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SAZETAK

Nanotehnologija ima veliki potencijal u mnogim podrucjima istrazivanja te se sve vise
primjenjuje u raznim granama znanosti i tehnologije. Nanocestice zlata imaju svojstva koja
im omoguéuju Siroku primjenu, kao Sto je primjena u medicini, elektronici i drugim
podrucjima. S obzirom da je potraznja za nanolesticama sve veca, metode sinteze
nanocCestica moraju biti ekonomicnije i ekoloski prihvatljivije. Stoga je, u ovom radu,
provedeno ispitivanje uvjeta sinteze nanocestica zlata uz glukozu kao ekonomski i ekoloski
prihvatljivu metodu njihove sinteze.

Ispitan je utjecaj razli¢itih koncentracija glukoze i tetrakloroauratne kiseline u svrhu
sinteze Sto vece koncentracije nanocestica zlata, a Sto manje veli¢ine uz konstantnu
koncentraciju Skroba. Reakcije su provedene u fosfatnom puferu na sobnoj temperaturi te uz
prisustvo svjetlosti i kisika. Provedeno ispitivanje pokazalo je da pocetna koncentracija
glukoze ima blagi utjecaj na sintezu nanocestica zlata, dok koncentracija HAuCls ima znacajan
utjecaj. Velicina sintetiziranih nanocestica zlata gotovo i ne ovisi o koncentraciji glukoze, dok
koncentracija sintetiziranih nanocestica zlata ima blagi rast s porastom koncentracije

glukoze.

Kljucne rijeci: nanocestice, zlato, glukoza, tetraklorauratna kiselina, ekoloski prihvatljiva

sinteza



ABSTRACT

Nanotechnology has an enormous potential in many fields of research and it is
increasingly applied in various branches of science and technology. Gold nanoparticles have
properties that allow them to be widely used, in medicine, electronics and other fields. As
the demand for nanoparticles is increasing, nanoparticle synthesis methods should be
economically and environmentally acceptable. Therefore, in this study, the influence of the
reaction conditions on glucose-mediated gold nanoparticle synthesis was investigated, as
economically and ecologically acceptable method for the synthesis of gold nanoparticles.

The influence of varied glucose and tetrachloroauric acid concentrations was
examined on the concentration and size of gold nanoparticles. The starch concentration was
constant and the synthesis was performed in a phosphate buffer at room temperature with
the presence of light and oxygen. This research has shown that the initial glucose
concentration had a slight influence on a synthesis of gold nanoparticles, while the influence
of HAuCls concentration was significant. The size of synthesized gold nanoparticles almost
does not depend on glucose concentration and a slight increase in amount of gold

nanoparticles with increase of glucose concentration is observed.

Keywords: nanoparticles, gold, glucose, tetrachloroauric acid, green synthesis
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1. UVOD

Nanotehnologija je skupna definicija koja obuhvaca svaku tehnologiju i znanost koja
djeluje na nanoskali. Smatra se da nanotehnologija ima veliki potencijal u mnogim
podrucjima istrazivanja i primjene ¢ime donosi mnoge koristi u raznim granama poslovnog
sektora. Sve je to dovelo do visokih ocekivanja kako ¢e nanotehnologija biti klju¢na za
poboljSanje standarda Zivota ljudi. Ocekuje se da ¢e u kratkom roku dovesti do znatnih
poboljSanja postojecih procesa i proizvoda te ¢e dugorocno biti vazan ¢imbenik u postizanju
revolucionarnih dostignuéa unutar raznih industrija, poput lije€enja raka, proizvodnje lakih
materijala i obnovljivih izvora energije.?

Nanodestice su zbog svojih jedinstvenih i novih svojstava? od velikog znanstvenog
interesa. Tvari standardnih veli¢ina imaju stalna fizikalna i kemijska svojstva, dok na
nanoskali, ta svojstva ovise o manje ili viSe diskretnim atomskim ili molekularnim
fenomenima.3

Nanocestice zlata su najstabilnije metalne nanocestice, specificne zbog svojih
elektronickih, magnetskih i optickih svojstava te mogucénosti primjene u katalizi i biologiji.
Upravo zbog navedenog, smatraju se i jednim od klju¢nih materijala i sastavnih elemenata
21. stoljeéa.* Kako je sve veca potraznja, postoje razne metode sinteze nanocestica zlata koje
se unaprjeduju iz dana u dan, u svrhu pronalaska i razvoja ekoloski i ekonomski prihvatljive
te lako dostupne metode sinteze. Sve vise metoda danas nude ekoloski prihvatljiv i
netoksi¢an postupak sinteze monodisperznih nanodestica zlata u neutralnom mediju s
obecavajuéim potencijalom za pH osjetljive bioloske ili medicinski povezane primjene.>

U ovom radu provedeno je ispitivanje uvjeta sinteze nanocestica zlata uz glukozu.
Dodatkom tetraklorauratne kiseline (HAuCls) u otopinu glukoze, skroba i fosfatnog pufera,
doslo je do reakcije redukcije, odnosno sinteze nanocestica zlata raznih veliina i

koncentracije.



2. OPCIDIO
2.1. Nanotehnologija

Nanotehnologija danas, ima velik broj viSe ili manje prihvacenih definicija.
Jedna od onih koja najbliZze opisuje pojam nanotehnologije glasi da je to namjerna i
kontrolirana manipulacija, modeliranje i proizvodnja materijala na nanoskali u cilju
stvaranja materijala, uredaja i sustava s novim, korisnim i jedinstvenim svojstvima i
funkcijama. Cilj nanotehnologije je unaprijediti Zivot ljudi u razli¢itim podrucjima
(zdravstvo, energetika, tehnologija materijala itd.) razvijanjem novih proizvoda i
tehnologija. Temelj razvoja nanotehnologije je Cinjenica da Cestice materijala veli¢ine
manje od 100 nm imaju drugacija svojstva od makrocestica istog materijala te time

izgradeni nanomaterijali dobivaju nova svojstva i nove nacine primjene.®
2.2. Nanocestice

Nanocestice su po strukturi Cvrste Cestice veli¢ine u rasponu 1-100 nm te
mogu biti monokristalne ili polikristalne strukture. Takoder, svojom velicinom u
nanopodrucje pripadaju nanoprasci te dvodimenzionalna nanovlakna (engl.
nanofibers) koja moziemo podijeliti na nanostapi¢e (engl. nanorod), nanocjevcice
(engl. nanotube) i nanozice (engl. nanowire). lako je priprava nanocestica skuplja od
priprave makrocestica, razlog za proizvodnju nanocestica je promjena svojstva
materijala na nanoskali poput promjene u apsorpcijskom spektru, talistu, kemijskoj
reaktivnosti te strukturi. Odnosno, s obzirom da svojstva ovise o velicini Cestice,
moguce je pri izradi nanocestica, kontrolom veli€ine, podesavati njihova svojstva. Na
primjer, zlato kao plemeniti metal je vrlo nereaktivan na makroskali, dok su
nanoskupine zlata kataliti¢ki vrlo aktivne. Prema tome, smanjenjem Cestica dolazi i do
promjena u njihovoj elektronskoj strukturi uslijed ¢ega one postaju kataliticki
aktivne.®

Nanomaterijali, odnosno nanoclestice mogu djelovati vrlo toksicno na
organizam, mogu izazvati promjene u metabolizmu, te mogu reagirati s razli¢itim
biomolekulama, no s druge strane mogu biti neskodljive i biokompatibilne. Kako bi se

mogao utvrditi utjecaj nanocestica na zdravlje, potrebno je saznati kakve se



interakcije izmedu nanocestica i organizma, odnosno nanomaterijala i stanica,
biomolekula ili organa dogadaju.®

Tri su glavne metode sinteze nanocestica: fizikalna, kemijska i bioloska
metoda. Koristenje fizikalnih metoda u sintezi nanocestica je povoljno u smislu
nastajanja jednoli¢nih monodisperznih nanocestica pri ¢emu ne dolazi do onecis¢enja
otapalom, no stvaraju se velike koli¢ine otpada zbog Cega takve metode nisu
ekonomicne. U fizikalnim metodama primjenjuje se visoka energija zradenja,
mehanicki pritisak, elektri¢na ili toplinska energija kako bi se uzrokovalo taljenje,
abrazija materijala, isparavanje ili kondenzacija. Neke od najceséih fizikalnih metoda
koje se koriste za sintezu nanocestica su kuglasto mljevenje visoke energije (engl.
high energy ball milling), laserska ablacija (engl. laser ablation), elektroprskanje (engl.
electrospraying), kondenzacija inertnog plina (engl. inert gas condensation), fizikalno
taloZenje para (engl. physical vapour deposition), laserska piroliza (engl. laser
pyrolysis), piroliza rasprSivanjem plamena (engl. flame spray pyrolysis) te mijeSanje
taline (engl. melt mixing). Kod kemijskih metoda sinteze nanodestica primjenjuju se
jednostavne tehnike; sinteze se rade pri nizim temperaturama te je moguda
raznolikost veli¢ine i oblika sintetiziranih nanocestica. Sol-gel metoda, tehnika
mikroemulzije, hidrotermalna sinteza, sinteza poliola, kondenzacija kemijske pare i
tehnika kemijskog taloZenja isparenih para u plazmi (engl. plasma enhanced chemical
vapour deposition technique) su neke od najcesce koristenih kemijskih metoda za
sintezu nanocestica. BioloSki potpomognute metode (biosinteza ili zelena sinteza)
pruzaju ekoloski prihvatljiv, nisko-toksican, isplativ i uéinkovit protokol za sintezu i
proizvodnju nanocestica. BioloSke metode koriste bioloSke sustave, kao Sto su
bakterije, gljivice, virusi, biljni ekstrakti, enzimi itd. za sintezu nanocestica metala i
oksida metala.”

Nanocestice imaju Siroku primjenu u podru¢ju farmacije i medicine,
elektronicke, racunalne i gradevinske industrije, u proizvodnji visoke tehnologije,
hrane, tekstila i sl. Za njihovu proizvodnju najéesée se koriste mehanicke i fizikalno
kemijske metode kojima se mogu proizvesti velike koli¢ine nanocestica razlicitih
oblika i veli¢ina u kratkom vremenskom roku. Medutim, postale su zastarjele, skupe i
komplicirane i s obzirom da koriste toksiéne kemikalije, te rezultiraju velikom

koli¢inom opasnog otpada.?



2.3. Nanocestice zlata

Nanocestice zlata u obliku sfere imaju korisna svojstva poput optickih i
elektronickih svojstava povezanih s velicinom i oblikom, veliki omjer povrsina-
volumen, izvrsnu biokompatibilnost i nisku toksi¢nost. Vazno fizikalno svojstvo
nanocestica zlata je i fenomen rezonancije povrsinskih plazmona (SPR, engl. surface
plasmon resonance).’ SPR je opticka tehnika koja se upotrebljava za otkrivanje
molekularnih interakcija, a posljedica je kolektivnih oscilacija ili fluktuacija u
elektronskoj gustodi s interaktivnim elektri¢nim poljem, koje su izrazito osjetljive na
adsorpciju molekula na metalne povrsine.'> ! Vodene otopine sfernih nanocestica
zlata mogu biti razli¢itih boja (na primjer crvena, ljubi¢asta, smeda i narancasta)
ovisno o veli¢ini jezgre od 1 do 100 nm, a obi¢no pokazuju maksimum apsorpcije u
rasponu od 500 do 550 nm.® Za male ( ~ 30 nm) nanodestice zlata, fenomen
rezonancije povrsinskih plazmona uzrokuje apsorpciju svjetlosti u plavo-zelenom
dijelu spektra ( ~ 450 nm), dok se reflektira crvena svjetlost ( ~ 700 nm), Sto daje
bogatu crvenu boju.!? Kako se povecava veli¢ina Eestica, valna duljina apsorpcije
povezane s fenomenom povrsinske plazmonske rezonancije pomice se prema vec¢im
valnim duljinama, odnosno u crveno podrucje. Tada se apsorbira crvena svjetlost, a

plava reflektira, dajuéi otopini blijedo plavu ili ljubi¢astu boju (Slika 2.1).1?

!
l
- 1 . . -

Slika 2.1 Boje monodisperznih nanocestica zlata razliitih veli¢ina

Poveéanjem veli¢ina Cestica, valne duljine kre¢u se prema infracrvenom (IR)
dijelu spektra te se vedina vidljivih valnih duljina reflektira, daju¢i nanocesticama

jasnu ili prozirnu boju. Fenomen rezonancije povrsSinskih plazmona moie se



prilagoditi promjenom veli¢ine i oblika nanocestica, Sto dovodi do Ccestica
prilagodenih optickih svojstava za razli¢ite primjene.!?
Na slici 2.2 prikazane su nanocestice zlata razli¢itih veli¢ina snimljene pomocu

transmisijskog elektronskog mikroskopa (TEM).
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Slika 2.2 TEM prikazi nanocestica zlata veli¢ina od 5 nm (lijevo) do 400 nm (desno)*?

S obzirom na njihova svojstva, istrazuje se mogucnost primjene nanocestica
zlata u novim podrucjima, ponajvise za upotrebu u visokim tehnologijama kao $to su
senzorne sonde, elektronicki vodici, isporuka lijekova u bioloske i medicinske svrhe,

terapeutski agensi te kataliza.®®
2.3.1. Metode sinteze nanocestica zlata

Do danas su otkrivene brojne metode sinteze nanocestica zlata, a neke od njih
su kemijska metoda, Turkevi¢ metoda, Brust-Schiffrinova metoda, elektrokemijska
metoda, seeding growth metoda, bioloSka metoda te metoda sinteze nanocestica
zlata u ionskim kapljevinama.

Priprema nanocestica zlata kemijskom metodom redukcije ukljucuje dva
glavna dijela: prvi dio odnosi se na redukciju sredstvima kao S$to su primjerice
borohidridi, sulfidi, limunska i oksalna kiselina, polioli i drugi, te elektronicku
redukciju agensom. Kako bi se izbjeglo nakupljanje nanodestica obiéno se dodaju
stabiliziraju¢a sredstva. Drugi dio je stabilizacija upotrebom sredstava kao S$to su
sumporni ligandi (posebno tioli), ligandi na bazi kisika, polimeri, povrsinski aktivne
tvari te druga sredstva.'#

Turkeviceva metoda jedna je od najpoznatijih tehnika sinteze zlatnih Cestica
(Slika 2.3), a temelji se na redukciji HAuCls citratom u vodi. Ovu metodu prvi je
dizajnirao Turkevi¢ 1951. godine. U ovoj metodi, otopina HAuCl4 je prokuhana, zatim
je u vrelu otopinu i uz snazno mijeSanje brzo dodan trinatrijev citrat dihidrat. Nakon
odredenog vremena, boja otopine se mijenja od svijetloZzute do vinske crvene.

5



Rezultat ove metode su nanocestice zlata promjera 20 nm. U ovoj metodi citratni ioni

igraju dvostruku ulogu, kao sredstvo za stabilizaciju i kao sredstvo za redukciju.'*

/\
§ oy |
ee
Au

H
H,0 \é b 8
HAWCl, + - - 7 \o < ) ' /
R N oo oo \\
Na' Na Na N @oo®
/ \ 0
N 4 RS0

CH,—

R = c=—=0

CH,—

Slika 2.3 Prikaz postupka sinteze nanocestica zlata pomoéu Turkevi¢ metode'*

Frens je ovu metodu modificirao 1973. godine za dobivanje nanocestica zlata
promjera od 15 do 150 nm kontroliranjem omjera redukcijskog sredstva/stabilizatora
(trinatrijev citrat/zlato). Turkevié-Frens metoda je kasnije modificirana od strane
nekoliko istrazivackih skupina. Kimling i suradnici pokazali su da visoka koncentracija
citrata brze stabilizira nanocestice zlata manjih veli¢ina, dok manja koncentracija
citrata dovodi do aglomeracije sitnih ¢estica u veée. Puntes i suradnici izvijestili su da
dodavanje reagensa u obrnutom slijedu (dodavanje HAuCls u vrelu otopinu natrijevog
citrata) dovodi do proizvodnje zlatnih nanocestica male veli¢ine i uske raspodjele
veli¢éina Cestica (Slika 2.4).** Takoder, u literaturi se mogu pronaci informacije o
utjecaju temperature, pH, koncentracije citrata i koncentracije tetrakloroauratne
kiseline na karakteristina svojstva nanocestica zlata sintetiziranih pomocu citrata

kao redukcijskog sredstva.*

Sodium
Citrate HAuCI,

Slika 2.4 Prikaz obrnutog slijeda dodavanja reagensa i razlike kod nastalih

nanocestical?



Brust-Schiffrinova metoda je otkrivena 1994. godine. Metoda je omogudila
jednostavan pristup sintezi termicki stabilnih nanocestica i nanocestica stabilnih na
zraku kontrolirane veli¢ine i niske disperzije od 1,5 do 5 nm.%> ** U ovoj tehnici AuCls
ion je prebacen u toluensku fazu iz vodene otopine pomodu tetraoktilamonijevog
bromida (TOAB) kao sredstvo za prijenos faze, reduciran s natrijevim borohidridom
(NaBH4) u prisutnosti dodekanetiola (Slika 2.5). Dodavanjem reduciranog agensa
doslo je do promjene boje organske faze, iz narancaste u tamnosmedu boju. To jasno
ukazuje na stvaranje nanocCestica zlata.!* Nastale nanodestice mogu se temeljito
osusiti i ponovno rasprsiti u otopini, bez ikakvog agregiranja, $to ih Cini izvrsnim

prekursorima za daljnju funkcionalizaciju.?

NaBH,/TOAB
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Slika 2.5 Brust-Schiffrinova metoda

Elektrokemijsku proizvodnju nanocestica prvi su istrazivali Reetz i suradnici
1994. godine. Ovom tehnikom sintetizirane su primjerice zlatne nanodestice na
povrsini ugljikovih nanocjevéica sa staklenim ugljikovim elektrodama. Ista tehnika
primijenjena je i za sintezu nanodestica zlata koristeéi jednostavnu éeliju s dvije
elektrode, oksidacijom anode i redukcijom katode. Dokazano je da je elektrokemijski
proces bolji od drugih metoda proizvodnje nanocestica zbog skromne opreme, niske

cijene, nize temperature obrade, visoke kvalitete i lakoce kontrole prinosa.'*
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Slika 2.6 Shema elektrokemijske sinteze nanodestica zlatal4

Prema procesu seeding growth metode (Slika 2.7), sintetizirane nanocestice
zlata su promjera od 5 do 40 nm i uske raspodjele veli€ina Cestica. Velitina Cestica
moze se kontrolirati promjenjivim omjerom koncentracije zrna i soli metala sto
omogucuje pripremu veli¢ina nanocestica u rasponu od 5 do 40 nm. Na slici 2.7. je
prikazan postupak u kojem se kao izvor OH iona upotrebljavao trinatrijev citrat u
prvom koraku nuleacije, a koraku rasta kristala koristio se natrijev borhidrat (NaBH4)
kao redukcijsko sredstvo. Prednosti ove metode su u njenoj jednostavnosti, brzini i

niskim troskovima procesa.'*

Ti AT
HAuCI, —> Au(ll1)-0A $>- Au(l)}-0A —————  AY(0)
! Toluene
L 1. . .
" a &
OA 2 Au(O) ngand
—_— y
o @ exchange o
é ® . :
V. Au-Seeds VI.Particle-clusters VIl. Seperate Particles

Slika 2.7 Seeding growth metoda*

lako su kemijske metode najceséi pristup za sintezu metalnih nanocestica,
upotreba skupih i toksi¢nih reagensa kao redukcijskih i stabilizirajuc¢ih sredstava

ograni¢ava njihovu primjenu. Uz to, kemijski sintetizirane nanoclestice mogu imati
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Stetne ucinke u biomedicinskim primjenama. Prema tome, sve je veca potreba za
razvojem ekoloski prihvatljivih i ekonomic¢nih postupaka za sintezu nanocestica koje
ne koriste toksicne kemikalije. U bioloSkim metodama nanocestice zlata se
sintetiziraju pomoc¢u mikroorganizama, enzima, biljaka ili biljnih ekstrakata koji su
lako dostupni, relativno jeftini, te ekoloski prihvatljivi zbog svoje netoksi¢ne prirode.*

Otkriveno je da ionske kapljevine takoder mogu biti izvanredan i jedinstven
medij za sintezu i stabilizaciju metalnih nanocestica. To su soli s niskim taliStem koje
postaju sve vaZnije kao otapala zbog svojih jedinstvenih svojstava kao $to su toplinska

stabilnost, manja hlapivost i dobro mije$anje s ostalim otapalima.'*
2.3.2. Primjena nanocestica zlata

Primjena nanocestica zlata je vrlo rasprostranjena. Razlog tome su njihova
jedinstvena svojstva te viSestruke povrsinske funcionalnosti.’ Najveéa uporaba
nanocestica zlata je u podrucju medicine u dijagnostickim ili terapijskim postupcima.
Stovise, njihova najpoznatija primjena je detektiranje pojedinih vrsta stanica bududéi

Prema tome, nanocestice zlata koriste se kao biomarkeri u dijagnostici sréanih
bolesti, karcinoma i zaraznih uzrocnika. Oni su takoder uobicajeni u imunoloskom
ispitivanju lateralnog protoka, $to je uobicajeni primjer kuénog testa za trudnocu.*?

Nanodestice zlata mogu se koristiti i za dostavljanje terapeutskog agensa koje
je na njih naneseno na to¢no odredeno mjesto. Veliki omjer povrSine i veli¢ine
nanocestica omogucava premazivanje njihove povrsine stotinama molekula.'? Koriste
se i kao antibiotici, protiv gljivica te kao antimikrobna sredstva kada se dodaju u
plastiku, prevlake, nanovlakna i tekstil.*3

Zlatne nanocestice u elektronici dizajnirane su za Siroku upotrebu, najéesée za
upotrebu elektronickih ¢ipova. Kako svijet elektronike postaje sve manji, nanocestice
su vazne komponente u dizajnu Cipova. Koriste se za povezivanje otpornika, vodica i
drugih elemenata elektroni¢kog ¢ipa.'?

Apsorpcijom zraéenja valnih duljina u podruéju od 700 do 800 nm,
nanocestice zlata stvaraju toplinu. TocCnije, primjenom svjetlosti spomenute valne
duljine na tumor koji sadrzi nanocestice zlata, do¢i ¢e do brzog zagrijavanja

nanocestica, a pritom i do uniStavanja tumora Sto se naziva terapijom hipertermije.



Koriste se u raznim senzorima, primjerice kao kolorimetrijski senzor kojim se moze
utvrditi je li hrana pogodna za konzumaciju.*?

Isto tako, nanocestice zlata mogu se ponasati kao katalizatori u ve¢em broju
kemijskih reakcija. PovrSina nanocestica zlata moZe se koristiti za selektivnhu
oksidaciju ili u odredenim slucajevima ta povrsina moze smanijiti reakciju (dusikovi
oksidi). Zlatne nanocestice se razvijaju i za primjenu gorivih Celija. Te bi tehnologije

bile korisne u automobilskoj industriji i industriji proizvodnje zaslona uredaja.’?
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

3.1. APARATURA

3.1.1. pH-metar
Za pracenje pH reakcije i pripremu pufera koristen je pH metar Schott (Slika

3.1).

Slika 3.1 pH-metar Schott
3.1.2. Analiticka vaga
Sve mase tvari u ¢vrstom agregatnom stanju potrebne za provodenje

eksperimenata vagane su na analitickoj vagi Shimadzu (Slika 3.2).

Slika 3.2 Analiticka vaga Shimadzu

3.1.3. Spektrofotometar

Spektrofotometar je mjerni instrument za analizu spektra elektromagnetskog
zraéenja, koji mjeri koli¢inu svijetla koju apsorbira odredena vrsta molekula u otopini

u vidljivom i UV podrucju, odnosno apsorbanciju kao funkciju valne duljine svjetlosti.
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Osnovne komponente sustava su volframova i UV lampa kao izvori svjetlosti,

monokromator, nosac kivete s uzorkom i detektor (Slika 3.3).

Intenzitet Intenzitet
ulaznog propuitenog
EMA zracenja ERd zraEenjfa
I ' |
W VN \/| A= 0,087
e | i
'““”‘"“5‘:"‘" Muonekremator Detektor
magnetskog
rratenja Kiveta duljine puta {1}
[EM zratenje] kaja sadrii uzorak

odredene kancentraije
c[mol /L)
Slika 3.3 Shematski prikaz spektrofotometra®®

Zraka svjetlosti propusta se kroz uzorak te se mjeri intenzitet svjetla koje je
proslo kroz analizirani uzorak (/) i usporeduje s intenzitetom ulaznog svjetla (/o).
Intenzitet apsorbiranog zradenja u uzorku je proporcionalan koncentraciji tvari koja
se odreduje.

Apsorpcija svjetlosti kroz otopinu opisuje se Lambert-Beer-ovim zakonom
(jedn. 3.1.) pri ¢emu je ABS apsorbancija pri odredenoj valnoj duljini svjetlosti, ¢
koncentracija tvari u otopini [mol dm3], b duljina puta svjetlosti kroz uzorak [cm] i &
molarni apsorpcijski koeficijent [dm3 mol! cm™] karakteristi¢an za svaku molekulsku

vrstu i ovisan o valnoj duljini svjetlosti.
ABS=log17°= e'b-c (3.1)
U ovom radu koristen je spektrofotometar Shimadzu UV-1800 (Slika 3.4) za
prac¢enje koncentracija glukoze i Skroba u reakciji te za praéenje nastanka nanocestica

zlata.

Slika 3.4 Spektrofotometar Shimadzu UV-1800
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3.1.4. Malvern Nanosight LM10

Malvern Nanosight LM10 (Slika 3.5) je uredaj koji se zasniva na NTA metodi
(engl. Nanoparticle Tracking Analysis, NTA) kojom se karakteriziraju nanocestice od
10 do 2000 nm u otopini. Ova jedinstvena tehnologija koristi svojstva rasprsivanja
svjetla i Brownovog gibanja kako bi se osigurala analiza raspodjele veliCine i
koncentracije svih vrsta nanocestica u tekudéoj suspenziji, na nacin da se na
pojedinacne nanocestice usmjerava laserska zraka te pri tome nastaje svjetlost na
povrsini otopine koja se rasprsuje ovisno o veli¢ini nanocestica i indeksu refleksije.
Rasprsena svjetlost i kretanje nanocestica detektira se pomocu mikroskopa i kamere
u dvije dimenzije u stvarnom vremenu. Primjenom Stoke-Einsteinove jednadzbe
odreduje se hidrodinamicki promjer nanocestica na temelju pracene putanje
pojedine nanocestice u dvije dimenzije te na osnovu srednje kvadratne udaljenosti
koju nanodestica prijede, dok se koncentracija mjeri po broju cestica u mililitru

otopine.

Slika 3.5 Uredaj Malvern Nanosight LM 10
3.1.5. Kotlasti reaktor

U kotlastom reaktoru se ne izmjenjuju tvari s okolinom za vrijeme reakcije sto
znadi da je kotlasti reaktor zatvoren sustav. U reaktoru se ostvaruje priblizno idealno
mijeSanje Sto znaci da su u bilo kojoj tocki reaktorskog prostora vrijednosti svih
parametara priblizno iste te je uvijek u nestacionarnom nacinu rada. U ovom radu
koristen je plasti¢ni kotlasti reaktor (Slika 3.6) volumena 2 mL za sintezu nanocestica

zlata pri sobnoj temperaturi.
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£xe. 4

Slika 3.6 Kotlasti reaktor

3.2. ANALITICKE METODE

3.2.1. Odredivanje koncentracije glukoze

Koncentracija glukoze mjerena je spektrofotometrijski na valnoj duljini od 500
nm koriStenjem reagensa pripremljenog prema Trinder metodi (Glukoza PAP).
Navedeni reagens smjesa je 4-aminoantipirina, glukoza oksidaze (GOD) i peroksidaze
(POD) otopljenih u 100 mM fosfatnog pufera s 10 mM fenolom pH 7,4+0,05. Otopina
reagensa pripremljena je na nacin da je sadrzaj bocice reagensa TR-2000 otopljen u
250 mL pufera.

Za izradu bazdarnog dijagrama (Prilog 1, Slika 8.1) koristene su standardne
otopine glukoze to¢no odredenih koncentracija (Prilog 1, Tablica 8.1) pripremljene iz
temeljne otopine glukoze koncentracije 100 mM. Volumenu od 10 pL pojedine
standardne otopine glukoze dodano je po 1000 L reagensa i inkubirano 30 minuta
nakon cega je izmjerena apsorbancija tako pripremljene otopine u plasti¢nim
kivetama na valnoj duljini od 500 nm (Slika 3.7). Rezultat mjerenja je baZdarni
dijagram, odnosno ovisnost apsorbancije uzorka o koncentraciji glukoze, tj. jednadzba
pravca koriStena za odredivanje koncentracije glukoze u uzorcima prilikom

provodenja reakcija.
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Slika 3.7 Prikaz plasti¢nih kiveta sa standardnim otopinama glukoze razlicitih

koncentracija (0 - 30 mM) nakon 30 minuta inkubiranja

3.2.2. Odredivanje koncentracije Skroba

Koncentracija Skroba odredivana je pomodu jodnog reagensa na
spektrofotometru pri valnoj duljini od 580 nm u kvarcnim kivetama. Jodni reagens je
otopina joda koncentracije 5 mM i kalijevog jodida koncentracije 5 mM koja u
prisustvu Skroba poprima tamno plavo obojenje pri ¢emu je intenzitet obojenja
proporcionalan koncentraciji Skroba. Prije svakog koriStenja, jodni reagens je 60
minuta termostatiran na sobnoj temperaturi i mijeSan na magnetskoj mijesalici.

Bazdarni pravac za odredivanje koncentracije Skroba dobiven je mjerenjem
apsorbancija otopina to¢no odredenih koncentracija Skroba pripremljenih prema
tablici 8.2 (Prilog 2) iz temeljne otopine $kroba koncentracije 20 g dm3. U kvarcne
kivete dodani su odredeni volumeni vode i otopine S$kroba toéno odredene
koncentracije te 0,9 mL jodnog reagensa. Otopina je homogenizirana te je izmjerena
apsorbancija na 580 nm. Prema dobivenom bazdarnom dijagramu (Prilog 2, Slika 8.2),
tj. koristenjem dobivene jednadibe pravca izraéunate su i koncentracije Skroba u

uzorcima tijekom reakcija koje su provodene.
3.2.3. Odredivanje apsorpcijskog spektra nanocestica zlata

U svrhu praéenja sinteze nanocestica zlata, tijekom reakcije su mjereni
apsorpcijski spektri uzoraka izuzetih iz reaktora u rasponu od 450 do 700 nm
koristenjem UV-VIS spektrofotometra. Karakteristi¢ni pikovi u podrucju izmedu 500
do 550 nm ukazuju na nastanak nanocestica zlata. Mjerenja su provedena u kvarcnim

kivetama.
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3.2.4. NTA metoda

Za odredivanje veli¢ine i koncentracije sintetiziranih nanocestica koristena je
NTA metoda, odnosno uredaj Malvern Nanosight LM10.

Uzorci su razrijedeni 100 puta i plasticnom injekcijom injektirani u komoru
uredaja. Na uzorak se usmjerava laserska zraka pri ¢emu nastaje svjetlost na povrsini

otopine koja se rasprsuje ovisno o veli¢ini nanocestica i indeksu refleksije.
3.3 REAKTORSKI EKSPERIMENTI

3.3.1. Sinteza nanocestica zlata

Nanocestice zlata sintetizirane su u plasti¢nim kotlastim reaktorima volumena
2 mL, reakcijom soli zlata HAuCls, Skroba i glukoze u 0,1 M fosfatnom puferu pH 7.
Provedeno je ukupno dvanaest eksperimenata kroz koje je ispitivan utjecaj razli¢itih
koncentracija glukoze, odnosno razli¢itih koncentracija soli zlata HAuCls, na sintezu

zlatnih nanocestica. Popis provedenih eksperimenata prikazan je u tablici 3.1.

Tablica 3.1 Plan provedenih eksperimenata

EKSPERIMENT ¢ (HAuCls) [mM] c (glukoza) [mM] v (Skrob) [mg/mL]

EXP.1-1 0.1 10 1%
EXP.1-2 0.3 10 1%
EXP.1-3 0.6 10 1%
EXP.1-4 1 10 1%
EXP.2-1 0.1 7 1%
EXP.2-2 0.3 7 1%
EXP.2-3 0.6 7 1%
EXP.2-4 1 7 1%
EXP.3-1 0.1 5 1%
EXP.3-2 0.3 5 1%
EXP.3-3 0.6 5 1%
EXP.3-4 1 5 1%
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Postupak provedbe eksperimenata jednak je u sva tri seta. Za pocetak, prvo su
pripremljene temeljne otopine soli zlata, glukoze i Skroba. Temeljna otopina soli zlata
koncentracije 10 mM, pripremljena je otapanjem 0,0020 g soli HAuCls u 0,5 mL
fosfatnog pufera. Temeljna otopina glukoze koncentracije 50 mM, pripremljena je
otapanjem 0,018 g glukoze u 2 mL fosfatnog pufera, dok je temeljna otopina Skroba
koncentracije 20 g/L pripremljena je otapanjem 0,5 g Skroba u 25 mL redestilirane
vode.

Reakcije su pokrenute na nacin da je u reaktor stavljen odreden volumen
fosfatnog pufera, otopine glukoze i skroba ¢emu je konac¢no dodan to¢no odreden

volumen temeljne otopine HAuCls. Sastav pojedinog reaktora prikazan je u tablici 3.2.
Tablica 3.2. Sastav reaktora pojedinog eksperimenta

V (HAuCla, V (glukoza, V (skrob, t.o.)

EKSPERIMENTI V (pufer) [pL]
t.o.) [mL] t.o.) [uL] [mL]
EXP.1-1 20 400 1000 580
EXP.1-2 60 400 1000 540
EXP.1-3 120 400 1000 480
EXP.1-4 200 400 1000 400
EXP.2-1 20 280 1000 580
EXP.2-2 60 280 1000 540
EXP.2-3 120 280 1000 480
EXP.2-4 200 280 1000 400
EXP.3-1 20 200 1000 580
EXP.3-2 60 200 1000 540
EXP.3-3 120 200 1000 480
EXP.3-4 200 200 1000 400
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U odredenim vremenskim intervalima pracene su pH vrijednost otopine,
apsorpcijski spektar otopine, koncentracija glukoze i koncentracija Skroba (Slike 3.8 i
3.9). Vrijednost pH izmjerena je pomoc¢u pH-metra, uranjanjem elektrode u reaktor te
oCitanjem pH vrijednosti na samome pH-metru. Spektar je izmjeren u podrucju 450-
700 nm analizom otopine na UV-VIS spektrofotometru na nacin da je iz reaktora
pipetom uzeto 1000 pL uzorka i prebaceno u kvarcnu kivetu koja je zatim postavljena
u spektrofotometar. Koncentracija glukoze u otopini reaktora odredena je Glukoza
PAP testom, postupkom opisanim u poglavlju 3.2.1., dok je koncentracija Skroba u
otopini odredena pomodu jodnog reagensa postupkom opisanim u poglavlju 3.2.2.
Koncentracije glukoze i Skroba iz reaktora proracdunate su koriStenjem prethodno

dobivenih jednadzbi pravaca uz glukozu, odnosno $krob.
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Slika 3.8 Tijek reakcije eksperimenta 1-3

|

BRI B2 a3 By

Slika 3.9 Reakcijske otopine 2. seta reakcija 24 sata nakon pokretanja reakcije
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4. REZULTATI | RASPRAVA

U ovom radu provedeno je ispitivanje uvjeta sinteze nanocestica zlata uz
glukozu. Cilj je bio odrediti prikladne uvjete za sintezu nanocestica zlata Sto vece
koncentracije i $to manjih veli¢ina te ispitati utjecaj koncentracije glukoze na brzinu
nastajanja nanocestica zlata. Ispitivanje je provedeno na svijetlu, pri sobnoj

temperaturi i u prisustvu kisika.
4.1. ISPITIVANJE UVJETA SINTEZE NANOCESTICA ZLATA

Provodenjem 12 eksperimenata (Tablica 3.2), sintetizirane su nanocestice
zlata. Reakcije su praéene spektrofotometrijski, a sintetizirane nanocestice

karakterizirane su NTA metodom.
4.1.1. Pradenje sinteze nanocestica zlata

Nastajanje nanocestica zlata praéeno je snimanjem spektra u podrucju od 450
do 700 nm te je u svim eksperimentima uocen porast apsorpcijskih spektara tijekom
reakcije, odnosno nastanak i porast maksimuma apsorpcijskog pika u podrucju
izmedu 500 i 550 nm koji, prema literaturno dostupnim podatcima, odgovara

nanocesticama zlata (Slike 4.1-4.3 a-d).
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a) spektri - reakcija 1-1 b) spektri - reakcija 1-2

¢ (HAuCl,)=0,1 mM o min ¢ (HAuCl;)=0,3mM 0 min
3 ——2h
—2h
———14h
, ——24h — o
X ——96h . ——48h
Q —120h & ——72h
<, ——168h ——120h
& ——168h
S——— — 1
0 —312h —216h
450 550 650 ~ ——384h 450 550 650 ——288h
c) spektri - reakcija 1-3 d) spektri - reakcija 1-4
¢ (HAuCl,)=0,6 MM ——0min ¢ (HAuCl))=1mM  ——0min
3 —2h 3 —2h
_‘z‘zh ——24h
2 ——48h 2 ——48h
- ——72h - ——72h
Q ——120h ——96h
<1 —144h 3 1 ——168h
168n Aﬁ —192h
——192h
216h
0 ——216h 0
——288h ——240h
450 550 650 312h 450 550 650 o
A [nm] ——336h A [nm]

Slika 4.1 a-d Prikaz porasta apsorbancijskih spektara tijekom sinteze nanocestica
zlata u pojedinoj reakciji seta 1 (c (glukoza) = 10 mM)

a) spektri - reakcija 2-1 b) spektri - reakcija 2-2
¢ (HAUCL)= 0,1 MM — 50 min ¢ (HAUCl,)= 0,3 MM —— 20 min
—h 3 ——2h
e 24h e 240
——148h
——148h
— 2 8 2 ——72h
o 72 = ——144h
4 ———144h —
2 0 ——168h
1 —1lesh 2 ——192h
——192h N o
—_— —
0 ——240h 0 —312h
450 550 650 ~ —312h 450 550 650 —336h
A [nm] ——336h Alnm] ——360h
c) spektri - reakcija 2-3 2o min d) spektri - reakcija 2-4 zﬁ min
¢ (HAuUCl,)= 0,6 MM ——2h ¢ (HAuCl,) = 1 mM S
3 ——24h 3
—28h ——148h
L ——72h ——72h
-2 ——144h T 2 ——144h
Q ——168h Q ——168h
< . —2h g —192h
—/\ — & 2o
& e | 336h
’ 360n 450 550 650 i
450 550 650  ——384h ——384h
A [nm] 408h Alnm] e 408h

Slika 4.2 a-d Prikaz porasta apsorbancijskih spektara tijekom sinteze nanocestica
zlata u pojedinoj reakciji seta 2 (c (glukoza) = 7 mM)
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a) spektri - reakcija 3-1 ——10min b) spektri - reakcija 3-2 =——0min

_ ——2h _ —2h
, ¢ (HAuCl,)=0,1 mM Sah ¢ (HAuCl,)=0,3 mM >ah
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c) spektri - reakcija 3-3 0 min d) spektri - reakcija 3-4
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3 () min
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Slika 4.3 a-d Prikaz porasta apsorbancijskih spektara tijekom sinteze nanocestica
zlata u pojedinoj reakciji seta 3 (c (glukoza) = 5 mM)

Iz prethodno prikazanih apsorpcijskih spektara, odredeni su i apsorpcijski
maksimumi u odredenom vremenu za svaku reakciju te su prikazani u ovisnosti o
vremenu trajanja reakcije (Slika 4.4 — 4.6). Vidljivo je kako je prisutan gotovo linearni
porast maksimalne apsorbancije sintetiziranih nanocestica zlata s viemenom trajanja
reakcije sinteze. Na slici 4.7 prikazana je ovisnost kona¢ne maksimalne apsorbancije
postignute u pojedinom eksperimentu u ovisnosti o pocetnoj koncentraciji HAuCls u
reaktoru te se mozZe =zakljuciti kako porastom koncentracije HAuCls rastu i
maksimalne apsorbancije snimljenih spektara Sto upucuje na sintezu viSe nanocestica
zlata uz viSu pocetnu koncentraciju HAuCls. Porast apsorbancije je linearan do

koncentracije HAuCls od 0,6 mM nakon ¢ega usporava.
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1. set reakcija
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Slika 4.4 Porast maksimalnih apsorbancija u ovisnosti o vremenu trajanja reakcije u 1.

setu eksperimenata (c (glukoza) = 10 mM)

2. set reakcija
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Slika 4.5 Porast maksimalnih apsorbancija u ovisnosti o vremenu trajanja reakcije u 2.

setu eksperimenata (c (glukoza) = 7 mM)

3. set reakcija
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Slika 4.6 Porast maksimalnih apsorbancija u ovisnosti o vremenu trajanja reakcije u 3.

setu eksperimenata (c (glukoza) = 5 mM)
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Slika 4.7 Ovisnost maksimalnih postignutih apsorbancija sintetiziranih nanocestica
zlata o koncentraciji HAuCl,

Na temelju promjene apsorbancije s vremenom (Slika 4.4-4.6), procijenjene su
brzine reakcije sinteze nanocestica zlata. Rezultati su prikazani na slici 4.8 te je
vidljivo je kako je brzina nastajanja nanocestica veca $to je veca koncentracija HAuCla.
Isto tako, brzina promatranih reakcija neSto je veéa pri nizim koncentracijama
glukoze. 1z navedenog se moZze zakljuciti da glukoza iako je reducens ima i inhibirajudi

ucinak na brzinu reakcije redukcije zlata, odnosno sinteze nanocestica.

Brzina sinteze nanocestica zlata

0,00035
0,0003 0

0,00025
B 1. SET (10 mM glukoze)
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r [min1]

0,0001 [ ]
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0,00005 ®

=
0

0,1 0,3 0,5 0,7 0,9
¢ (HAuCl,) [mM]

Slika 4.8 Procijenjene brzine nastajanja nanocestica zlata u ovisnosti o koncentraciji

HAuCls pri razli¢itim koncentracijama glukoze
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4.1.2. Utjecaj glukoze na sintezu

Koncentracija glukoze u pojedinom reaktoru pracena je spektrofotometrijski u
odredenim vremenskim intervalima tijekom reakcija sinteze nanocestica zlata.
Dobiveni rezultati prikazani su na slikama 4.9 — 4.11 kao ovisnost koncentracije
glukoze o vremenu trajanja reakcije. Vidljivo je kako je uglavhom u svim reakcijama
doslo do porasta koncentracije glukoze s vremenom trajanja reakcije Ssto se moze
objasniti isparavanjem reakcijske otopine, odnosno njenim koncentriranjem tijekom
trajanja reakcije. Na slici 4.12 prikazana je ovisnost maksimalno dobivenih
apsorbancija pojedine reakcije o pocetnoj koncentraciji glukoze u reakcijskoj otopini
na temelju koje je zaklju¢eno kako pocetna koncentracija glukoze ima blagi utjecaj na
reakciju sinteze nanoclestica zlata, odnosno kako se neSto veée maksimalne

apsorbancije nanocestica zlata postizu pri visSim pocetnim koncentracijama glukoze.

1. set reakcija
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0 5000 10000 15000 20000 25000
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Slika 4.9 Promjena koncentracije glukoze s vremenom trajanja reakcije u 1. setu

2. set reakcija
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Slika 4.10 Promjena koncentracije glukoze s vremenom trajanja reakcije u 2. setu
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3. set reakcija
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Slika 4.11 Promjena koncentracije glukoze s vremenom trajanja reakcije u 3. setu
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Slika 4.12 Ovisnost maksimalne apsorbancije nanocestica zlata o pocetnoj

koncentraciji glukoze
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4.1.3 Praéenje koncentracije Skroba tijekom reakcije

Koncentracija Skroba u reakcijskoj otopini tijekom sinteze nanocestica zlata
pradena je spektrofotometrijski, a rezultati su prikazani na slikama 4.13-4.15 kao
ovisnost odredene koncentracije Skroba o vremenu trajanja reakcije. Vidljivo je kako

ne dolazi do znac¢ajne promjene koncentracije Skroba tijekom reakcija.

1. set reakcija
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Slika 4.13 Promjena koncentracije Skroba s viemenom trajanja reakcije u 1. setu

2. set reakcija
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Slika 4.14 Promjena koncentracije Skroba s vremenom trajanja reakcije u 2. setu
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3. set reakcija
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Slika 4.15 Promjena koncentracije Skroba s vremenom trajanja reakcije u 3. setu

4.1.4. Praéenje pH tijekom reakcije

Tijekom sinteze nanocestica zlata, praéena je pH vrijednost, a rezultati jednog
od seta eksperimenata prikazani su na slici 4.16. Vidljivo je kako ne dolazi do znacajne

promjene pH vrijednosti tijekom reakcija, isto kao i kod ostalih setova eksperimenata.

pH vrijednost 2. seta reakcija
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7,04 &
7,02 = *

7 . @ EXP. 2-1
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6,96
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6,92 X X EXP. 2-4
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= ~ WEXP. 22

Hme
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pH [-]
<

0 2000 4000 6000 8000 10000

t [min]

Slika 4.16 Promjena pH vrijednosti s vremenom trajanja reakcije u 2. setu
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4.2. KARAKTERIZACIJA SINTETIZIRANIH NANOCESTICA ZLATA

Nanocestice zlata sintetizirane u ovom radu karakterizirane su NTA analizom.
Kao rezultat analize, dobivene su veli¢ine i koncentracije sintetiziranih Cestica zlata
prikazane u tablici 4.1. Na slici 4.17 prikazana je raspodjela veli¢ine sintetiziranih
nanocestica zlata u eksperimentu 2-4 s obzirom na intenzitet rasprsene svjetlosti i

koncentraciju Cestica, kao primjer rezultata dobivenog NTA analizom.

Tablica 4.1 Dobiveni rezultati NTA analize

c velicina
c (HAucI & . . c (Cestica
EXP. ([mM] ) (glukoza) Skrob éestica [|:fart /mL; log c [-]
[mM] (mod)[nm]

1-1 0,1 10 1% 216,2 6,25E+10 10,79588
1-2 0,3 10 1% 191,7 2,99E+11  11,47567
1-3 0,6 10 1% 193,4 1,82E+11 11,26007
1-4 1 10 1% 207,3 6,14E+10 10,78817
2-1 0,1 7 1% 184,7 8,30E+10 10,91908
2-2 0,3 7 1% 202,6 9,38E+10 10,97220
2-3 0,6 7 1% 199,8 1,41E+11  11,14922
2-4 1 7 1% 183,9 1,36E+11 11,13354
3-1 0,1 5 1% 198,6 1,78E+11 11,25042
3-2 0,3 5 1% 183,9 5,50E+10 10,74036
3-3 0,6 5 1% 218,3 4,62E+10 10,66464
34 1 5 1% 212,9 9,46E+10 10,97589
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Slika 4.17 Prikaz raspodjele velicine sintetiziranih nanocestica zlata u eksperimentu 2-

4 s obzirom na koncentraciju ¢estica i intenzitet rasprsene svjetlosti

Iz ovisnosti dobivenih koncentracija sintetiziranih nanocestica o koncentraciji
HAuCls (Slika 4.18) moze se uoCiti kako nesto viSe Cestica nastaje pri srednjim
koncentracijama HAuCls uz srednju i viSu koncentraciju glukoze. Najmanje Cestice
sintetizirane su pri srednjim i nizZim koncentracijama HAuCla (Slika 4.19) bez obzira na

koncentraciju glukoze u reaktoru.

Ovisnost koncentracije nanocestica o koncentraciji HAuCl,
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Slika 4.18 Prikaz ovisnosti koncentracije nanocestica o koncentraciji HAuCl,
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Ovisnost veli¢ine nanocestica o koncentraciji HAuCl,
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Slika 4.19 Prikaz ovisnosti veli¢ine nanocestica o koncentraciji HAuCla

Utjecaj koncentracije glukoze u reaktoru na koncentraciju sintetiziranih
nanocestica prikazan je na slici 4.20. Moze se zakljuciti kako je prisutan porast
koncentracije sintetiziranih nanocestica s porastom koncentracije glukoze u slucaju
njihove sinteze uz srednje koncentracije HAuCla. U slucaju kada je za sintezu koriStena
najmanja, odnosno najveé¢a koncentracija HAuCls, najviSe Cestica nastalo je pri
najnizoj, odnosno srednjoj ispitanoj koncentraciji glukoze. Prema prikazu ovisnosti
veli¢ine sintetiziranih nanoclestica o koncentraciji glukoze (Slika 4.21), moze se
zakljuciti kako veli¢ina nanocestica gotovo i ne ovisi o koncentraciji glukoze. lako ne
postoji pravilna ovisnost, ipak su nesto manje nanocestice nastale pri manjim
koncentracijama glukoze uz nize koncentracije HAuCls, odnosno viSim

koncentracijama glukoze uz vise koncentracije HAuCla.

Ovisnost koncentracije nanocestica o koncentraciji

glukoze
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Slika 4.20 Prikaz ovisnosti koncentracije nanocestica o koncentraciji glukoze
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Slika 4.21 Prikaz ovisnosti veli¢ine nanocestica o koncentraciji glukoze
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5. ZAKLJUCAK

U ovom radu sintetizirane su nanocestice zlata koristenjem glukoze kao reducensa. S
ciliem sinteze Sto vece koncentracije sto manje veli¢ine, provedeno je 12 eksperimenata,
odnosno ispitan je utjecaj razli¢itih koncentracija glukoze i HAuCls na reakciju sinteze
nanocestica zlata na sobnoj temperaturi uz prisustvo svjetlosti i kisika.

Porastom koncentracije HAuCls rastu i maksimalne apsorbancije snimljenih spektara
Sto upucuje na sintezu viSe nanocestica zlata uz viSu pocetnu koncentraciju HAuCla. Pri visSim
pocetnim koncentracijama glukoze, nesto su vece maksimalne apsorbancije nanocestica
zlata, odnosno pocetna koncentracija glukoze ima blagi utjecaj na reakciju sinteze
nanocestica zlata. Brzina nastajanja nanocestica veca je pri ve¢im koncentracijama HAuCly i
nizim koncentracijama glukoze.

Porast koncentracije sintetiziranih nanocestica zlata prisutan je s porastom
koncentracije glukoze u sluc¢aju njihove sinteze uz srednje koncentracije HAuCla, dok je, pri
najmanjoj i najvecoj koncentraciji HAuCls, nastalo najvise Cestica pri srednjoj ispitanoj
koncentraciji glukoze. Veli¢ina sintetiziranih nanoclestica zlata gotovo i ne ovisi o
koncentraciji glukoze, no pri manjim koncentracijama glukoze uz nize koncentracije HAuCla,
odnosno pri visSim koncentracijama glukoze uz vise koncentracije HAuCls, nastale su nesto

manje nanocestice zlata.
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6. POPIS SIMBOLA | KRATICA

ABS

NTA

SPR

TEM

Simboli

duljina puta svjetlosti kroz uzorak [cm]

koncentracija tvari u otopini [mol dm3]

molarni apsorpcijski koeficijent [dm* mol* cm™]

masena koncentracija tvari u otopini [mg/mL]

intenzitet svjetla koje je proslo kroz analizirani uzorak [-]
intenzitet ulaznog svjetla [-]

valna duljina zracenja [nm]

brzina reakcije [min]

vrijeme [min]

volumen [pL]

Kratice

apsorbancija

karakterizacija nanocestica (engl. Nanoparticle Tracking Analysis)
povrsinska plazmonska rezonanca (engl. surface plasmon resonance)

transmisijski elektronski mikroskop
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8. PRILOZI
Prilog 1

Tablica 8.1 Sastav otopina za odredivanje bazdarnog dijagrama - glukoza

c (glukoza) V (uzorak) V (glukoza, V (pufer)

ABS [-]
[mM] [ui] t.0.) [uL] [uL]
SP 0 1000 0 1000 0
2 0,5 1000 5 995 0,044
3 1000 10 990 0,067
4 1000 30 970 0,220
5 1000 60 940 0,409
6 15 1000 150 850 0,960
7 30 1000 300 700 1,961
Bazdarni dijagram - glukoza
2,5
2
y=0,0653x | .t b
R?=0,9995,...-="""
I pverc
“ o e
S e
D L
0 P G
..... o
0 08
0 5 10 15 20 25 30

¢ (glukoza) [mM]

Slika 8.1 Bazdarni dijagram za odredivanje koncentracije glukoze

(c(glukoza) = 0 — 30 mM)
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Prilog 2

Tablica 8.2 Sastav otopina za odredivanje bazdarnog dijagrama — skrob

V (pufer ili V (reagens) v (Skrob)
V (Skrob) [mL] ABS [-]
voda) [mL] [mL] [g/L]
0 0,1 0,9 0 0,161
0,02 0,08 0,9 0,4 0,308
0,04 0,06 0,9 0,8 0,459
0,08 0,02 0,9 1,6 0,780
0,1 0 0,9 2 0,933

Bazdarni dijagram - Skrob

y =0,3885x + 0,1553 L J

RZ = 0,9998 ............
0,8 ..-"

A e
06 e

o5 | e

04 [ e
T — e

0,2
0,1

0,9

ABS [-]

0 0,5 1 1,5 2
v (Skrob) [g dm™3]

Slika 8.2 Bazdarni dijagram za odredivanje koncentracije Skroba

(v (3krob)=0-2 g dm3)
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