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Teéria
Acetylacetonat zelezity bol pripraveny priamou reakciou zelezitej soli s acetylacetonom.
Octan sodny bol pridany na viazanie vznikajtcich vodikovych kationov.

FG(N03)3 + CHgCOCHQCOCHg +3 CHgCOONa —

Fe(CH;COCHCOCHS;); + 3 NaNOj; + 3 CH;COOH

Pri vyrobe nanocastic Fe3O, v organickej faze sa vychadzalo z Fe(acac)s, ktory je
dobre rozpustny v pouzitom vysokoteplotnom rozpustadle (difenyléter). V reakcii bol po-
uzity 1,2-dodekéandiol a kyselina olejova, ktoré sa viazu na povrch vznikajicich nanocastic.
Oleylamin pokryva a stabilizuje vysledné nanocastice (dobré afinita -NHs k Fe!l!) a umoz-
nuje ich dispergaciu v hexane. Kvoli pomalej nukeacii je potrebné reakéni zmes zahrievat
isty Cas najprv na nizSiu teplotu, aby sa zabezpec¢ilo monodisperzné rozdelenie velkosti
nanocastic.

Chemikalie

toluén p.a., hexan p.a. (Penta), petroléter, etanol pre UV (Lach-Ner)
acetylaceton, Fe(NO3)3.9 HyO, bezvody CH3COONa
1,2-dodekéndiol, kyselina olejova purum, oleylamin 70%, difenyléter (Aldrich)

Aparattira

membranova vyveva, 25 ml zabrusova banka s plochym dnom + duta sklenena zatka, 50 ml
zabrusova banka s okrihlym dnom, 25 ml odmerny valec, mala frita S3, 2x20 ml liekovka,
200 ml prachovnica

mechanické teflonové miesadlo s motorom, topné hniezdo, 250 ml Stvorhrdla banka -+
spatny chladi¢ + privod Ny + teplomer do 250 °C, centriftiga so skiimavkami, ultrazvukovy
kapel

Pracovny postup

Priprava acetylacetondtu Zelezitého
V 25 ml banicke so zabrusom som rozpustil 2 g octanu sodného v 4 ml vody, pridal 1,6 ml
acetylacetonu a roztok 2 g Fe(NO3)3.9 HoO v 4 ml vody. Banku som uzavrel zabrusovou
zatkou a intenzivne trepal 10 minit. Vylicent cervenu krystalickii zrazeninu som odsal
na frite S3 a premyl 3x4 ml vody. Po vysuSeni pri zvySenej teplote som ziskal 1,64 g
surového produktu. Rozpustil som ho v 10 ml toluénu, preniesol do dvoch liekoviek a
nechal difundovat pary petroléteru v uzavretej prachovnici 3 dni. Vylucené krystaly som
odsal a vysusil. Vytazok bol 1,30 g acetylacetonatu zelezitého.

Priprava nanocastic Fe3Oy
Do 250 ml $tvorhrdlej banky som dal 0,71 g (2 mmol) acetylacetonéatu zelezitého, 2,02 g (10
mmol) 1,2-dodekandiolu, 1,97 ml (6 mmol) kyseliny olejovej, 1,91 ml (6 mmol) oleylaminu



a 20 ml difenyléteru. K banke som pripojil mechanickym miesadlo, privod N,, spitny
chladi¢ a teplomer. Reakénii zmes som za mieSania pod pridom Ny zohrieval topnym
hniezdom 30 miniit na 180 °C a 30 mintt k refluxu (265 °C). Po ochladeni som pridal 40
ml etanolu a nechal stat cez noc. Vylic¢ené nanocastice som oddelil centrifugaciou 10 mintt
pri 6000 otackach za minttu. Nanocastice som premyl suspendovanim v 10 ml etanolu a
oddelil centrifugaciou 10 minut pri 6000 otackach za minitu. Potom som ich dispergoval
v 5 g hexdnu pomocou ultrazvuku (1 minita) a oddelil vii¢sie ¢astice centrifugiciou 10
minut pri 4500 otackach za mintutu. Ziskal som tmavohnedy roztok nanocastic v hexane,
ktory som uschoval v 25 ml zdbrusovej banke s plochym dnom.

Charakterizacia

Transmisnd elektronovd mikroskopia (TEM)
TEM bola merand na UACH v Rezi.

Obréazok 1: Fotografia Fe3O,4 nanocastic z TEM

Podl'a snimky z TEM maji nanocastice velkost okolo 10 nm (na Statistiku by bolo treba
snimky vyssieho rozlisenia z HR-TEM).

Prdskovd rentgenovd difrakcia (XRD)
XRD bola merana na pristroji Bruker D8 ADVANCE, ¢ara CuKa; (1,5405 A) na MFF
UK na Karlove. Difrakcie o¢akiavané pre magnetit v meranom rozsahu [2]:

20 La | duw | Bk,
30.11 | 28.10 | 2.9684 | 2,2,0
35.46 | 100.00 | 2.5314 | 3,1,1
37.09 | 8.27 |24237| 22,2
43.10 | 20.13 |2.0989 | 4,00
53.47 | 9.59 | 1.7138 | 4,2.2
57.00 | 24.94 | 1.6158 | 5,1.1
57.00 | 6.40 | 1.6158 | 3,33
62.59 | 41.80 | 1.4842 | 4,4,0

Tabulka 1: Difrakcie magnetitu
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Graf 1: XRD zaznam nanocastic FeoOs
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Z pologirky pikov B mozno stanovit velkost ¢astic pomocou Schererovej formuly:

0,91

d=—2""
B -cosf

Podla dvoch najintenzivnejsich pikov, u ktorych som fitoval polosirku, je velkost ¢astic 2,9
resp. 3,9 nm.

Moéssbauerova spektrometria
Méssbauerovo spektrum bolo merané v laboratoriu Mossbauerovej spektroskopie MFF UK
v Troji.

Parametre fitu:
Izomérny posun 6 = 0,22 mm.s™ ' - zodpoveda Fe?"
Kvadrupolové stiepenie AEq = 0,28 mm.s™! - udava nesymetriu rozlozenia elektronov v
okoli jadra
Magnetické $tiepenie (sextet) nebol pozorovany - latka nie je magneticky usporiadané
(prili§ malé castice).
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Graf 2: Md6ssbauerovo spektrum vzorky FesOg
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Zaver

Boli pripravené nanocastice FesOy4, u ktorych nie je vylicené, ze pocas manipulédcie na
vzduchu sa oxidovali na maghemit (7-FesOs; rovnaka Struktura a XRD). Rozmer ¢astic
stanoveny z XRD (3-4 nm) zodpoveda tdajom v literatare [1|, na snimkoch z TEM si
castice pravdepodobne zobrazené aj s hydrofébnym obalom.
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