislost prumérné velikosti koloidnich €astic stfibra pripravenych redukei
komplexniho kationtu [Ag(NH;),]" maltosou na koncentraci elektrolytu Ca(NOs), - 4H,0 bez

pouZiti stabilizatoru.
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1,6

— Cisty koloid
— 0,000040 mol/l
0,000081 mol/l
0,000161 mol/l
— 0,000201 mol/l
— 0,000241 mol/l
— 0,000281 mol/l
— 0,000322 mol/l

3%0 400 450 500 550 600 650 700

-0,2
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Obr. 19. Absorpéni spektrum koloidnich &astic stfibra pripravenych redukci komplexniho
kationtu [Ag(NH;),]” maltosou, bez pouziti stabilizatoru, titrovanych 0,1 mol-dm™
Ca(NO:s;); * 4H,0.

Disperze stabilizovana PAA

Po zméteni nestabilizovaného roztoku byl studovan roztok stabilizovany. Ke stabilizaci
koloidniho stfibra byl pouZit stejny roztok PAA 100000 jako pfi studiu stability koloidu
titrovaného elektrolytem PDDA. Takto stabilizovany roztok koloidu byl titrovan
0,3 mol-dm™ Ca(NO;), - 4H,0. Koncentrace elektrolytu byla zvysena tiikrat oproti
koncentraci elektrolytu pouzitého u nestabilizovaného koloidu, protoze pii pouziti srazedla
o koncentraci 0,1 mol-dm™ se nepodafilo koloidni disperzi destabilizovat. Postupnymi
ptidavky koagula¢niho c¢inidla dochéazelo ke zvétSovani castic, coz vedlo k poklesu
absorpéniho maxima povrchového plazmonu. Po dosazeni hodnoty CCC byl narist
velikosti ¢astic po kazdém ptidavku elektrolytu velmi prudky. Z grafu zavislosti velikosti
¢astic na koncentraci koagula¢niho ¢inidla (Obr. 20.) byla spocitana kritickd koagulaéni
koncentrace, jejiz hodnota byla 3,37.10 mol-dm™. Zabarveni roztoku se mirné ligilo od
nestabilizovaného koloidu, ale na konci experimentu byly opét vidét tmavé castecky
sttibra. Na UV-VIS spektru je vidét pokles absorpnich maxim povrchového plazmonu
v disledku zvétSovani ¢astic, ale také jeho mirny posun k del$im vinovym délkam. Také je
vidét sekundarni maximum, coZz znamenda, ze v této disperzi vznikd velké mnoZstvi

agregatu stiibra, které se pti dalSim zvySovani koncentrace elektrolytu spojuji ve veEtsi.
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Tabulka 6: Velikosti (nm) koloidnich ¢astic stfibra piipravenych redukci komplexniho
Kkationtu [Ag(NH3),]" maltosou, titrovanych elektrolytem 0,3 mol-dm™ Ca(NO;), + 4H,0,
stabilizovanych roztokem PAA 100000.

velikost
¢astic (nm)
&isty koloid 26
stabilizovany koloid 28
pridavek koncentrace
Ca(NO3), .4 H,0 Ca(NO;), 4 H,0

(ul) (mol-dm™)
20 2,417.10™ 29
40 4,831.10* 29
60 7,241.10* 29
80 9,646.107 30
100 1,205.10° 35
120 1,445.10° 40
140 1,684.10° 42
160 1,923.10° 47
180 2,162.107 52
200 2,400.10° 55
220 2,638.10° 61
240 2,875.10° 71
260 3,113.10° 93
280 3,349.10° 172
300 3,586.107 994
320 3,822.10° 3229

3500

y = 6470986,72x - 21737,03
3000 A R =0,93

2500 H
2000 -
1500 A

1000 A [ ]
y =19172x + 14,835
R? =0,8652

velikost €astic(nm)

500 A

N o o

0 * ——— e e — T
0,00 0,001 0,001 0,002 0,002 0,003 0,003 0,004 0,004 0,005
-500

c (molsdm?)

Obr. 20. Zavislost primérné velikosti koloidnich c¢astic stfibra piipravenych redukei
komplexniho kationtu [Ag(NH;),]” maltosou na koncentraci elektrolytu Ca(NO;), + 4H,0.
Castice byly stabilizovany roztokem PAA 100000.
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Obr. 21. Absorpéni spektrum koloidnich &astic stfibra pripravenych redukci komplexniho
kationtu [Ag(NH3),]" maltosou, stabilizovanych PAA 100000, titrovanych 0,3 mol-dm™
Ca(NO3)2 * 4H20.

Disperze stabilizovana roztokem NaPA 15000

Roztok stabilizovany stabilizatorem NaPA 15000 byl nejprve titrovan 0,3 mol-dm™
Ca(NOs), - 4H,0, ale tato koncentrace elektrolytu se ukdzala jako nevhodnd vzhledem
k tomu, Ze po pridavku 2500 ul byl pik na UV-VIS spektrech stale vysoky, coz dokazuje,
ze Castice stiibra nebyly uplné agregované. Kvili vysokému piidavku byla koncentrace
zvysena na 1 mol-dm™ Ca(NOs), - 4H,0. Takto titrovany koloid mé&l v&tsi stabilizacni
schopnost nez roztok stabilizovany PAA 100000, coz vyplyva z porovnani hodnot CCC
pro tyto dva systémy. Hodnota CCC byla stanovena z grafu zavislosti velikosti ¢astic na
koncentraci koagulaéniho &inidla (Obr. 22.) a ¢&inila 5,89 .10° mol-dm™. Tak jako
u predchozich experimenti byl do koloidni disperze postupné piidavan elektrolyt, coz
vedlo k narGstu velikosti ¢astic. Tento narlst se projevil na UV-VIS spektru, kde byl opét
vidét pokles absorpéniho maxima povrchového plazmonu. Avsak povrchovy plazmon je
1 po poslednim ptidavku viditelny, coz dokazuje, ze Castice nebyly zcela agregované. Takeé
se ve spektru objevuje vyrazné sekundarni maximum, které¢ bylo patrné uz u predchoziho

stabilizatoru a dokazuje pfitomnost dalSich agregata stiibra.
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Tabulka 7: Velikosti (nm) koloidnich ¢astic stfibra piipravenych redukci komplexniho
kationtu [Ag(NH;),]" maltosou, titrovanych elektrolytem 1 mol-dm® Ca(NO;), - 4H,0,
stabilizovanych roztokem NaPA 15000.

velikost
¢astic (nm)
Cisty koloid 30
stabilizovany koloid 31
pFidavek koncentrace
Ca(NO;), .4H,0 (ul) Ca((i‘g;_{;m‘!})‘zo

10 4,031.10* 32
30 1,208.107 46
50 2,012.107 81
70 2,815.107 107
100 4,016.107 118
120 4,815.107 130
140 5,613.10° 154
160 6,410.10° 218
180 7,206.10° 341
200 8,000.10° 505
220 8,793.10° 665

velikost ¢astic (nm)

700

600 -

500 ~

400 A

300 A

200 A

100 -

y =22801x + 27,477
R =0,9643

y = 164657x - 809,33

R? =0,9752

0,001 0,002 0,003

0,004 0,005 0,006
c (mol-dm's)

0,007

0,008

0,009

0,01

Obr. 22. Zavislost primérné velikosti koloidnich c¢astic stfibra pripravenych redukei
komplexniho kationtu [Ag(NH;),]” maltosou na koncentraci elektrolytu Ca(NOs), - 4H,0.
Castice byly stabilizovany roztokem NaPA 15000.
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Obr. 23. Absorp¢ni spektrum koloidnich €astic stfibra pripravenych redukci komplexniho
kationtu [Ag(NH;),]" maltosou, stabilizovanych NaPA 15000, titrovanych 1 mol-dm™
Ca(NOy), - 4H,0.

Disperze stabilizovana roztokem NaPA 1200

Jako posledni bylo provedeno méteni pii pouziti stabilizatoru NaPA 1200 a jako elektrolyt
byl pouzit desetinomolarni roztok tetrahydratu dusi¢nanu véapenatého. Timto roztokem
byla postupné titrovana koloidni disperze. Kazdy ptidavek vedl ke zvétSovani Castic. Pied
dosazenim hodnoty CCC byl tento narlist mirny, po dosazeni hodnoty CCC prudky. Pro
tento koloid byla opét spoéitana CCC a jeji hodnota byla 1,32.10” mol-dm™. Tato hodnota
je témet tiikrat niz8i neZ u koloidu stabilizovaného PAA 100000. Jako u predchozich
meieni bylo zméfeno UV-VIS spektrum, z kterého je patrny pokles absorpéniho maxima.

Také je patrné sekundarni maximum, které dokazuje agregaci ¢astic stiibra.
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Tabulka 8: Velikosti (nm) koloidnich ¢astic stfibra piipravenych redukci komplexniho
kationtu [Ag(NH;),]" maltosou, titrovanych elektrolytem 1 mol-dm® Ca(NO;), - 4H,0,
stabilizovanych roztokem NaPA 1200.

velikost
¢astic (nm)
Cisty koloid 30
stabilizovany koloid 31
pridavek koncentrace
Ca(NO;), 4H,0 (ul) Cagjﬂ‘g;?(;mi‘)*zo
20 8,058.10° 32
40 1,610.107 32
60 2,414.10" 33
80 3,215.10° 33
120 4,815.10" 33
160 6,410.10" 34
200 8,000.10™ 38
260 1,038.107 51
320 1,274.10° 100
380 1,509.10° 255
440 1,743.10° 470
500 1,976.107 783
600 2,362.107 1462
1600
| |
1400 - y = 1255786,80x - 1612,35
R’ =0,96
1200 -
— 1000 -
£
;‘;_,-” 800 4
4% 600
S
T 400 |
y =16018x + 28,3
200 1 RZ=0,7131
0 | S=——t—or—ar—ve I‘ : . .
0,0005 0,001 0,0015 0,002 0,0025 0,003
-200
¢ (molsdm?)

Obr. 24. Zavislost prumérné velikosti koloidnich ¢&astic stfibra pripravenych redukei
komplexniho kationtu [Ag(NH3)2]+ maltosou na koncentraci elektrolytu Ca(NOj3), - 4H,O0.
Castice byly stabilizovany roztokem NaPA 1200.
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Obr. 25. Absorpcni spektrum koloidnich ¢astic stiibra pripravenych redukci komplexniho
kationtu [Ag(NH3)2]+ maltosou, stabilizovanych NaPA 1200, titrovanych 0,1 mol-dm™
Ca(NQOs), : 4H,0.

6. Diskuze

Elektrolyticka koagulace nestabilizované disperze nanocastic stfibra za pouziti jak PDDA
tak 1 Ca(NOs), - 4H,0 probihala v podstaté stejnym mechanismem, coz potvrzuji prubéhy
absorp¢nich spekter, na kterych je patrny pokles povrchové plazmonu pii vlnové délce
405 nm doprovazeny vznikem sekundarniho maxima v oblasti vinovych délek od 500 nm
do 650 nm. V pribéhu koagulace nanocastic stiibra pouzitymi elektrolyty dochazi
k postupnému snizovani hodnoty povrchového naboje koloidnich ¢astic stiibra vlivem
opatné (kladn€) nabitych iontl koagulacnich cCinidel. To ma za néasledek postupné
pfiblizovani castic stiibra vzhledem k poklesu odpudivych sil mezi ¢asticemi. Pfi dalSim
zvySovani koncentrace koagulacnich cinidel dochédzi ke vzniku flokulati o rozmérech
nckolika desitek az stovek nanometri (obr. 27), které jsou zodpovédné za vznik
sekundérniho maxima. Absorpéni pads povrchového plazmonu pro &astice, které jsou
dostatecné vzdalené a maji velikost okolo 30 nm, m4 na UV-VIS spektrech
charakteristickou vlnovou délku 400-420 nm. Pokud dojde k pfiblizeni ¢astic, dochazi
k posunu povrchového plazmonu do ¢ervené oblasti v porovnani s plazmonem izolovanych
gastic. Cim mensi je vzdalenost mezi jednotlivymi ¢asticemi, tim niZsi je ptivodni plazmon
a zaroven se zvysuje plazmon sekundarni. Jsou-li ¢astice agregované zcela, neni ptivodni

plazmon viibec viditelny nebo je malo viditelny.*®
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Obr. 26. Extinkéni spektra pro castice o velikosti 30 nm s klesajici vzdalenosti mezi

¢asticemi.”®

——

5000 nm |

Obr. 27. Snimek flokulati (A) nanocastic stfibra a detail nanocastic stfibra (B)

koagulovanych roztokem PDDA

Pii studiu stability byly koloidni disperze stiibra stabilizovany polyakrylaty s rGznou
molekulovou hmotnosti — polyakrylovou kyselinou (Mr = 100000) a sodné soli kyseliny
polyakrylové (Mr = 15000, 1200). Takto stabilizované roztoky byly titrovany dvéma
riznymi elektrolyty - roztokem PDDA a roztokem tetrahydratu dusi¢nanu vapenatého. Po
kazdém ptidavku elektrolytu byla zméfena velikost ¢astic a UV-VIS spektrum. Z velikosti
castic a koncentrace roztoku byl sestaven graf srovnicemi piimek, ze kterych byla

nasledné spocitana CCC. Hodnoty CCC pro vSechna méteni jsou shrnuty v tabulce 9.
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Tabulka 9: Hodnoty CCC pro koloidy stabilizované riiznymi stabilizatory pri pouZziti

riuznych koagulaé¢nich ¢inidel.

Hodnoty CCC
Nestabilizované ¢astice Stabilizované ¢astice
Elektrolyt PAA 100000 ;t:;):lg)%ro NaPA 1200
PDDA 2,64.10° % (W/w) z’ki/o;)% 1’%")&/0;)% 1’%\')‘1/0;)%
Ca(NOs) 41O 1,84.10* mol-dm™ ;(3)175181? 1511319;1312 rlnc3>12dlnolz

Kyselina polyakrylova a jeji sodné soli se ukazaly jako velmi dobré stabilizatory vodnych
roztokli nanocastic. Tento fakt potvrzuji naméiena data z DLS, UV-VIS spektra i hodnoty
CCC, kter¢ jsou uvedeny v tabulce 9. U elektrolytu PDDA byl nartst hodnot CCC o tii
rady. U elektrolytu Ca(NOs), - 4H,0 byl nartist hodnot CCC o jeden tad.

Pfi studiu stability nanocastic stiibra titrovanych roztoky elektrolytu PDDA se
ukazala porovnanim hodnot CCC a dat ztabulek jako nejlepsi stabilizator kyselina
polyakrylova. Takto stabilizovand disperze obsahovala pii koncentraci elektrolytu
1,429.107 % (w/w) &astice o velikosti 80 nm, kdeZto disperze stabilizovana NaPA 15000
obsahovala pfi koncentraci 1,358.107 % (w/w) &astice o velikosti 1400 nm a disperze
stabilizovana NaPA 1200 obsahovala pii koncentraci elektrolytu 1,429.107% % (w/w)
¢astice o velikosti 1075 nm.

U stabilizatorai PAA 100000 a NaPA 15000 byl na UV-VIS spektrech
charakteristicky pik povrchového plazmonu, ktery postupné klesal, aniz by vznikalo
sekunddrni maximum, coz ukazuje, Ze disperze byla agregovéna nahle po dosaZeni
hodnoty CCC, mechanismus agregace byl tedy v tomto pifipadé odliSny od mechanismu
agregace nestabilizované disperze. Postupné tvorbé flokulati s nejvétsi pravdépodobnosti
brani adsorpcni vrstva a soucasné¢ zaporny naboj ochranného polymeru PAA 100000
a NaPA 15000, avSak pifi hodnot¢ CCC je ndboj stabilizatoru vykompenzovan ndbojem
koagula¢niho ¢inidla a nésledné je adsorpéni vrstva stabilizatoru pravdépodobné vytlacena
a nahrazena koagula¢nim polymerem PDDA na povrchu castic. U koloidni disperze
stabilizované NaPA 1200 byl mechanismus agregace podobny jako v pfipadé
nestabilizované disperze nanocastic stiibra. Na UV-VIS spektrech se objevovalo
sekundarni maximum, coz potvrzuje ptitomnost rozmérnéjSich flokulatt ¢astic stiibra.

Studiem stability koloidnich disperzi, titrovanych roztokem elektrolytu tetrahydratu

dusi¢nanu véapenatého, se ukazal porovnanim hodnot CCC jako nejlepsi stabilizator sodna
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stl kyseliny polyakrylové NaPA 15000. Vsechny stabilizované disperze mély na UV-VIS
spektru vyrazné sekundarni maximum, coz znamend, Ze mechanismus agregace pii pouZziti
koagula¢niho ¢inidla Ca(NOs), - 4H,0 je shodny s mechanismem nestabilizované disperze
nanocastic stfibra. V pfipad¢ koagulace pomoci Ca(NOs), - 4H,O je hodnota CCC pro
stabilizatory s odliSnou molekulovou hmotnosti riizna, coz je s nejvétsi pravdépodobnosti
dano odliSnym mechanismem adsorpce pouzitych polymerii na povrchu koloidnich ¢astic

stfibra.
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Zavér

Bakalatska prace prezentuje vysledky studia stability koloidnich ¢astic stiibra, které byly
pfipraveny modifikovanou Tollensovou metodou. K redukci amoniakdlniho komplexu
stiibra [Ag(NH;),]" byl pouzit sacharid maltosa. Ke stabilizaci byly pouzity roztoky
polyakrylové kyseliny a jejich soli s riznou molekulovou hmotnosti. Velikost ¢astic byla
meéiena pomoci DLS a rovnéz byla zaznamenavana UV-VIS absorp¢ni spektra.

Velikost pfipravenych nestabilizovanych stfibrnych ¢astic se pohybovala v rozmezi od
25 nm az 32 nm, po pfidani stabilizatoru dochazelo k mirnému zvySeni velikosti ¢astic
piiblizné o 2 nm az 3 nm. VSechny pfipravované koloidni roztoky mély na UV-VIS
spektrech charakteristicky pik v oblasti 400-420 nm oznaCovany jako povrchova
plazmonova resonance. Koagulace nestabilizované disperze nanocastic stiibra vedla ke
tvorbé rozmérnych agregatl, jejichz pfitomnost byla potvrzena priibéhem absorpénich
spekter, ve kterych se objevovalo sekundarni maximum typické pro tvorbu rozmérnych
flokulati. Flokulaty byly rovnéz zachyceny na snimcich z elektronové mikroskopie.
Koagulace stabilizovanych disperzi koloidnich ¢astic stfibra probihala stejnym
mechanismem jako v pfipadé disperzi nestabilizovanych s vyjimkou koagulace disperzi
stabilizovanych pomoci PAA 100000 a NaPA 15000 za pouZiti koagulacniho ¢inidla
PDDA. V téchto ptipadech nebylo v absorpcnim spektru patrné sekundarni maximum, coz
poukazuje na rychlou agregaci ¢astic stibra bez vzniku flokulatd.

Z naméfenych dat byly spocitdny hodnoty kritické koagulacni koncentrace (CCC)
pouzitych koagulacnich Cinidel pro jednotlivé stabilizatory koloidnich disperzi nanocastic
stfibra a nasledn¢ srovnany. Srovnanim hodnot CCC vyplynulo, Ze pfi pouziti PDDA jako
koagulacniho ¢inidla, méla nejlepsi stabilizacni schopnost kyselina polyakrylova
(Mr = 100000). Kdezto pti pouziti elektrolytu Ca(NOs), - 4H,0O byl podle hodnot CCC
nejstabilnéjsi roztok stabilizovany NaPA 15000.
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