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ABSTRAKT

Tato bakalafskd prace se zaméfuje na lignit jako na potencialni surovinu pro extrakci uhlikovych
kvantovych teCek. Na zakladé literarni reSerSe byl pro lignit navrzen mechanochemicky postup izolace
téchto nanocastic, kdy byl lignit mechanicky namahan a nasledné oxidovan v peroxidu vodiku.
Z vysledkl vyplyva, ze navrzeny postup bude tieba dale upravit, ale lignit by mohl byt pouzitelny jako
vychozi surovina pro vyrobu uhlikovych kvantovych tecek.

ABSTRACT

These bachelor thesis focuses on lignite as a potential raw material for the carbon quantum dots
extraction. There was proposed mechanochemical process of isolation these nanoparticles from lignite
based on literature search. Lignite was mechanically stressed and subsequently oxidized to hydrogen
peroxide. The results show that proposed method will have to be modified but lignite could be used as
a feedstock for the carbon quantum dots extraction.
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CIL PRACE
Cilem této bakalafské prace bylo provést literarni reserS$i na téma moznosti zisk&dvani uhlikovych

nanocastic z uhelnych matric a posoudit jejich vyuzitelnost pro jihomoravsky lignit. Posouzeni
vyuZitelnosti bylo provedeno formou experimentu.



UVOD

Lignit je slab& prouhelnéné hnédé uhli a dfive byl vyuzivan jako energetickd surovina. Toto vyuziti je
z ekologického hlediska zcela nevhodné, proto je tfeba hledat nova neenergeticka vyuziti této
suroviny. Ptikladem moznosti neenergetického vyuziti je pouziti lignitu jako sorbentu, vzhledem
k jeho vlaknité a destickovité struktufe. Tato prace se zabyva lignitem jakoZto potencialnim pfirodnim
zdrojem pro vyrobu uhlikovych kvantovych tecek.

Uhlikové kvantové tecky jsou nanocastice s velikosti pod 20 nm. Jejich strukturu tvofi vnitini
uhlikové jadro sobalem tvofenym karboxylovymi nebo jinymi funkénimu skupinami. Tyto
nanocastice jsou velmi dobrymi fluorofory. V porovnani se znamymi organickymi fluorofory maji
uhlikové kvantové te¢ky vysoké kvantové vytézky fluorescence a odolnost vii¢i fotodegradaci. Jejich
dalsi vyhoda je rozpustnost ve vodé a biokompatibilita.

V prvni Casti prace je predstaven teoreticky uvod k problematice nanotechnologii a uhlikovych
kvantovych teCek. Prace se zabyva souvislostmi mezi koloidni chemii a nantochenologiemi,
problematikou luminiscence a uhlikovymi nanoéasticemi, zejména pak tedy uhlikovymi kvantovymi
teCkami. V dal$i ¢asti je zpracovana literarni reSerSe na téma ziskavani uhlikovych nanocastic
z uhelnych matric. Na zakladé této reSerSe byl navrzen postup izolace uhlikovych kvantovych te¢ek
z lignitu, ktery byl oveéfen v experimentalni ¢asti prace.

Pro lignit byla navrzena jednoducha mechanochemicka cesta izolace, kdy byl lignit nejdiive
riznymi zpUsoby mechanicky namahan a poté oxidovan v peroxidu vodiku. V experimentalni casti
jsem se zabyvala tim, zda je mozné timto zptisobem vyrobit z lignitu ¢astice o velikosti nanometrt.
U vyslednych extrahovanych ¢astic byla poté jesté analyzovana schopnost fluorescence.



1 TEORETICKA CAST

Teoretickd ¢ast je rozdélena na vSeobecnou teorii o nanotechnologiich a uhlikovych kvantovych
teCkach a na soucasny stav feSené problematiky, kde se zabyvam literarni reser$i na téma moznosti
ziskavani uhlikovych nanocastic z uhelnych matric.

1.1 Koloidni soustavy

Koloidni soustava je disperzni systém, ktery se skladd ze dvou ¢asti, prvni znich je disperzni
prostedi, které tvofi spojitou cast, a druha z nich je disperzni faze, ktera je rovnomérné rozptylena
do disperzniho prostfedi. Koloidni soustavy lze klasifikovat dle rGznych kritérii, prvni moznosti je
klasifikace na homogenni (stejnorodé) a heterogenni (nestejnorodé) soustavy, podle piitomnosti
fazového rozhrani. Fazové rozhrani je misto, kde se skokové meéni vlastnosti soustavy. V piipad¢
heterogenni soustavy lze mezi prostfedim a dispergovanou fazi pozorovat fazové rozhrani, ptikladem
mize byt napf. olej ve vode. V piipadé homogenni soustavy je dispergovana faze v tak malych
rozmérech (napf. atomy nebo ionty), Ze nelze mezi fazemi pozorovat zadné fazové rozhrani. Dalsi
moznosti klasifikace koloidnich soustav je podle velikosti dispergovanych castic.

Tabulka 1. Klasifikace koloidnich soustav podle velikosti dispergovanych éastic [1]

d<10°m 10°m<d<10°m d>10°m
Homogenni soustavy Mikroheterogenni soustavy | Makroheterogenni soustavy
Analytické disperze Koloidni disperze Hrubé disperze

V piipadé analytickych disperzi mluvime o pravych roztocich nizkomolekularnich latek, kde
jednotlivé faze od sebe nelze oddélit filtraci. U koloidnich disperzi mluvime o pravych roztocich
vysokomolekularnich latek a mikrodisperzich ¢i nanodisperzich dalsich latek, kde jednotlivé faze od
sebe lze oddélit pomoci ultrafiltrace nebo nanofiltrace. V piipadé hrubych disperzi mluvime
0 makroheterogennich soustavach, kde 1ze odd¢lit jednotlivé faze pomoci filtra¢niho papiru[1].

1.1.1 Koloidni disperze

Koloidni disperze se vyznacuji unikatnimi fyzikalné chemickymi vlastnostmi, jako je napt. absorpce
svételného zafeni v =zavislosti na velikosti castic. Toto specifické chovani souvisi praveé
s velikosti Castic dispergované faze. Pii klesajici velikosti ¢astic se oproti poctu molekul uvnitf
dispergovanych Castic zvétsuje podil povrchovych molekul, které se stykaji s disperznim prostiedim.
Castice, ktera ma velikost p¥iblizng 1 nm mé piiblizné 30 % povrchovych molekul. U takto malych
¢astic tedy nartsta celkova plocha fazového rozhrani. Dochazi zde Kk odlisnému usporadani
energetickych hladin elektrond. Toto odli$né uspotfadani se projevuje zejména pii interakci koloidnich
disperzi s elektromagnetickym zatenim. Koloidni soustavy lze klasifikovat podle skupenského stavu,
ve kterém se nachazi disperzni faze a disperzni prostiedi. Obecné se oznacuji jako soly, podle
predpony pak lze odlisovat soly s plynnym disperznim prostiedim (aerosoly) a soly s kapalnym
disperznim prostfedim (lyosoly).

10



Tabulka 2. Klasifikace koloidnich disperzi, prevzato z [1]

disperzni prostiedi | disperzni faze oznaceni

plynna netvoii koloidni disperzi

Plynné kapalna aerosol
pevna aerosol
plynna péna

Kapalné kapalna emulze
pevna lyosol
plynna tuhd péna

Pevné kapalna tuha emulze
pevna tuhy sol

Koloidni soustavy se poté jesté klasifikuji podle fadzového rozhrani. Pokud je v soustavé fazové
rozhrani ostfe vymezeno, oznacuje se soustava jako lyofobni, pokud je v soustavé fdzové rozhrani
dosiroka rozprostfeno, oznacuje se soustava jako lyofilni [1].

1.2 Nanotechnologie a nanomaterialy

1.2.1 Historie

Vlastnosti nanostruktur nevédomky vyuzivali uz fimsti sklenafi ve 4. stoleti po Kristu. Z této doby
pochazi tzv. Lycurgliv pohar, znazoriujici smrt thrackého krale Lycurguse, ktery je vytvoien ze skla
S ptimési stfibrnych a zlatych nanoc¢astic. Po umisténi zdroje svétla svétla dovnité poharu meénil svoji
barvu ze zelené na syté ¢ervenou. [2]. Technologie, kterou Fimsti sklafi pouzivali, v8ak dodnes zlstava
neznama [3].

Obrazek 1. Lycurgiiv pohar, prevzato z [4]

Dalsim piikladem historického vyuziti vlastnosti nanocastic je keramika z Umbrie v Italii, ktera
byla velmi cenéna v 15.-16. stoleti, diky svym krasnym barvam. Glazury na této renesan¢ni keramice
obsahuji ¢astice médi a stiibra s primérnou velikosti 5-100 nm. Diky témto ¢asticim se odrazené
svétlo nerozptyluje a keramika tak ma vzhledovy metalizovy efekt [3]. Pocatek moderni historie
nanotechnologii je uvadén na polovinu 20. Stoleti. Americky fyzik Richard Phillips Feynman v roce
1959 piednesl na zasedani American Physical Society svoji pfednasku s nazvem There’s Plenty of
Room at the Bottom, ve které predlozil osobni myslenku o moznosti vytvaret materidly na Grovni
atomd [5]. Dva roky po Feynmanové smrti v roce 1988 se tymu védct z IBM podafilo napsat
35 atomy xenonu na niklovou podlozku logo firmy a potvrdit tak jeho vizi 0 moznosti fizené vytvaret
struktury na atomarni arovni [3].

1.2.2 Nanotechnologie
Nanotechnologie je védni obor, ktery se zabyva studiem hmoty na atomarni a molekularni urovni.
Zkouma struktury o velikosti 100 nm a méné, alespon v jednom sméru [5]. Pfedpona ,,nano* pochazi
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z feCtiny a v prekladu znamena trpaslik. Rozmérové piedstavuje jednu miliardtinu jednotky, tedy
1nm=1-10° m = 0,000 000 001 m. Do 1 nm se vejdou 34 atomy. Nanotechnologie ma za cil piesn&
ovladat atomy a molekuly a formovat je do n&jakych objektl a struktur s novymi vlastnostmi (napf.
elektrickymi nebo optickymi). Nanotechnologii 1ze rozdélit do tfi skupin. Prvni skupinou je mokré
nanotechnologie, kterd se zabyva studiem biologickych systémil (membrany, enzymy, bunééné slozky
atd.). Druhou skupinou je suchd nanotechnologie, ktera se zabyva vyzkumem nanostruktur
anorganickych materialdi, napt. uhliku nebo kfemiku. Tteti skupinou je vypocetni nanotechnologie,
ktera se zabyva predikci a vypocty. V soucasné dobé€ je na rozvoj nanotechnologii zamétena velka
pozornost a o¢ekava se, ze se nanotechnologie stanou v budoucnosti jednim z hlavnich védnich obori

(3].

1.2.3 Nanostruktury a nanocastice

Nanostruktury jsou materialy, které alespont v jednom sméru vykazuji nanometrické rozméry. Tyto
materidly potom vykazuji urcité unikétni vlastnosti, které se v makroskopickém métitku u daného
materidlu nevyskytuji. Pokud se zmensi rozmér materidlu na nanometrické métitko, zmensi se tak
1 prostor, ve kterém dochazi k volnému pohybu elektrond, pfipadné fotond. Tento jev se nazyva
kvantové omezeni. Pokud je velikost nanostruktury mensi nez vlnova délka elektronu, potom
je elektron donucen zkratit svoji vinovou délku a ptizptsobit ji tak rozméru castice. Na zakladé
zkraceni vinové délky elektron zvysi svoji energii a vytvori se vys$i energeticka hladina. Kvuli
kvantovému omezeni se zméni fyzikalni, fyzikaln¢ chemické a optické vlastnosti latek, a to zejména
svételna absorpce, barva, rozpustnost, fluorescence, elektrochemické vlastnosti apod.[2] .

energetické
excitonovy Bohriv stavy
polomér
zaké;any{
pas —
objemovy
polovodi€ energetické
stav
excitonovy Bohriv Y
polomér —
zakdzany
pas
kvantova —
toska e—

Obrazek 2. Viv velikosti nanocdstic na energetické hladiny [2]

Mnozstvi nanomateridlli se specialnimi vlastnostmi se nachazi také v ptirodé¢, napf. nanometrické
fasy existujici na povrchu lotosovych kvetl. Pritomnost téchto fas omezuje adhezi okvétnich listki
k vodé a zptsobuji také jejich samocistici efekt, diky kterému se lotos neda znecistit necistotami
v tekuté formé, protoze se na ném kvuli t€émto fasam neudrzi. Tento samocistici mechanismus, ktery
funguje také napt. u hmyzich ktidel, se nazyva lotosovy efekt [6].
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Obrazek 3. Okvétni listek lotosu (projev lotosového efektu) a struktura hmyzich kiidel. Prevzato z [6].

1.3 Metody pripravy nanocastic

Metody ptipravy nanocastic z hlediska pfistupu rozdélujeme do dvou kategorii, prvni kategorie
zahrnuje metody oznacované jako Top-Down a druhd kategorie metody Bottom-Up. Oba tyto
postupy se snazi kontrolované vytvafet nanocastice a nanostruktury, které maji stejny tvar a stejnou
velikost.

1.3.1 Top-Down

Postup Top—Down je oznacovan jako postup shora dolt. Nékdy se téZz oznacuje jako postup fyzikalni
nebo postup rozkladny. Pfi tomto postupu vychdzime z objektd makrosvéta, se kterymi
se dobtfe manipuluje. Cilen¢ se snaZi tyto objekty zmensSit az do objektli o velikosti v fadu nanometri.
Proces miniaturizace se sklada z jednotlivych krokt, kdy pfi kazdém nasledném kroku se vytvaii
objekt mensi, nez objekt vytvoteny pii predeslém kroku. Tato operace se opakuje tak dlouho, dokud
nevznikne struktura (nanoc¢astice) o poZzadované velikosti. Soucasné Top—Down technologie jsou
schopné se dostat na hranici rozméra 10-100 nm [7] a zahrnuji rGzné postupy, jako napf. chemické
rozpousténi, pusobeni ultrazvukem, mechanické drceni, mleti atp. [2]

1.3.2 Bottom-Up

Tento postup jako také oznaCovan jako postup zdola nahoru. Oznacuje jako chemicky, nékdy byva
oznacovan jako postup synteticky. Vyuzivd se kontrolovanych chemickych reakci, proto jsou tyto
metody levnéjsi nez metody Top—Down. Vyuzivaji se také pii vyrobé uhlikovych nanotrubicek
a kvantovych tecek. Pfi tomto postupu se funkcni nanostrukturni celek zacind skladat z nejmensich
Castic hmoty — atoml. Z malych celkil se poté skladaji soucasti dalSich slozek komplikovanéjsSich
systému. Velikost ¢astic pfipravenych metodami Bottom—Up se pohybuje v fadu asi 2-10 nm [7].

Obrdazek 4. Top—down a Bottom—up postup pripavy nanoddstic

1.4 Luminiscence

Pii interakci svételného paprsku (elektromagnetického zafeni) s hmotou muize nastat absorpce Casti
elektromagnetického zafeni molekulami latek. Absorpce elektromagnetického zafeni je spojena
s excitaci elektront. Elektrony v molekule se pied absorpci zafeni nachazi v zakladnim stavu (stav
o nejnizsi energii). Po absorpci zafeni ziska néktery z elektronti excitacni energii a molekula prejde
do energeticky vys$siho — excitovaného stavu [8]. Pii deexcitaci poté elektron ¢ast absorbovaného
zafeni vyzafi a pozorujeme zafivy jev — luminiscenci. Luminiscenci podle povahy pfechodu elektronu
z excitované¢ho do neexcitovaného stavu délime na fluorescenci a fosforescenci.
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1.4.1 Excitace elektroni

Excitace elektronti probiha znevyssiho obsazeného molekulového orbitalu (HOMO - zangl.
the highest occupied molecular orbital) do nejniz§iho neobsazeného molekulového orbitalu (LUMO —
Z angl. the lowest unoccupied molecular orbital). Tyto dva orbitaly se nazyvaji hrani¢ni orbitaly
molekuly a jsou zodpovédné za spektroskopické vlastnosti molekuly [9]. Dle Pauliho vylucovaciho
principu lze do kazdého umistit maximalné¢ dva elektrony s opacnym spinem, v zdkladnim
energetickém stavu jsou tedy elektrony umistény na energeticky nejnizsich orbitalech. Po absorpci
svételného zafeni ptfechazi elektron do excitovaného stavu do energeticky nejblize lezicih
0 neobsazeného orbitalu (viz. Obrazek 5. Pfechod elektronu HOMO —LUMO). Molekulové orbitaly
se nadale kombinuji jesté s dalsimi energetickymi hladinami, které souvisi s pohybem celych atomi
v molekule, konkrétné s jejich vibraci a rotaci. Vznika tak husty systém energetickych hladin. Mezi
HOMO a LUMO orbitalem se nachazi oblast zakazanych energii, ktera se jmenuje zakazany pas. Sitka
zakazaného pasu odpovida energetické vzdalenosti HOMO —LUMO [8].

LUMO . LUMO
T hv
* * *
o * HOMO L * HOMO
* * * *
* * * *
a b

Obrazek 5. Prechod elektronu HOMO —LUMO

Energeticka vzdalenost HOMO a LUMO orbitalu udava barvu latky pfi osviceni pfirozenym bilym
svétlem. Pokud je tato vzdalenost relativné mala, elektron absorbuje zafeni o nizké energii,
napf. fotony senergii 1,5-2¢eV. Tato energie odpovida vinovym délkam cca 600-800 nm, coz
odpovida ¢ervenému svétlu, a objekt se tak navenek jevi modie ¢i modrozelené [8].

1.4.2 Piechody pri excitaci

Realnost prechodu elektronu pfi excitaci urCuji vybérova pravidla. Podle prvniho pravidla se pfi
absorpci mlize excitovat pouze jeden elektron. Druhé pravidlo se vztahuje k multiplicité. V zakladnim
elektronovém uspotradani se v HOMO orbitalu nachazi pravé 2 elektrony s opaénym spinem. Tento
stav se nazyva singletovy a oznacujeme jej jako So. Spinové Cislo je rovno nule (elektrony maji opaény
spin) a multiplicita stavu Sy je rovna 1 (M=2S+1=0+1=1). Pfi pfechodu z Sy, do prvniho
excitovaného stavu S; ziistava zachovan spin elektronu a tento ptechod je spinové dovoleny a zaroven
pravdépodobnéjsi. Intenzita tohoto pfechodu je vétsi. Spinové zakazany prechod je ze stavu So do
tripletového stavu T;. Spiny obou elektronti ve stavu T; jsou stejné, multiplicita je rovna 3 [10].
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Obrdazek 6. Elektronoveé prechody v molekule

1.4.3 Jablonského diagram

Pii pokojové teploté se molekula nachazi v zakladnim singletovém stavu S,. Elektron po absorpci
fotonu ptejde do energeticky vyssiho excitovaného stavu S, na jednu z vibraénich hladin. Poté obvykle
dochazi k vibraéni relaxaci, kdy elektron sérii nezativych piechodi pfejde na nejnizsi vibra¢ni hladinu
excitovaného stavu S,. Proces vibracni relaxace je provdzen vyzarovanim tepelné energie molekulou.
Nejnizsi vibrac¢ni hladina excitovaného stavu S, lezi na stejné Grovni, jako nejvyssi vibra¢ni hladina
druhého excitovaného stavu Sy, elektron tedy pifejde nezafivym piechodem vnitini konverzi na tuto
nejvyssi vibraéni hladinu stavu S; a vibracni relaxaci pfejde na nejnizsi vibracni hladinu druhého
excitovaného stavu. Z této hladiny mtize elektron deexcitovat na zakladni energetickou hladinu S,.
Tento proces uz je spojen se zafivym piechodem a jev, ktery pozorujeme, se nazyva fluorescence.
Fluorescence odezniva velmi rychle po excitaci (od 10° s do 107 s), ma tedy kratky dosvit. Elektron
muze také z hladiny S; piejit mezisystémovym piechodem do energeticky nizsiho tripletového stavu
Ty, kde se obrati jeho spin. Procesem vibracni relaxace se dostane na nejniz$i vibra¢ni hladinu stavu
T, ze které nasledné deexcituje na zakladni energetickou hladinu S,. Proces deexcitace je spojen se
zafivym prechodem a pozorovany jev se nazyva fosforescence. Fluorescence je méné Castym jevem
a ma dlouhy dosvit, doba Zivota excitovaného stavu Ty je 10 s az 10? s [11]. Vlivem termalni excitace
mize nastat reverzni mezisystémovy piechod elektronu z T; stavu zpét do S; stavu, ze kterého pak
dojde k deexcitaci na hladinu Sy a pozorujeme pak zpozdénou fluorescenci. Mezisystémovy piechod
T, — S; zpusobuje zdrzeni. Doba dosvitu zpozdéné fluorescence je mnohem delsi, nez u bézné

fluorescence [11].

vibragni relaxace
fluorescence
) L ‘ ...... e ._.—._'
}Ti vnitini - 87 -
| konverze | ‘.
T ——
I k|
absorpce
absorpee
fosforescence
i - =3
- - v=2 !
i,_—[ 5= ¥ v=1 *
L v=0
radiaéni pfechody (s OZasti fotonu)
............ neradiacni pfechody (bez Gtasti fotonu) |

Obrazek 7. Jablonského diagram
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1.4.4 Franck — Condoniiv princip

Hmotnosti jader atomti a hmotnosti elektronti se vyrazné lisi, jddra maji mnohem vétSi hmotnost.
Elektronové prechody v molekule probihaji daleko rychleji, nez jsou na n¢ jadra schopna zareagovat.
Pti prechodu elektronu do excitovaného stavu se v molekule vytvoii elektronova hustota na takovych
mistech, kde se diive nenachdzela. Z jinych oblasti tato elektronova hustota na zakladé¢ elektronového
pfechodu zase vymizi. Na jadra atomt, kterd byla plivodn¢ stacionarni tak zacne plisobit nové silové
pole a jadra tak zacnou vibrovat kolem svych piivodnich poloh — nastdva molekularni relaxace.
Molekula tedy bezprostfedné po absorpci fotonu neni v rovnovazném stavu a zacne preskupovat svoje
prostorové uspotadani, aby tohoto stavu dosahla. K emisi zafeni mize dojit teprve potom, co molekula
zaujme rovnovazné usporadani [9].

Béhem elektronového prechodu zlistdva zachovana vinova funkce. Ptfi excitaci jsou preferovany co
nejmensi prostorové zmény molekuly. Elektron pfechazi na takovou excitovanou vibrac¢ni hladinu, pro
kterou plati, Ze intenzita piechodl je umérnd Ctverci integralti vinovych funkci obou energetickych
stavu [9].

 E

excited state

ground state

[

nuclear
configuration

Obrazek 8. Frack—Condoniiv pricip, piechod elektronu na excitovanou vibracni hladinu, prevzato z [12]

1.45 Stokestv posun

V excitovaném stavu elektron kvili sérii vibracnich relaxaci ztrati ¢ast své energie. Pfi nasledné
deexcitaci tak emituje zafeni o nizsi energii, tedy o vyssi vinové délce, nez ptivodni absorbované
zateni. Maximum vlnové délky emitovaného zafeni je od maxima vlnové délky absorbovaného zatreni
o urcity kus posuto.Vzdalenost téchto dvou maxim se nazyva Stokestv posun [12].

1.5 Uhlikaté nanocastice
Podle geometrického uspofadani a velikosti je mozné uhlikaté nanoc¢astice rozdélit do ¢tyi zakladnich
kategorii.

Tabulka 3. Rozdéleni nanoddstic podle geometrického uspordadani

0D Vsechny rozméry v oblasti jednotek nm (kvantové tecky)
1D Jeden rozmér vétsi nez 100 nm (nanotrubicky)

2D Dva rozméry vétsi nez 100 nm (grafen)

3D Vsechny rozméry v oblasti 100 nm (nanokrystaly)
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Tyto Castice maji charakteristické elektrické, mechanické, chemické, optické a dalsi vlastnosti. Diky
témto vlastnostem mohou mit Siroké vyuziti v elektronice (pamétova média), stavebnictvi
(nanokompozitni materialy), zdravotnictvi (cilena doprava 1é¢iv), v chemickém primyslu nebo
v senzorice [13].

15.1 Grafen

Grafen je dvojrozmérna sit, ve které jsou atomy uhliku vazany v Sesti¢lennych kruzich. Uhlik se
nachazi v hybridnim stavu sp? Je to stabilni, flexibilni a pevny material [6]. Grafen je svou strukturou
2D atomovy krystal. Ma velmi dobrou elektrickou a tepelnou vodivost [14].

-

Obrazek 9. Struktura grafenu. Prevzato z [14]

1.5.2 Uhlikové nanotrubice

Uhlikové nanotrubice (CNT — Carbon nanotubes) jsou uhlikova vlakna, ktera vypadaji jako koaxialni
valce grafenovych listd zakoncenych polovicni fullerenovou molekulou. Maji v priméru nékolik
nanometrt a jsou 10 000 krat tenc¢i nez lidsky vlas. Existuji dva druhy CNT, prvnim druhem jsou
jednosténné uhlikové nanotrubice (SWNTSs, z angl. single — walled carbon nanotubes). Dal$im druhem
jsou mnohosténné uhlikové nanotrubice (MWNTs, z angl. multi — walled carbon nanotubes). SWNTSs
jsou tvofeny jednim srolovanym grafenovym listem a maji pramér okolo 1,4 nm. MWNTS jsou
uzaviené srolované grafenové listy s primérem obvykle 2—-25 nm. Vzdélenost mezi jednotlivymi listy
je kolem 0,34 nm [15] .

SWCNT MWCNT

Obrazek 10. Jednosténna a mnohosténnd uhlikova trubice. Prevzato z [16].

1.5.3 Fullereny

Fullereny jsou mnohosténné klastrové molekuly, které se skladaji z péti¢lennych a Sestilennych
uhlikovych kruht. Tyto Castice svym tvarem piipominajici fotbalovy mi¢ jSou pojmenovany po
architektovi Buskminsteru Fullerovi, ktery se proslavil svymi geodetickymi stavbami. Strukturu
fullerent 1ze popsat jako sekvenci mnohosténnych utvartt C, , kde kazda struktura ma 12 péti¢lennych

1
kruhd a En—lOéestiélennych kruhti. Nejznaméjsi fullereny jsou struktury C,, a C,,. Fullereny

podléhaji mnoha chemickym reakcim (napf. hydrogenaci, oxidaci nebo také adi¢nim reakcim, kdy je
mozné na povrch fullerent zavadét rizné funkéni skupiny, ovlivijici jejich dalsi vlastnosti) [17].
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Obrdazek 11. Fulleren Cgy. Prevzato z [18]

1.6 Kvantové te¢ky

Kvantové tecky (QDs, z anglického Quantum Dots) jsou krystalické nanocastice, které maji velikost
nékolik nanometri [5]. QDs se vyskytuji jako volné Castice, nebo mohou zaujimat klastrové
uspofadani [19]. Velikost téchto klastri se pohybuje od 2 do 10 nm [2]. Kvantové tecky se nékdy
nazyvaji umélé atomy, protoze maji stejné jako atom diskrétni rozd€leni energetickych hladin.
Energetické hladiny lze kontrolovat zménou velikosti a tvaru kvantové tecky. Tecky funguji jako
elektronové pasti a maji urcitou kapacitu, to znamena, Ze maji omezené¢ mnozstvi elektront, které
mohou piijmout. Toto mnoZstvi elektronti je ovlivnéno praveé tvarem a velikosti tecek [20].

1.6.1 Struktura kvantovych tecek
QDs maji riizné tvary a velikosti. Energie uvnitf QDs je kvantovana a nabyvd pouze urcitych
diskrétnich hodnot [5].

Obrazek 12. Tvary kvantovych tecek. Prevzato z [5].

Nejcastéjsi usporadani kvantovych tecek je v tzv. core/shell strukturach, kdy jeden druh atomu
vytvari jadro (core) a dalsi druh atomi vytvaii obal kolem tohoto jadra (shell). Obal kolem jadra
ovliviiuje chemické a fyzikalni vlastnosti QDs. V pfipadé¢ hydrofobnich teCek miZze byt obal
modifikovan hydrofilnimi molekulami, které QDs umozni jejich solvataci nebo muze mit navazany
dalsi specifické funkéni skupiny umoziujici napt. konjugaéni reakce[19].

Obal

Jadro

Molekuly modifikujici
povrch

Obrazek 13. Core/shell struktura kvantové tecky

1.6.2 Optické vlastnosti kvantovych tecek

Kvantové tecky jsou fluorofory, tedy latky schopné absorbovat fotony svételného zafeni a poté
emitovat zafeni jinych vinovych délek [2]. Excitaéni a emisni spektra QDs nejsou na rozdil
od organickych fluoroforti uréovana jen chemickymi vlastnostmi, ale kvuli kvantovému omezeni
1 jednotlivymi rozméry. QDs maji vyraznou absorbanci v UV oblasti svétla. Rozdil mezi excitaéni
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a emisni vinovou délkou u QDs mize byt v fadu az stovek nm. TeCky maji vysoké molarni absorpéni
koeficienty (fadové 10° —10° cm™'dm’mol™). Na zéklad& t&chto vysokych molarnich absorpénich

koeficientl maji QDs vyssi jasnost (jasnost je souc¢in molarniho absorp¢niho koeficientu a kvantového
vytézku) nez organické fluorofory. Dalsi vyznamnou vlastnosti je dobra fotostabilita, kterd je ovSem
ovlivnéna zptisobem stabilizace QDs a slozenim okolniho prostiedi [19].

Increasing Quantum Dot Size

— — e ekl S

350 400 450 500 550 600 650 700 750
wavelength (nm)

Obrazek 14. Emisni spektra QDs se zvétSujici se velikosti. Prevzato z [21].

1.6.3 Vyuziti kvantovych tecek

Mala velikost QDs spole¢né s jejich unikatnimi optickymi vlastnostmi umozituje jejich vyuziti
v biologickych aplikacich, jako fluorofory pro zobrazovani in vivo (z latiny, piekladano jako v Zivém,
pozorovani v pfirozenych podminkach, napf. v organech, bufikach nebo rostlinnych pletivech) a in
vitro (z latiny, piekladano jako ve skle, laboratorni pozorovani v uméle vytvorenych podminkach).
Vyhoda téchto nanocastic oproti klasickym organickym fluoroforiim (jako je napt. fluorescein)
spociva v tom, Ze maji dlouhodobou fotostabilitu. Diky moznosti modifikace povrchu lze zajistit jejich
rozpustnost ve vodé, nebo Ize jejich povrch modifikovat funkénimi skupinami, které zajisti pfipojeni
QDs ke specifickym molekulam. QDs s povrchem modifikovanym napf. proteiny, oligonukleotidy atp.
se oznaCuji jako biokonjugaty. Tyto biokonjugaty se poté pouZzivaji pro piimou vazbu s presné
definovanym vazebnym mistem (targetem) [2].

1.7 Uhlikové kvantové tecky

Uhlikové kvantové tecky (C-Dots, z angl. Carbon Dots) je oznafeni pro fluorescentni materialy
s vnitinim uhlikovym jadrem a obalem tvofenym karboxylovymi nebo jinymi funk¢énimi skupinami.
RozliSujeme dva druhy C-Dots, grafenové kvantové tecky (GQDs, z angl. Graphene Quantum Dots)
a uhlikové tecky (CQDs) [22]. C-Dots byly poprvé ziskany vroce 2004, b&hem purifikace
jednosténnych uhlikovych nanotrubic. Oproti tradi¢nim polovodiCovym kvantovym teckam
a organickym barviviim, maji C—Dots dobrou rozpustnost ve vod¢, velkou chemickou odolnost, jejich
povrch lze snadno modifikovat a jsou odolné vuéi fotodegradaci. Tyto tecky lze vyuzivat jako
biosenzory, protoze jsou na rozdil od klasickych te¢ek obsahujicich kovy (napt. Cd) netoxické
a biokompatibilni [23].

CQDs jsou sférické Castice s typickym rozmérem mensim nez 10 nm. Jsou dobie rozpustné ve
vodé, maji velkou chemickou odolnost a jejich povrch lze snadno modifikovat. Vyznaéuji se silnou
luminiscenéni schopnosti, diky které jsou nékdy nazyvany jako uhlikovd nanosvétla. CQDs jsou
netoxické a biokompatibilni, jedna z potencialnich aplikaci je tedy jejich uziti v biosenzorice
a biozobrazovani. [23]. Bottom—up metody pro vyrobu uhlikovych kvantovych teek jsou napf.
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chemicka ablace, elektrochemicka karbonizace, laserova ablace, mikrovinné ozafovani nebo
hydrotermdlni karbonizace.

GQDs jsou fragmenty grafenu — jednoatomové vrstvy grafitu. Jejich rozmérova velikost je obvykle
pod 20 nm [24].

1.8 Jihomoravsky lignit

Jihomoravsky lignitovy revir (dale jen JLR) je nejvétsi oblast v Ceské republice s vyskytem lignitu.
Jsou zde vyvinuty dv€ hlavni lignitové sloje. Prvni je kyjovska sloj, kterd se nachdzi na vétsi
hovoransko—kyjovské dil¢i oblasti a mensi kel¢ansko—domaninské dil¢i oblasti. V této sloji doslo
k aplnému Gtlumu téZzby. Druha je dubfnianska sloj, ktera se nachazi v tstfedni moravské prohlubni
a v dil¢i rohatecko—bzenecko—straznické Casti. V této druhé sloji se nachazi Dul Mir v Mikuléicich,
dnes jediny tézici dul na Jizni Moravé. Ob¢ tyto sloje jsou soudasti tzv. Videnské panve, ktera
prodélala slozity geologicky vyvoj. Vznikalo zde mnoho bazinatych oblasti, které poskytly dobré
podminky pro hromadéni rostlinné organické hmoty a postupem casu tak umoznily vznik lignitovych
sloji. I ptes dlouhodobou tézbu v JLR je vétSinova Cast lignitu stale nevytéZena. Lignit byl pouzivan
jako energeticka surovina, hlavné jako palivo pro hodoninskou elektrarnu [25].

1.8.1 Kovalitativni a kvantitativni charakteristika lignitu

Kyjovskd i dubnanska sloj je tvofena slabé prouhelnénym humitovym hnédym uhlim, které se
oznacuje jako lignit. Toto uhli ma hnédou barvu v riznych odstinech, od zZluté barvy, ktera piechazi
v hnédou, az po hnédocernou barvu [25].

Obrdzek 15. Lignit, prrevzato z [26]

Lignit je makromolekularni komplex, ktery se sklada z polyelektrolytli, jako jsou napf. huminové
kyseliny, polysacharidy, polyaromaty, obsahuje uhlikaté fetézce modifikované o dusikaté skupiny

a sirné skupiny [27]. Zakladnim kvalitativnim parametrem je obsah popela v bezvodém stavu A° [0 ]
AY je vyjadieni obsahu popelovin (anorganické slozky) v uhelné hmot&. Minimalni hodnoty u lignitu
se obvykle pohybuji mezi 8-10 % A‘. Lignit dale obsahuje velké mnoZstvi vody. Stanoveni obsahu
veskeré vody v pivodnim stavu W/ [%] je vsak problematické, protoze se voda po odbéru vzorku

zatne ihned odpatovat. Skuteény obsah W [%] ma tedy lignit pouze t€sné po odbéru, poté se obsah
snizuje. Analyza W je ovlivnéna uplynulym ¢asem od odbéru vzorku, teplotou, ale také velikosti
vzorku. Obsah W do 15 % Al je 40-50 %, mlze vSak presahovat i hodnoty 60 %. Obecné se
srostoucim  A? snizuje obsah W/. Mnozstvi prchavé hoflaviny V' se pohybuje Vv rozmezi

56-64 %. Tato prchava hotlavina obsahuje uhlik, vodik, dusik, kyslik a siru ( Cof gt Nuf Qdf

Sdaf). Obsah uhliku se obecné zvysuje s rostoucim prouhelnénim, proto je hodnota cur vyuzivana
k vyjadieni stupné prouhelnéni [25].
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Tabulka 4. Elementdrni analyza V*® jihomoravského lignitu [25]

[%]
c™ 64-68
Hdaf 5*6
N | 01-15
0% | 22-29
S® | 05-35

Lignit mé vlaknitou a destic¢kovou strukturu. Ve struktuie se nachazi slozky o rizné symetrii a riizném
stupni prouhelnéni, kapilary, mikrotrhliny a vakuoly [27].
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2 SOUCASNY STAV RESENE PROBLEMATIKY

Literarni reSerSe na moznost ziskavani uhlikovych nanocastic (kvantovych tecek) z uhelnych matric.

2.1 Metoda pro pripravu fluorescentnich uhlikovych tecek s pouzitim uhli
Shengliang Hu, Qing Chang, Zhijia Wei a Jinlong Yang putsobici na North China University of
Technology vyvinuli a patentovali mechanochemicky zptsob izolace uhlikovych kvantovych teéek
z uhli. Jako vychozi materidl pouzili antracit, ktery byl mechanicky namahan pomoci planetarniho
kulového mlyna. Tento zplsob pfipravy je patentovan pod ¢islem CN 104946252 (A). Pro tento
ptipad je uvedeno né€kolik postupt, viz Piiloha 1 — Metoda pro ptipravu fluorescentnich uhlikovych
tecek s pouzitim uhli.

Principem této metody je mechanické namahani antracitu s naslednou oxidaci pomoci peroxidu
vodiku. Vysledkem po centrifugaci a lyofilizaci je fosforeskujici prase k uhlikovych kvantovych tecek
s vytézkem 40-60% [28].

2.2 Extrakce oxidovanych uhlikovych kvantovych teek z aktivniho uhli

Dong Yongiang, Zou Nana, Lin Xiaomei, Lin Jianpeng, Chi Yuwu a Chen Guonan, ktefi ptisobi na
Fuzhou University v Cing, objevili zptisob extrakce uhlikovych kvantovych te¢ek z aktivniho uhli
chemickou oxidaci. Podrobnosti pro tento zpusob extrakce, viz Piiloha 2 — Extrakce oxidovanych
uhlikovych kvantovych te¢ek z aktivniho uhli.

Principem této metody je oxidace aktivniho uhli v HNO;. Vyslednd suspenze byla pfecisténa
centrifugaci a supernatant dale dialyzovan ptes dialyza¢ni membrany rtizné velikosti. Vysledkem
tohoto postupu byly uhlikové kvantové te¢ky o riznych velikostech [29].

2.3 Uhli jako bohaty zdroj grafenovych kvantovych tecek

Ye Ruquan, Xiang Changsheng, Zhiwei Peng, Huang Kewei, Zheng Yan, Nathan P. Cook, Errol L. G.
Samuel, Chih—Chau Hwang, Gedeng Ruan, Gabriel Ceriotti, Abdul-Rahman O. Raji, Angel A. Marti
a James M. Tour pasobici na Rice University — Department od chemistry, Texas, ve spolupraci se
Smalley Institute for Nanoscale Science and Technology na téze univerzité a Jian Lin, ktery ptisobi na
Department of Mechanical Engineering and Materiale Science, Rice University izolovali grafenové
kvantové tecky ze tii uhelnych zdroji — Zz antracitu, ¢erného uhli a koksu a poté také z grafitu.
Podrobnosti pro tento zptisob extrakce, viz Pfiloha 3 — Uhli jako bohaty zdroj grafenovych kvantovych
tecek.

Principem této metody je sonikace jednotivych uhelnych matric ve smési H,SO, a HNO;. Vysledna
smes byla zneutralizovana a odfiltrovana pomoci PTFE membrany a poté dialyzovana ptes dialyzac¢ni
membranu. Roztok byl poté odpatfen pomoci rotaéni vakuové odparky [30].

2.4 Grafenové kvantové tecky, grafen oxid, uhlikové kvantové tecky a grafitové
nanokrystaly z uhli

Yonggiang Dong, Jianpeng Lin, Yingmei Chen, Fengfu Fu, Yuwu Chi a Guonan Chen piisobici na

Fuzhou University v Ciné pouzili pro pfipravu jednovrstevnych grafenovych kvantovych tetek 6

ruznych druht uhli.

Po chemické oxidaci a sérii centrifugacnich separaci rozd¢lili kazdy druh uhli na dvé frakce Coala
a Coalg. Frakce Coala obsahovala prevazné grafenové kvantové tecky, frakce Coalg obsahovala jiné
uhlikaté nanomateridly (aglomeraty GQDs, grafen oxid, CQDs a aglomeraty uhlikovych
nanokrystalt). Podrobnosti pro tento zpisob extrakce, viz Piiloha 4 — Grafenové kvantové tecky,
grafen oxid, uhlikové kvantové tecky a grafitové nanokrystaly z uhli [31].
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3 EXPERIMENTALNI CAST

Pro posouzeni vyuzitelnosti jihomoravského lignitu k zisk&dvani uhlikovych nanoc¢éstic byla zvolena
mechanochemicka cesta izolace, kdy byl lignit nejdfive riznymi zpusoby mechanicky namahan a poté
byl v nekterych ptipadech oxidovan 20% peroxidem vodiku. Tato metoda vychazi z ¢inského patentu
(viz 2.1), na zakladé¢ kterého bylo navrzeno celkem 5 postupt.

3.1 Chemikalie

Destilovana voda
Peroxid vodiku 30% P.A, Lach—Ner, s.r.o
3.2 Lignit

Pro experimentalni Cast této bakalarské prace byl pouzit pfedem namlety lignit z dolu Mir, ktery se
nachdzi v Mikul€icich na Jizni Moravé. Pouzity lignit byl v pfirodnim stavu, bez chemickych tprav.

3.3 Pristroje
Centrifuga Hettich Rotina 46 R

Centrifuga Boeco U-32 R

Elektromagnetickd michacka Lavat

Dispergator Ultra—Turrax Tube Drive, IKA

Kulovy plantarni mlyn Fritsch Pulverisitte 6

Laboratorni teplomér Gryf 310

Plotynkovy vafi¢ ETA

Spektrofluorimetr Aminco-Bowman Series 2
Spektrofotometr Varian Cary 50

Elektronovy mikroskop JEOL JSM-7600 F

Fotonovy analyzator velikosti ¢astic Sympatex Nanophox

3.4 Postup 1 — Oxidace peroxidem vodiku bez predchoziho mechanického
namahani

V prvnim postupu byl pro porovnani vynechan krok mechanického namahani. 5g lignitu bylo
suspendovano do 150 ml 20% peroxidu vodiku a umisténo na elektromagnetickou michacku.
Suspenze byla michana 4 hodiny pfi teploté 45°C. Poté byla suspenze centrifugovana 20 min pii 4 000
otaCkach za minutu, aby byl odstranén nezreagovany lignit. Supernatant byl pfevafen na vafici po
dobu 10 min. Nakonec byl roztok jesté jednou pieistén centrifugaci, pti 6 000 otackach za minutu po
dobu 20 minut, pro odstranéni zakalu.

3.5 Postup 2 — Mechanické namahani dispergatorem Ultra—Turrax Tube Drive,
IKA, bez nasledné oxidace peroxidem vodiku

Ve druhém postupu byl lignit podroben mechanickému namahani dispergatorem Ultra—Turrax Tube
Drive, kdy bylo do specialni disperga¢ni zkumavky o objemu 15 ml odvaZzeno mnozstvi 3 g lignitu, ke
kterému bylo ptidano 10 ml destilované vody a 33 mlecich ocelovych kuli¢ek. Lignit byl mechanicky
namahan po dobu 1 hodiny, pti 3000 otaGkach za minutu. KaZzdych 10 min byla
u suspenze kontrolovana teplota, ktera béhem procesu nepiekrocila 26°C. Poté byl postup zopakovan
stejnym zpiisobem jest¢ jednou pro dalsi 3 g lignitu a vysledné dvé suspenze byly smichany
dohromady. Smichana suspenze byla centrifugovana 20 min pii 4 000 otackach za minutu, aby byly
odstranény velké Castice lignitu, a nasledné byla suspenze centrifugovana jesté jednou, pii 6 000
otaCkach za minutu po dobu 20 minut, pro odstranéni zakalu.
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3.6 Postup 3 — Mechanické namahani dispergatorem Ultra—Turrax Tube Drive,
IKA, s naslednou oxidaci peroxidem vodiku

Ve tfetim postupu byl lignit mechanicky namahan stejnym zptisobem, jako v postupu 2. K vysledné
smichané suspenzi bylo pridano 50 ml 20% peroxidu vodiku. Suspenze s peroxidem byla umisténa na
elektromagnetickou michacku, kde byla michana 4 hodiny pfi teplot¢ 45°C. Poté byla suspenze
centrifugovana 20 min pii 4 000 otackach za minutu, aby byl odstranén nezreagovany lignit.
Supernatant byl prevafen na vafi¢i po dobu 10 min. Nakonec byl roztok jest¢ jednou piecistén
centrifugaci, pti 6 000 otackach za minutu po dobu 20 minut, pro odstranéni zakalu.

3.7 Postup 4 — Mechanické namahani kulovym plantarnim mlynem Fritsch
Pulverisitte 6, bez nasledné oxidace peroxidem vodiku

Ve ctvrtém postupu byl lignit podroben mechanickému namahani kulovym planetarnim mlynem. Do
achatové mleci misky s 15 mlecimi achatovymi kulickami bylo odvéazeno 20 g lignitu a bylo ptidano
60 ml destilované vody. Lignit byl mechanicky namahan po dobu 3 hodin, pti 600 otackach za minutu.
Kazdych 30 minut byla orienta¢n¢ kontrolovana teplota suspenze. Teplota suspenze dosahovala az ke
45°C, proto byla mleci miska po kazdych 30 minutach mleti ochlazena zvenci vodou na cca 25°C.
Suspenze byla centrifugovana 20 min pii 4 000 otackach za minutu, aby byly odstranény velké ¢astice
lignitu, a nasledné byla suspenze centrifugovana jesté jednou, pti 6 000 otackach za minutu po dobu
20 minut, pro odstranéni zakalu.

3.8 Postup 5 — Mechanické namahani kulovym plantarnim mlynem Fritsch
Pulverisitte 6 s naslednou oxidaci peroxidem vodiku

V patém postupu byl lignit mechanicky namahan stejnym zptisobem, jako v postupu 4. K vysledné
smichané suspenzi bylo pfidano 70 ml 20% peroxidu vodiku. Suspenze s peroxidem byla umisténa na
elektromagnetickou michacku, kde byla michana 4 hodiny pfi teplot¢ 45°C. Poté byla suspenze
centrifugovana 20 min pii 4 000 otackach za minutu, aby byl odstranén nezreagovany lignit.
Supernatant byl prevafen na vafi¢i po dobu 10 min. Nakonec byl roztok jesté jednou pieciStén
centrifugaci, pfi 6 000 otdckach za minutu po dobu 20 minut, pro odstranéni zakalu. Tento postup
ptiblizné odpovida metodé uvedené v patentu Method for preparing fluorescent carbon dots by using
coal [28].
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4 VYSLEDKY A DISKUZE
4.1 Vzhled vyslednych roztoku

Obrazek 16. Supernatant ziskany postupem 1 — oxidace peroxidem vodiku bez predchoziho mechanického
namahani

Obrazek 17. Supernatant ziskany postupem 2 — mechanické namdhdni dispergdatorem Ultra—Turrax Tube Drive,
bez nasledné oxidace peroxidem vodiku
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Obrdzek 18. Supernatant ziskany postupem 3 — mechanické namdhani dispergatorem Ultra—Turrax Tube Drive s
naslednou oxidaci peroxidem vodiku

Obrazek 19. Supernatant ziskany postupem 4 — mechanické namahani kulovym planetarnim mlynem Fritsch
Pulverisitte, bez nasledné oxidace peroxidem vodiku
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Obrazek 20. Supernatant ziskany postupem 5 — mechanické namahani kulovym planetarnim mlynem Fritsch
Pulverisitte s naslednou oxidaci peroxidem vodiku

4.2 Analyza velikosti ¢astic
Analyza velikosti Castic byla provedena na fotonovém analyzatoru velikosti Castic Sympatex
Nanophox Ing. Janou Burdikovou, jako orienta¢ni podklad pro mikroskopickou analyzu.

Tabulka 5. Vysledky analyzy velikosti castic

Analyzovany vzorek Primérna velikost ¢astic Poznamka k méreni

Vysledky nespolehlivé, ve vzorku
Velikost pod 10 nm béhem analyzy dochazelo k tvorbé
bublinek znemoznujicich méteni

Supernatant ziskany
postupem 1

S ptimési ¢astic vétsich (nad
Velikost ptiblizn¢ 500 nm 10 000 nm — neméfitelné spolehlive na
Nanophoxu) i mens$ich (cca 100 nm)

Supernatant ziskany
postupem 2

Vysledky nespolehlivé, ve vzorku
Velikost pod 10 nm béhem analyzy dochazelo k tvorbé
bublinek znemoziujicich méfeni

Supernatant ziskany
postupem 3

Supernatant ziskany

postupem 4 Velikost do 500 nm

Supernatant ziskany

postupem 5 Velikost okolo 100 nm
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4.3 Skenovaci elektronova mikroskopie
Pted analyzou mikroskopu bylo 15 ml z kazdého vzorku samovolné na vzduchu vysuSeno na formu
prasku. Snimky z elektronového mikroskopu JEOL JSM-7600 F potidil Ing. Jakub Tkacz, Ph.D.

4.3.1 VysuSeny supernatant ziskany postupem 1 (Oxidace peroxidem vodiku bez
prredchoziho mechanického namahani)

— lpm  JEOL 5/11/2016
10.0kV SEI SEM WD S5mm

Obrazek 21. Snimek vysuSenych castic ze supernatantu ziskaného postupem 1, zvétseni 5 000 krat, méritkol um

— 100nm JEOL 5/11/2016
X 50,000 10.0kV SEI SEM WD 5mm

Obrazek 22. Snimek vysuSenych castic ze supernatantu ziskaného postupem 1, zvétseni 50 000 krat,
méritko 100 nm
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4.3.2 VysuSeny supernatant ziskany postupem 2 (mechanické namahani dispergatorem
Ultra—Turrax bez nisledné oxidace peroxidem vodiku)

— lpm JEOL 5/11/2016
10.0kV SEI SEM WD S5mm

Obrazek 23. Snimek vysuSenych castic ze supernatantu ziskaného postupem 2, zvétseni 5 000 krat, méritko 1 um

— 100nm JEOL 5/11/2016
X 50,000 10.0kV SET SEM WD S5mm

Obrazek 24. Snimek vysuSenych castic ze supernatantu ziskaného postupem 2, zvétseni 50 000 krat,
méritko 100 nm
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4.3.3 VysuSeny supernatant ziskany postupem 3 (mechanické namahani dispergatorem
Ultra—Turrax s naslednou oxidaci peroxidem vodiku)

—_— i lpm  JEOL 5/11/2016
10.0kV SEI SEM WD S5mm

— 100nm JEOL 5/11/2016
X 50,000 10.0kV SEI SEM WD S5mm

Obrazek 26. Snimek vysuSenych castic ze supernatantu ziskaného postupem 3, zvétseni 50 000 krat,
méritko 100 nm
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4.3.4 VysuSeny supernatant ziskany postupem 4 (mechanické namahani kulovym
planetarnim mlynem Fritsch Pulverisitte, bez nasledné oxidace peroxidem
vodiku)

%
.

— ~ 1pm JEOL '5/11/2016
10.0kV SEI SEM WD 4mm

Obrazek 27. Snimek vysuSenych cdstic ze supernatantu ziskaného postupem 4, zvétseni 5 000 krat, méritko 1 um

— 100nm JEOL 5/11/2016
X 50,000 10.0kV SET SEM WD 4mm

Obrazek 28. Snimek vysuSenych castic ze supernatantu ziskaného postupem 4, zvétseni 50 000 krat,
méritko 100 nm
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4.3.5 VysuSeny supernatant ziskany postupem 5 (mechanické namahani kulovym
planetarnim mlynem Fritsch Pulverisitte s naslednou oxidaci peroxidem vodiku)

— 100nm JEOL 5/11/2016
X 50,000 10.0kV SEI SEM WD 4mm

Obrazek 29. Snimek vysuSenych castic ze supernatantu ziskaného postupem 5, zvétseni 50 000 krat,
méritko 100 nm

— 100nm JEOL 5/11/2016
X 50,000 10.0kV SEI SEM WD 4mm

Obrazek 30. Snimek vysuSenych castic ze supernatantu ziskaného postupem 4, zvétseni 50 000 krat,
méritko 100 nm
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4.4 UV-VIS spektrofotometrie

Absorpéni spektra pro jednotlivé vzorky byla naméfena jako podklad pro fluorescencni analyzu.

4 -
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0 T T T T T T T T 1
370 390 410 430 450 470 490 510 530 550

A[nm]

Obrazek 31. Absorpcni spektrum supernatantu ziskaného postupem 1 (Oxidace peroxidem vodiku bez
predchoziho mechanického namahani)
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Obrazek 32. Absorpcni spektrum supernatantu ziskaného postupem 2 (Mechanické namdhani dispergdtorem
Ultra—Turrax bez ndsledné oxidace peroxidem vodiku)
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Obrazek 33. Absorpcni spektrum supernatantu ziskaného postupem 3 (Mechanické namahani dispergatorem
Ultra—Turrax s ndslednou oxidaci peroxidem vodiku) — supernatant byl naredén destilovanou vodou v poméru
1:1
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Obrazek 34. Absorpcni spektrum supernatantu ziskaného postupem 4 (Mechanické namahani kulovym
planetarnim mlynem Fritsch Pulverisitte, bez nasledné oxidace peroxidem vodiku) —supernatant byl naredeén
destilovanou vodou v poméru 1:1
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Obrazek 35. Absorpcni spektrum supernatantu ziskaného postupem 5 (Mechanické namahani kulovym
planetarnim mlynem Fritsch Pulverisitte s ndaslednou oxidact peroxidem vodiku) —supernatant byl nareden
destilovanou vodou v pomeéru 1:1
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4.5 Fluorescen¢ni analyza

Fluorescenéni analyza byla provedena s pomoci Ing. Filipa Mravce, Ph.D. U piipravenych vzorku byla
analyzovana excitacni vinova délka, u které vzorky vykazovaly maximalni intenzitu fluorescence.
Emisni spektra pro jednotlivé vzorky jsou uvedena nize.

Supernatant ziskany postupem 1 nevykazoval vrozsahu vinovych délek 330-470 nm zadnou
fluorescenci.
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Obrazek 36. Emisni sken supernatantu ziskaného postupem 2, excitacni vinova délka 330 nm, band pads 4/4,
3 opakovani
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Obrazek 37.Emisni sken supernatantu ziskaného postupem 3, excitacni vinova délka 420 nm, band pas 4/4,
3 opakovani
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Obrdzek 38. Emisni sken supernatantu ziskaného postupem 4, excitacni vinova délka 330 nm, band pds 4/4,
3 opakovani
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Obrazek 39. Emisni sken supernatantu ziskaného postupem 5, excitacni vinova délka 370 nm, band pads 4/4,
3 opakovani
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5 ZAVER

Na zékladé literarni reSerSe byl navrzen postup mechanochemické izolace uhlikovych kvantovych
teCek zlignitu. Tento postup byl na lignitu ovéfen v experimentalni Casti prace. Vysledkem
experimentu bylo 5 roztoki zabarvenych do Zluté az hnédé barvy, u kterych byla provedena orientacni
analyza velikosti ¢astic jako podklad pro elektronovou mikroskopii a UV—-VIS spektrofotometrie jako
podklad pro fluorescencni analyzu. Piesné sloZeni téchto roztoki se v této praci nepodafilo urcit.

V prvnim postupu byl vynechan krok mechanického namahani a lignit byl pouze oxidovan
v ptitomnosti 20% peroxidu vodiku. Béhem analyzy velikosti Castic se v roztoku tvofily bublinky,
vysledek analyzy — velikost ¢astic pod 10 nm tedy nelze povaZovat za presny. Po vysuSeni vzorku
a analyze pomoci elektronového mikroskopu bylo zjisténo, Ze tento vzorek obsahuje Castice prevazné
0 velikostech v fadu mikrometru, ¢astic o velikostech v fadu nanometrd je v tomto vzorku velmi malo.
V absorpénim spektru dochazelo k rozptylu svétla na ¢asticich od vinové délky svétla 290 nm dale
do UV oblasti. Fluorescenéni analyza ukazala, Zze tento vzorek nevykazoval absolutné Zadnou
fluorescenci v oblasti 330-470 nm. Tento postup tedy neni vhodny pro piipravu uhlikovych
kvantovych tecek z lignitu.

Ve druhém postupu byl vynechan krok nasledné oxidace peroxidem vodiku a lignit byl pouze
mechanicky namahan dispergatorem Ultra—Turrax Tube Drive. Tento postup byl proveden jako
porovnavaci pro tfeti postup, kdy byl lignit po namahani dispergatorem dale oxidovan v peroxidu
vodiku. Analyza velikosti ¢astic ukazala, Ze tento roztok obsahuje ¢astice o velikosti pfiblizn¢ 500 nm
a také cCastice o vétSich rozmérech (vétSich srozméry nad 10 000 nm i menSich, s rozméry pod
100 nm). Po vysuseni vzorku a analyze na elektronovém mikroskopu bylo zjisténo, ze tento vzorek
obsahuje ¢astice pievazné o velikostech v fadu mikrometri a Castice o velikostech v fadu stovek
nanometrt. V absorpcnim spektru dochdzelo k rozptylu svétla na Casticich od vinové délky svétla
kolem 260 nm dale do UV oblasti. Fluorescen¢ni analyza ukazala, ze tento vzorek vykazoval
maximalni intenzitu fluorescence pii vinové délce 450 nm, pfi excitaéni vinové délce 330 nm.
Vzhledem ke zjisténé velikosti castic jde pravdépodobné o fluorescenci organického fluoroforu
uvolnéného z lignitu béhem procesu mechanického namahani. Postup bez nasledné oxidace peroxidem
vodiku tedy neni vhodny pro pfipravu uhlikovych kvantovych tecek z lignitu.

Ve tfetim postupu byl lignit mechanicky namahan dispergatorem Ultra—Turrax Tube Drive
a nasledné¢ oxidovan 20% peroxidem vodiku. Dle analyzy velikosti ¢astic se v roztoku nachazely
¢astice o velikosti mens$i nez 20 nm. Béhem se ale v roztoku tvofily bublinky a vysledek tedy nelze
povazovat za ptesny. Po vysuSeni vzorku a analyze na elektronovém mikroskopu bylo zjisténo, zZe
tento vzorek obsahuje Castice o velikosti v fadu mikrometrd i stovek nanometri. Tyto Castice jsou
znatelné¢ mensi nez u ¢astic ve druhém postupu. Pied méfenim absorpénich a emisnich spekter byl
vzorek vzhledem Kk vétsimu zabarveni nafedén destilovanou vodou v poméru 1:1. V absorpénim
spektru dochazelo k rozptylu svétla na ¢asticich od vinové délky svétla kolem 350 nm dale do UV
oblasti. Fluorescen¢ni analyza ukazala, ze tento vzorek vykazoval maximalni intenzitu fluorescence
pti vinové délce 490 nm, pii excitacni vlnové délce 420 nm. V porovnani s druhym postupem je
intenzita fluorescence tohoto vzorku slaba. Vzhledem k vysledné velikosti ¢astic by zaklad tohoto
postupu mohl byt vhodny pro pfipravu uhlikovych kvantovych te¢ek z lignitu.

Ctvrty postup byl proveden s mechanickym namahanim lignitu kulovym planetarnim mlynem
Fritsch Pulverisite bez nasledné oxidace peroxidem vodiku jako porovnani pro paty postup. Dle
analyzy velikosti Castic se v roztoku nachazely Castice o velikosti do 500 nm. Po vysuSeni vzorku
a analyze na elektronovém mikroskopu bylo zji§téno, Ze tento vzorek obsahuje Céstice o velikosti
v fadech mikrometri i stovek nanometrd. Pfed méfenim absorpénich a emisnich spekter byl vzorek
vzhledem k vét§imu zabarveni nafedén destilovanou vodou v poméru 1:1. V absorpénim spektru
dochazelo k rozptylu svétla na Casticich od vinové délky svétla kolem 250 nm dale do UV oblasti.
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Fluorescen¢ni analyza ukazala, Ze tento vzorek vykazoval maximalni intenzitu fluorescence pfi vinové
délce 440 nm, pii excitaéni vinové délce 330 nm. Stejné jako v ptipadé druhého postupu se muze
jednat o fluorescenci organického fluoroforu uvolnéného z lignitu béhem procesu mechanického
namahani.

V patém postupu byl lignit mechanicky namahan kulovym planetarnim mlynem Fritsch Pulverisite
s naslednou oxidaci peroxidem vodiku. Postup byl proveden piiblizn¢ stejn¢ jako metoda uvedena
v patentu Method for preparing fluorescent carbon dots by using coal [28]. Dle analyzy velikosti
Castic se v roztoku nachazely castice s velikosti okolo 100 nm. Po vysuseni vzorku a analyze na
elektronovém mikroskopu byla tato velikost ¢astic potvrzena. Pfed méfenim absorpcnich a emisnich
spekter byl vzorek vzhledem Kk vétSimu zabarveni naiedén destilovanou vodou v poméru 1:1.
V absorpénim spektru dochazelo k rozptylu svétla na ¢asticich od vinové délky svétla kolem 350 nm
dale do UV oblasti. Fluorescen¢ni analyza ukazala, Ze tento vzorek vykazoval maximalni intenzitu
fluorescence pii vinové délce 420 nm, pii excitaéni vinové délce 370 nm. Vzhledem Kk velikosti ¢astic
a intenzité¢ fluorescence by zéklad tohoto postupu mohl byt vhodny pro ptipravu uhlikovych
kvantovych tecek z lignitu.

Vzhledem k obdrzenym vysledkim bude tato bakalaiska prace dale rozpracovana do diplomové
prace, kde budou navrzeny a ovéfeny dal§i moznosti izolace na zaklad¢ literarni reSerse.
Mechanochemicky postup izolace uhlikovych kvantovych teCek z lignitu bude dale upraven s cilem
obdrzet nanocastice a velikostech v fadu desitek nanometrii. Pozornost bude vénovdna zejména
ptesné charakterizaci roztokil obdrzenych po mechanickém namahani a chemické oxidaci, na zakladé
které bude postup upravovan.
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6 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

QDs

C — Dots
CQDs
GQDs
CNT
SWNTs
MWNTSs
JLR

Ad

A
Vdaf
Cdaf
Hdaf
Ndaf
Odaf

S daf

HOMO
LUMO
HRTEM
AFM
TEM
PTFE

kvantové teCky (Quantum Dots)

uhlikové tecky (Carbon Dots)

uhlikové kvantové tecky (Carbon Quantum Dots)

grafenové kvantové tecky (Graphene quantum dots)

uhlikové nanotrubice (Carbon nanotubes)

jednosténné uhlikové nanotrubice (Single walled carbon nanotubes)
mnohosténné uhlikové nanotrubice (Multi walled carbon nanotubes)
Jihomoravsky lignitovy revir

obsah popela v lignitu v bezvodém stavu [0 o]

obsah vody v lignitu [%]

obsah prchavé hotlaviny lignitu

obsah uhliku v prchavé hotlaving lignitu [%]

obsah vodiku v prchavé hotlaving lignitu [%]

obsah dusiku v prchavé hoflaving lignitu [%]

obsah kysliku v prchavé hotlaving lignitu [%]

obsah siry v prchavé hotlaving lignitu [%]

nejvyssi obsazeny molekulovy orbital (The highest occupied molecular orbital)
nejnizsi neobsazeny molekulovy orbital (The lowest unoccupied molecular orbital)
High-resolution transmission electron microscopy

Atomic force microscopy

Transmission elektron microscopy

Polytetrafluorethylen
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8 PRILOHY

8.1 Priloha 1 — Metoda pro pripravu fluorescentnich uhlikovych tecek

S pouzitim uhli
8.1.1 Pracovni postup, verze 1:
Ke 2 g suchého antracitového prasku piidat neionizovanou vodu. Ziskanou suspenzi umistit do
planetarniho kulového mlyna a mlit pti pokojové teploté rychlosti 600 otacek za minutu 3 hodiny. Po
mleti pfidat peroxid vodiku v takovém mnozstvi, aby vyslednd objemova koncentrace peroxidu byla
20 %. Suspenzi poté michat 5 hodin pii 400 otackach za minutu a 30 °C. Nezreagovany antracit
odfiltrovat. Filtrat vafit 15 minut pii teplot¢ 100 °C. Roztok nalit do centrifugacnich zkumavek
a centrifugovat 15 minut pti 9000 otackach za minutu. Supernatant zmrazit. Vysledkem je
fosforeskujici prasek uhlikovych kvantovych tecek [28].

8.1.2 Pracovni postup, verze 2:

Ke 2 g suchého antracitového prasku piidat neionizovanou vodu. Ziskanou suspenzi umistit do
planetarniho kulového mlyna a mlit pii pokojové teploté rychlosti 400 otacek za minutu 6 hodin. Po
mleti ptidat peroxid vodiku v takovém mnozstvi, aby vysledna objemova koncentrace peroxidu byla
15 %. Suspenzi poté michat 3 hodiny pti 1 000 otackach za minutu a 60 °C. Nezreagovany antracit
odfiltrovat. Filtrat vafit 25 minut pfi teplot¢ 100 °C. Roztok nalit do centrifugac¢nich zkumavek
a centrifugovat 25 minut pii 5000 otackach za minutu. Supernatant zmrazit. Vysledkem je
fosforeskujici prasek uhlikovych kvantovych tecek [28].

8.1.3 Pracovni postup, verze 3:

Ke 2 g suchého antracitového prasku pfidat neionizovanou vodu. Ziskanou suspenzi umistit do
planetarniho kulového mlyna a mlit pii pokojové teploté rychlosti 300 otacek za minutu 8 hodin. Po
mleti pfidat peroxid vodiku v takovém mnozstvi, aby vysledna objemova koncentrace peroxidu byla
12 %. Suspenzi poté michat 2 hodiny pfi 600 otackach za minutu a 90 °C. Nezreagovany antracit
odfiltrovat. Filtrat vafit 30 minut pfi teploté¢ 100 °C. Roztok nalit do centrifugaénich zkumavek
a centrifugovat 10 minut pii 11 000 otackach za minutu. Supernatant zmrazit. Vysledkem je
fosforeskujici prasek uhlikovych kvantovych tecek [28].

8.1.4 Pracovni postup, verze 4:

Ke 2 g suchého antracitového prasku pridat neionizovanou vodu. Ziskanou suspenzi umistit do
planetarniho kulového mlyna a mlit pfi pokojové teploté rychlosti 500 otacek za minutu 4 hodiny. Po
mleti pfidat peroxid vodiku v takovém mnozstvi, aby vyslednd objemova koncentrace peroxidu byla
10 %. Suspenzi poté michat 4 hodiny pfi 800 otackach za minutu a 50 °C. Nezreagovany antracit
odfiltrovat. Filtrat vafit 1 minutu pii teplot¢ 100 °C. Roztok nalit do centrifuga¢nich zkumavek
a centrifugovat 30 minut pfi 4000 otackach za minutu. Supernatant zmrazit. Vysledkem je
fosforeskujici prasek uhlikovych kvantovych tecek [28].
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8.2 Priloha 2 — Extrakce oxidovanych uhlikovych kvantovych te¢ek z aktivniho
uhli

8.2.1 Chemikalie a pomucky
Préaskové aktivni uhli

Fosfatovy pufr o rizném pH, pfipraven titraci 0,1 M kyseliny fosfore¢né koncentrovanym NaOH
0,5 M Na,SO,

4 M HNO;

Dvakrat destilovana voda

8.2.2 Postup pripravy

1 g suchého praskového aktivniho uhli byl dispergovan do 100 ml 4 M HNOj; a refluxovan 24 hodin.
Suspenze byla ochlazena na pokojovou teplotu a po ochlazeni neutralizovana NaOH. Pro odstranéni
nefluorescencéniho depositu byla suspenze 10 minut centrifugovdna. Supernatant byl dialyzovéan pies
dialyzacni membranu 1 kDa ve dvakrat destilované vodé kvtli odstranéni vzniklé anorganické soli
NaNQ;. Pripravené uhlikové kvantové teCky byly separovany ultrafiltraci pies centrifugaéni filtry
s riznou velikosti membran na 5 frakci, s molekulovou hmotnosti 1-3 kDa, 3-5 kDa, 5-10 kDa,
10-30 kDa a na posledni frakci s molekulovou hmotnosti vice nez 30 kDa.

8.2.3 Vysledky postupu

Kvantové tecky o hmotnosti 1-30 kDa ptipravené timto zptisobem vykazovaly absorpéni maximum ve
vlnové délce 280 nm. HRTEM analyza ukazuje, ze tecky byly uspofddany v rozeznatelnych
miizkovych strukturach, ve vzdalenosti 3—4 nm od sebe. Elementarni analyzou byl zji§tén hmotnostni
obsah zastoupenych prvki, a to 50,01% C, 1,01% H,, 1,67% N; a 47,31% O,. Pravé kviili vysokému
obsahu kysliku se takto pfipravené tecky oznacuji jako oxidované. Rentgenovou fotoelektronovou
spektroskopii bylo zjisténo, Ze teCky maji grafitovou strukturu s vysokym obsahem karboxylovych
funk¢nich skupin vdzanych na jejich povrchu. Excitacni i emisni fluorescencni spektra vykazovala pfi
zvySujici se molekulové hmotnosti Cerveny posun. Intenzita fluorescence vykazovala zavislost na pH.
Optimalni pH bylo v rozsahu 5-9, pii vy$§im nebo niz§im pH intenzita fluorescence klesala. [29].
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Obrazek 40. UV-VIS absorpcni spektrum vodnych roztokii oxidovanych uhlikovych QDs a fluorescencni spektra
pro rizné frakce, a) 1-3 kDa, b) 3-5 kDa, ¢) 5-10 kDa, d) 10-30 kDa. Prevzato z [29]
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Obrazek 41

. HRTEM snimek oxidovanych uhlikovych ODs o molekulové hmotnosti 1-30 kDa. Zobrazeni A)
méritko 20 nm, zobrazeni B) méritko 5 nm. Prevzato z [29]

47



8.3 Priloha 3 — Uhli jako bohaty zdroj grafenovych kvantovych tecek

8.3.1 Chemikalie a pomucky
Antracit (Fisher Scientific, catalogue number S98806)

Cerné uhli (Fisher Scientific, catalogue number S98809)

Koks (M-I SWACO, product name: C-SEALL)

Grafit (Sigma—Aldrich, catalogue number 332461, 150 um flakes)

H,S0, (95-98%, Sigma—Aldrich)

HNO; (70%, Sigma—Aldrich)

H3PO, (> 85%, Sigma—Aldrich)

KMnO, (Sigma—Aldrich)

PTFE membrany (Sartorius, lot number 11806—47—N)

Dialyza¢ni membrany (Membrane Filtration Products, Inc. Product number 1-0150-45)
Sonikator (Cole Parmer, model 08849-00)

8.3.2 Postup pripravy

300 mg uhli bylo suspendovano ve smési 60 ml koncentrované H,SO, a 20 ml HNO;. Suspenze byla 2
hodiny sonikovana. Reak¢ni smés byla zahfivana a michana na olejové lazni na 100-120 °C 24 hodin.
Poté byla smés ochlazena na pokojovou teplotu a pfelita do kadinky, ktera obsahovala 100 ml ledu.
Roztokem 3 M NaOH bylo upraveno pH na hodnotu 7. Neutralizovana smés byla odfiltrovana pomoci
0,45 pm PTFE membrany a filtrat byl dialyzovan pies dialyzacni membranu 1,000 Da 5 dni. Po
purifikaci byla kapalna slozka odpafena na rota¢ni vakuové odparce pro ziskani pevného prasku
GQDs.

8.3.3 Vysledky postupu

TEM analyza GQDs pfipravenych z cerného uhli ukazovala rovnomérné rozlozeni velikosti tecek
2,96 + 0,96 nm v priméru. U GQDs piipravenych z koksu a antracitu ukazovala TEM analyza velikost
teCek 5,8+ 1,7nm Vvpriméru. Dale byly pfipravené kvantové tecky analyzovany UV-VIS
spektrometrii a fotoluminiscenéni spektrometrii. UV absorpce pfipravenych tfi druhti kvantovych
teCek vykazovala absorbanci 0,13 pii vinové délce 345 nm, pfi této vinové délce byla poté mefena
intenzita fluorescence. Emisni vinova délka kvantovych tecek zdvisela na jejich velikosti, mensi
kvantové teCky emitovaly zateni o kratsi vinové délce [30].
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Obrazek 42. Emisni vinova délka kvantovych tecek, prevzato z [30]
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Obrdzek 43. TEM analyza GQODs z cerného uhli, prevzato z [30]

a-GQDs ... grafenové kvantové tecky z antracitu

c-GQDs ... grafenové kvantové tecky z koksu

b—GQDs ... grafenové kvantové tecky z ¢erného uhli
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Obrdzek 44. Intenzita fluorescence, prrevzato z [30]
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8.4 Priloha 4 — Grafenové kvantové tecky, grafen oxid, uhlikové kvantové tec¢ky
a grafitové nanokrystaly z uhli
8.4.1 Chemikalie a pomucky

6 vzorkd uhli s riznym obsahem uhliku, viz Tabulka 6. Analyza pouzitych vzorka uhli, pfevzato z

Dvakrat destilovani voda

0,1 M NH,OH
5 M HNQO;

Spektrofotometr Lambda 750 UV/VIS

Fluorimetr Cary Eclipse Varian
HRTEM Tecnai G2 F20S — Twin

Elementarni analyza — Vario MICRO organic elemental analyzer

Tabulka 6. Analyza pouzitych vzorkii uhli, prevzato z [31]

Coals C(%) Hi{%) N(%) O(%) Ashi{%) Provenance
ZBMO093 9020 3.0l 0.58 541 395 Shandong, China
ZBMO0O94 8710 286 0.60 7.21 6.40 Shandong, China

SD 7970 463 1.30 10.34 874 Nei Monggol, China
oD 7200 467 1.24 19 88 548 Nei Monggol, China
KD 68 89 539 1.35 2547 298 Kalimantan, Indonesia
Fu 66.36 467 1.26 2598 946 FuShun, China

8.4.2 Postup pripravy
0,5 g pfesuseného uhli bylo dispergovano do 100 ml 5 M HNOs;. Disperze byla refluxovana pii teploté
130 °C 12 hodin. Suspenze byla ochlazena studenou vodou na pokojovou teplotu. Po ochlazeni byla

suspenze 30 min centrifugovana. Supernatant i depozit byly poté vysuseny pomoci vakuové odparky.

Ziskané prasky (ze supernatantu i depozitu) byly rozpustény ve 30 ml dvakrat destilované vody a

nasledné neutralizovany 0,1 M NH,OH. Ziskané roztoky byly 30 min centrifugovany [31].

8.4.3 Vysledky postupu
Elementarni analyza ptipravenych frakci Coala a Coalg ukazala vy$si obsah uhliku a kysliku. HRTEM
analyza frakce Coala ukdzala, ze tato frakce obsahuje nanovrstvy o velikosti okolo 10 nm. AFM
analyza indikovala vysku vrstev od 0,3 nm do 0,9 nm. Podle mikroskopické analyzy tedy frakce Coala

obsahovala jednovrstevné grafenové kvantové teCky. Fluorescen¢ni analyza ukazala Siroky rozsah

excitaénich maxim, a to od 280 nm do 520 nm. HRTEM analyza frakce Coalg ukazala, Ze tato frakce
obsahuje mnozstvi dal$ich uhlikatych nanocastic, jako napft. agregaty tenkovrstvych nanostruktur,

grafen nebo CQDs [31].

Tabulka 7. Elementdrni analyza frakci Coaly a Coalg, prevzato z [31]

Coal, Coalg
Coals Ci%) H{%) N(%) 0% C[%) H([%) N(%) O%)
ZBMO93 4534 259 462 47.45 6128 258 438 3176
ZBMO94 4503 272 435 47.90 6102 268 434 3196
SD 44.89 278 432 4B.01 6053 290 424  32.33
O 4378 261 472 48.89 6032 282 401 32.85
KD 42.59 279  4.85 49.77 59.89 273 398 33.40
Fu 4298 264 476 49.62 5995 285 412 33.08
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0.5 g uhli

Refluxovani v 5 M HNOs
Centrifugace 30 min
Supernatant Depozit
1 1
2 2
3 3
Depozit 1 Supernatant I Supernatant [T
suseni suSeni
Coala Coals

Depozit 11

1 Sufeni — valuova odparka

2 Rozpousténi (30 ml dvakrat destilované vody). neutralizace 0.1 M NH40H

3 Centrifugace 30 min

Obrazek 45. Schéma postupu

Obrazek 46. HRTEM analyza frakce Coaly, prevzato z [31]
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Obrazek 47. Absorpéni a fluorescencni spektrum frakce Coala 0 koncentraci 0,2 mg/ml, prevzato z [31]

Obrdazek 48. HRTEM analyza frakce Coalg, a) tenkovrstvé nanostruktury, b) nepravidelné agregaty
tenkovrstvych nanostruktur, c) grafen, d) CODs, e), f) velké agregdty uhlikovych nanocdstic pfi riizném zvétseni,
prevzato z [31]
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Obrazek 49. Fluorescencni spektrum frakce Coalg 0 koncentraci 0,2 mg/ml, prevzato z [31]1
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