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1. Introduccio

- El treball ha estat desenvolupat en el departament de quimica fisica i inorganica,
concretament al laboratori de cristal-lografia.

- Respecte als coneixements previs relacionats amb el treball, era coneguda la utilitzacio
d’un espectrofotometre UV, els concepte de plasmd i plasmo de superficie, i la utilitzacio
de micropipetes.

1.1 Utilitat de les particules plasmoniques

El desenvolupament de la nanotecnologia en les darreres decades ha fet que les propietats utils
de certs materials cridin U'atencié. Entre moltes classes de nanomaterials, les nanoparticules
plasmoniques que generalment impliquen metalls nobles, han demostrat tenir un millor
rendiment, propietats quimiques i fisiques, respecte els seus homolegs de major volum.™
Concretament quan les nanoestructures plasmoniques tenen dimensions comparables o més
petites que la longitud d’ona de la llum incident del camp electromagnetic amb el qualinteractuen,
presentant el fenomen anomenat LSPR (“localized surface plasmon resonance”), que es produeix
quan els electrons de la banda de conduccio6 en nanoestructures metal-liques oscil-len juntament
amb un camp electromagnétic incident irradiant.™

Les LSPR de les nanoestructures plasmoniques varien segons la seva mida i forma, per tant s’han
sintetitzat i estudiat moltes nanoestructures plasmoniques amb morfologies, propietats
electroniques, optiques i quimiques Uniques. ™ Aprofitant aquest fet, s’han explorat, desenvolupat
i implementat diverses aplicacions basades en nanoestructures plasmoniques, incloent el
tractament fototérmic, la catalisi, i la fotovoltaica entre d’altres.

Les nanoestrelles de metalls nobles son un tipus de nanoestructures plasmoniques molt
interessants degut a les seves superficies superiors i del nombre dominant de punts plasmonics
calents en comparacié amb altres nanoestructures plasmoniques.” Combinat-ho amb la
capacitat de modificacié de la superficie, resulta en una relacio superficie-volum més gran que les
fa més prometedores per a aplicacions que es beneficien de superficies de contacte més esteses,
com soén la deteccid i la catalisi.™™

1.2 Plasmé i nanoestructures

Un plasmé és un quantum d’oscil-lacié del plasma. Es a dir que els plasmons sén oscil-lacions de
la densitat del gas d’electrons lliures presents al volum i la superficie de materials conductors. En
la figura 1 es veu representat graficament.

Figura 1. Representacio grafica de plasmons en esferes.



Els plasmons de superficie sén aquells que estan confinats a les superficies i interactuen
fortament amb la llum.

Enelcasde les nanoesferes d’or s’observa un color entre vermell a plrpura, depenent del diametre
d’aquestes, sent el color complementari el verd blavés a verd groc, respectivament. Per tant es pot
ajustar la longitud d’ona d’absorcio obtinguda per UV-Vis entre 510 a 580nm, presentant un sol
mode de plasmé com es pot veure en la figura 2.
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Figura 2. Espectre UV-Vis del plasmé que s’obté al analitzar una
nanoesfera d’or per UV-Vis.?

Per altra banda, les estructures anisotropes com les nanorods d’or (AuNRs), amb una estructura
allargada, donen una resposta plasmonica que consta de dues bandes diferents corresponents als
modes tranversals i longitudinals. La banda tranversal es troba al voltant dels 530nm, sent
semblant a la contribucio esférica, mentre que el mode longitudinal es pot moure en la regio de
Uinfraroig proper al visible (es pot veure a la figura 4). En la figura 3 es pot veure la representacio
grafica del plasmad de les nanorods.
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Figura 3. Representacio grafica de plasmons en nanorods.”?

Pertant en el cas de particules punxegudes com les nanoestrelles d’or (AuNSts), presentaran una
resposta que es pot veure com la combinacio de la LSPR de les esferes i la de les nanorods. Degut
a que lestructura d’aquestes particules sén una combinacié d’un nucli esferic amb punxes
afilades sortint d’aquest, les quals es poden veure com a nanorods. En la figura 4 es pot veure el
UV-Vis que s’obtindria dels tres tipus de plasmons esmentats.



¥
LONGITUDINAL |
- Rods: Two resonance modes )

QSPheres: One resonance mode)

Stars: Hybridization between core
\ and tips. Broad resonance mode.

00 1o m

Absorbance

Ll 0 L] ] 1] 0 1
Wavelength (nm)

Figura 4. Espectre UV-Vis dels plasmons que s’obtenen al analitzar una
nanoesfera, un nanorods i una nanoestrella d’or per UV-Vis.??)

Aquestes particules punxegudes tenen el LSPR molt limitat a les punxes, mentre que el nucli
esferic actua com a un diposit d’electrons. Per aixo, les nanoestrelles d’or son les estructures més
eficients per a aplicacions de nano optica, concentrant el camp electromagnetic a les punxes de
la nanoparticula quan la llum incident esta en ressonancia amb el mode longitudinal del plasmaé.
Sent altres aplicacions la catalisi, la biologia o la medicina, ja que depenent de 'objectiu a assolir
es pot canviar el LSPR variant el material, la mida, i la morfologia o la arquitectura de la particula.

1.3 Llavors d’or

Les llavors d’or son nanoparticules esferiques, necessaries per al creixement de les nanoestrelles,
i tot i que aquest treball no es centra en aquest aspecte es fara un breu resum dels diferent
components utilitzats per a la sintesi i els objectius pels quals es fan servir.

La sintesi utilitzada en aquest treball és una modificacié del métode Turkevich per tal d’obtenir
llavors d’uns 12nm de diametre®, utilitzant aigua Milli-Q com a dissolvent, citrat de sodi com a
estabilitzant, una solucié aquosa de HAuCl,com a precursor d’or, i polivinilpirrolidona (PVP) dissolt
en aigua Milli-Q.

- El citrat de sodi fa el paper de reduir 'or de Au™ a Au°, formant les llavors, que seran
estabilitzades per les carregues negatives d’ions citrat resultants de la reduccié del citrat
de sodi, assegurant una bona dispersio en 'aigua. S’utilitza aquest reductor ja que permet
obtenir llavors amb la cristal-linitat adequada per a les estructures finals.

- Lasolucio aquosa de HAuCl, proporciona el metall del qual es vol fer les llavors, en aquest
cas lor.

- L’aigua Milli-Q és el dissolvent utilitzant degut a que el citrat de sodi és insoluble en etanol,
el dissolvent d’interés.

- Lasolucié aquosa de PVP es fa servir com a estabilitzador i com a agent de transferéncia
de les llavors a etanol®, ja que aquestes seran centrifugades i re-dispersades en etanol,
per a la seva futura utilitzacio en el creixement de nanoestrelles. També s’ha de tenir en
compte que és un reductor.



D’aquesta manera s’obtindran llavors “pentatwin”, gracies a la utilitzacié del reductor adequat,
com es potveure en la figura 5.
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Figura 5. Imatge d’una llavor pentatwin, juntament amb un dibuix
representatiu a la dreta.®

1.4 Nanoestrelles d’or

La sintesi de nanoestrelles es duu a terme utilitzant les llavors mencionades en l’apartat anterior,
PVP dissolt en DMF i la solucid de la sal d’or, HAUCL®, també mencionada en l'apartat anterior.

En aquest cas el PVP és el que actua com a reductor de la sal d’or, a part de com a estabilitzant,
per tal de que els atoms de Au® creats es vagin addicionant a les llavors d’or, que al ser pentatwin
promouran el creixement en forma d’estrella.

Hi ha molts aspectes en aquesta sintesi a tenir en compte, com son 'objectiu per al qual es volen
les nanoestrelles (sent capacos de canviar la posicio del plasmo segons la quantitat de llavors que
es fan servir en la sintesi, que es pot veure en la figura 6), la influencia de la concentracio del PVP
(ja que s’ha de tenir en compte que actua com a reductor i afecta a la cinética, i també ha de servir
com a estabilitzant), la concentracié de HAuCl, (del que depén la mida de la particula resultant,
que es pot veure en la figura 6), entre d’altres”], aspectes que estan sent optimitzats o que ja ho
estan.!!
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Figura 6. Espectre UV-Vis de Uefecte de la quantitat de llavors en la sintesi de nanoestrelles d’or,
mantenint una quantitat de HAuCla fixe. Quanta més quantitat de llavors, menys punxegudes surten les
estrelles i més cap a Uesquerre del grafic es desplaga el plasmé. )

1.5Espectrofotometre UV-Vis

L’espectrofotometre UV és un instrument que permet avaluar la llum absorbida, reflectida o
transmesa d’una mostra. En el cas d’aquest treball es mesura la quantitat de llum que absorbeix
la mostra, per tant s’obtenen espectres d’absorbancia respecte longitud d’ona.



De manera breu, les parts principals d’aquest instrument és una part d’il-luminacio, el
monocromador i el detector:

- Lafontde llum és una lampada.

- Elmonocromador s’encarrega d’escollir la longitud d’ona a la que es treballa.

- Eldetector converteix la llum que passa a través de la mostra en un valor d’absorbancia o
transmitancia.

Perala partexperimental s’utilitza una cubeta on es posa la mostra a analitzar, que pot serde vidre,
quars o plastic. En aquest treball es necessita mesurar en el rang de 300 a 1100nm, per tant
s’utilitzara una cubeta de quars, degut a que aquest no absorbeix en el rang de mesura UV ni UV-
Vis. Per al procés de mesura, s’analitza primer un blanc, que conté només el solvent utilitzat per a
les mostres, i seguidament es mesuren les mostres d’interes aplicant la correccio del blanc.

1.6 TEM (Transmission Electron Microscopy)

El TEM és un microscopi que permet estudiar U'estructura de la materia fent incidir un feix
d’electrons a la mostra a estudiar, previament preparada formant una 'amina ultrafina sobre una
reixeta de coure. D’aquesta manera s’aconsegueixen imatges dels electrons que arriben als
detectors situats a l’altre costat de la mostra !, comprovant si s’han obtingut les nanoparticules
que s’estan creant en aquest treball, podent valorar si la mida i la forma sdn les esperades.

2. Resum/Abstract

En aquest treball de fi de grau s’ha realitzat la sintesi de les llavors per a la sintesi de les
nanoestrelles, la qual es realitza posteriorment. També s’han estudiat els contratemps que han
anat apareixent a mida que avancava la investigacid, s’ha vist experimentalment el problema de la
utilitzacioé de PVP distribuit per diferents proveidors, i s’ha investigat 'efecte d’un total de 8 additius
sobre el PVP en la sintesi de les nanoestrelles, intentant trobar el causant del problema.

En quan als contratemps, s’ha estudiat amb el TEM la diferencia de dues mostres diferents de
llavors sintetitzades practicament igual, i s’ha intentat trobant el causant de la diferéncia entre 2
possibles opcions, l'aigua i ’acid citric, que estan directament relacionades.

També s’han provat diversos metodes per a la sintesi de nanoestrelles a I’hora de les proves amb
els additius, intentant aconseguir la millor optimitzacio, i s’ha afegit un additiu al final de tot degut
a una hipotesi en base als resultats que s’estaven obtenint.

In this final degree project, the synthesis of the seeds for the synthesis of the nanostars which is
carried out later, has been carried out. The setbacks that have been appearing as the research
progress have been studied, the problem of the use of PVP distributed by different suppliers has
been experimentally seen, and the effect of a total of 8 additives on the PVP in the synthesis of the
nanostars has been investigated, trying to find the cause of the problem.

Regarding the setbacks, the difference between two different samples of seeds synthesized
practically the same way has been studied with TEM, and an attempt has been made to find the



cause of the difference between two possible options, water and citric acid, which are directly
related.

Several methods for synthesizing nanostars have also been tested at the same time of the
experiments with the additives, trying to achieve the best optimization, and an additive has been
added at the end due to a hypothesis based on the results that were being obtained.

3. Objectius

En la sintesi de nanoestrelles d’or es van obtenir diferents resultats depenent del proveidor de la
polivinilpirrolidona (PVP), algunes nanoestrelles resultaven ser més punxegudes i donaven millors
resultats que altres.

Buscant obtenir unes nanoestrelles millor optimitzades es va trobar que la Unica diferencia a ’hora
de sintetitzar-les venia de com es sintetitzava el PVP en les diferents empreses proveidores!..
Investigacions van trobar que hi ha tres sintesis diferents per al PVP%, indicant que possiblement
alguna impuresa de reactiu, dissolvent o subproducte d’alguna d’aquestes sintesis afavoreix la
formacié de nanoestrelles millor formades. Consequentment en aquest treball s’estudiara
Uinfluencia d’afegir diferents additius al moment de la sintesi de les nanoestrelles, comprovant si
algun o alguns d’ells dona millors resultats, incloent alguna mescles entre ells. Trobant aixi la
impuresa causant de que les nanoestrelles surtin més o menys punxegudes, aconseguint en cas
d’obtenir resultats positius, una optimitzacid de la sintesi de nanoestrelles.

4. Part experimental

4.1 Reactius utilitzats en el treball

Els reactius més representatius utilitzats en el treball, juntament amb la seva puresa i
caracteristiques de toxicitati manipulacio, es reuneixen en la taula 1.



Taula 1. Reactius utilitzats en la realitzacio del treball amb la puresa, toxicitat i manipulacié de cada un.

Reactiu Puresa (%) Toxicitat Manipulacio
Sol.Ag.HAuCL, 0’iMiY En cas d’ingestié*¥ | Utilitzar bata, guants i
proteccid pels ullsi
caral*!l
Sol.Aqg.Citrat de sodi 0’1M:12 No toxic!*? Utilitzar bata i
guantst*?
PVP 10073 No toxic™ Utilitzar batai
guantst*®
EtOH 99’94 No toxic!* Utilitzar bata, guants i
proteccid pels ullsi
cara®™
DMF >99’8l1] En cas d’inhalaciéi | Utilitzar bata, guants i
contacte amb la proteccid pels ullsi
pell* caral®®
N-Vinil-2-pirrolidona =98’ En cas d’ingestio, Utilitzar bata, guants i
inhalacid i contacte proteccid pels ullsi
amb la pelll*® caral'®
Metafosfat de sodi > 99’0l No toxict*”! Utilitzar bata, guants
gruixuts i proteccio
pels ulls i caral*”!
H,0, 30’018 En cas d’ingestié*® | Utilitzar bata, guants i
proteccid pels ullsi
cara®
NH,OH 25’0129 Per als organismes | Utilitzar bata, guants i
aquaticst® proteccio pels ulls i
cara™
Acid acétic 10019 No toxic?” Utilitzar bata, guants i
proteccié pels ullsi
cara®
Acid formic 2 95°0RY Encas d’ingesti6i | Utilitzar bata, guantsi
inhalaci¢®! proteccié pels ulls i
caral®!
2,5-Pirrolidinadiona > 99’012 En cas d’inhalacio® | Utilitzar bata, guants
gruixuts i proteccid
pels ulls i cara®
Acid fosforic >98’0 En cas d’ingestié®® | Utilitzar bata, guants
gruixuts i proteccio
pels ullsicara®
Acid citric anhidre > 99’5124 No toxic? Utilitzar bata, guantsii

proteccid pels ullsi
cara®!




4.2 Experiments realitzats
4.2.1 Sintesi llavors d’or

Seguint el métode Turkevich modificat™!, es sintetitzen nanoparticules d’or, que seran les llavors
d’or, d’un diametre aproximat de 12 nanometres. Es comenca posant a bullir 150mL d’aigua Milli-
Q, un cop bull s’afegeixen 3’3mL d’una solucié aquosa 0’1M de citrat de sodi, amb agitacid
constant, i es deixa 10 minuts bullint i agitant. Resultant amb una concentracié final de citrat de
2’2mM. Passats els 10 minuts s’afegeixen, d’'una sola vegada i rapidament, 238’77uL d’una solucio
aquosa de HAuCl, 0’1M, deixant la reaccié durant 40 minuts bullint i sense parar U'agitacié. Durant
aquest temps Uor es reduira de Au™ a Au®, aquests atoms s’ajunten donant formes irregulars que
es veu com a una aparicié de color gris en la solucid, quan s’aconsegueix una superficie
suficientment gran com per a que es comencin a estabilitzar els nuclis d’or es pot veure el canvi de
coloraun lila debil, que acabara sent un vermell fort quan les llavors pentatwin d’or s’hagin format.
Aix0 s’haura aconseguit passats els 40 minuts, sent les llavors estabilitzades pels ions citrat
presents en la solucid, assegurant la correcte dispersio en aigua. En aquest punt deixarem que la
solucié segueixi bullint fins a reduir el volum a 75mL, quan s’afegira una solucié aquosa de PVP (1g
en 10mL d’aigua Milli-Q) per tal de poder fer la transferéncia a etanol en un futur®., Es deixa bullint
i agitant fins que gairebé no queda solvent, aproximadament 10mL, i es deixa refredar a
temperatura ambient. Es important que quedi la menor quantitat d’aigua possible, ja que aquesta
afecta negativament a la formacié de les nanoestrelles que es sintetitzaran seguidament amb
aquestes llavors d’or, experiment que es realitzara més endavant per a comprovar-ho.

Es van fer dues sintesis, dos dies diferents, i la transferéncia a etanol de les llavors d’or
sintetitzades es van seguir dos procediments lleugerament diferents:

- Llavors d’or 1: es va dividir el volum resultant en eppendorfs de 1’5mL, perd com que les
llavors son molt petites, no sedimenten facilment, per aixd per a aconseguir que
sedimentin totalment, es centrifuga diverses vegades:

» 10 minuts a 16000rpm (revolucions per minut): el sobrenedant encara es veia
molt vermell, indicacié que queden nanoparticules en solucid, i no es veia massa
sediment, aixi que encara es necessitava centrifugar-lo més.

» 60 minuts a 16000rpm: es veia sediment aixi que es va separar aquest del
sobrenedant, guardant el sediment i tornant a centrifugar el sobrenedant que era
vermell.

> 90 minuts a 12000rpm: es separa el sediment del sobrenedant i s’ajunta amb el
sediment obtingut en U'apartat anterior. El sobrenedant comenca a perdre color
perd encara necessita que es centrifugui. Es repeteix 3 vegades més aquest
apartat, tot i que no s’aconsegueix que el sobrenedant perdi del tot el color, es
para la centrifugacid ja que gairebé no s’aconsegueix sediment.

El sediment total es re-dispersa en etanol® fins a arribar a un volum de 7mL, obtenint les llavors
d’or 1 que s’utilitzaran per a la sintesi de les nanoestrelles 1.

- Llavors d’or 2: es va dividir el volum resultant en tubs de centrifuga de 15mL, ja que en
aquest cas es va obtenir un volum aproximadament de 17mL. Veient la quantitat de
centrifugacions que es van realitzar per a les llavors d’or 1, ja es va comencar directament
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a fer la maxima durada i les maximes revolucions que permetia Uaparell per a tubs de
15mL:
» 90 minuts a 9000rpm: es separa el sediment del sobrenedant i es guarda. El
sobrenedant es veu vermell per tant es segueix centrifugant.
> 90 minuts a 9000rpm: es separa el sediment del sobrenedant i s’ajunta amb el
sediment obtingut en Uapartat anterior. Es segueix centrifugant dues vegades més
fins que no s’aconsegueix que el sobrenedant perdi del tot el color pero ja gairebé
no s’aconsegueix sediment, igual que en el cas de les llavors 1.

El sediment total es re-dispersa en etanol® fins a un volum de 7mL, obtenint les llavors d’or 2, i
aquestes seran utilitzades per a la sintesi de les nanoestrelles 2.

Per tant, la diferéncia entre les dues llavors d’or obtingudes és que les llavors d’or 1 tenen més
quantitat d’aigua que les 2, ja que al recuperar més vegades el sediment de les centrifugacions
també s’arrossega més quantitat d’aigua i per tant citrat de sodi que no hagi reaccionat, o acid
citric, producte de la reaccié. Com es veu en la figura 7, no hi ha diferencia de color apreciable
entre les dues mostres obtingudes, tot i que es podia apreciar major sediment transparent (citrat
no soluble en etanol) en les llavors 1.

Figura 7. Llavors d’or 1 2 re-dispersades en etanol.

| els resultats obtinguts per analisi de UV-Vis sén els que mostra la figura 8.

Absorbancia llavors Au 112
0,45

0,4

Llavors Au 1

0,35

Llavors Au 2

0,3

0,25

0,2

Absorbancia

Longitud d'ona|Abs llavors 1|Abs llavors 2
400|0,15627457 |0,240022272

300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800
Longitud d'ona (nm)

Figura 8. Espectre UV-Vis de les llavors d’or (Au) 1i2
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4.2.2 Sintesi nanoestrelles d’or

Per a saber la quantitat de llavors d’or necessaries per a la sintesi de nanoestrelles, és necessari
saber la concentracio de les mostres obtingudes de llavors d’or 1 i 2. Per aix0 s’utilitzara
’espectrofotometre UV, preparant dues dilucions de les respectives mostres de llavors per a que
no sobrepassin la absorbancia en que Uinstrument comenca a distorsionar el senyal.

Tali com estava previst, en la figura 8 es pot veure com les llavors d’or 1 tenen un pic menys intens
respecte les llavors 2, indicant que no hi ha tanta quantitat de nanoparticules, degut a la major
quantitat de rentats que es van realitzar i les condicions més agressives que es van utilitzar,
provocant possiblement U'agregacié irreversible d’algunes nanoparticules.

Per a fer el calcul es fara servir la llei de Lambert Beer, que és la que es fa servir quan es treballa
amb UV-Vis. ]

On:

A: absorbancia de la dissolucio a una longitud d’ona determinada (adimensional)
- &:coeficient d’extincié molar (M™*-cm™)

- b:longitud de pes de la cubeta (cm)

- C:concentracio de la dissolucio (M)

La longitud de la cubeta utilitzada és de 1cm, i el valor del coeficient d’extincié molar varia amb la
mida de la particula, pero per a particules menors de 35nm gairebé novariaiés de 2’4L-mmol™*-cm’
! per a una longitud d’ona de 400nmi®®. S’escull una longitud d’ona de 400nm ja que
experimentalment s’ha vist que dona una major linealitat en ’absorbancia on no es veu influida per
laforma o la agregacié de les particules.

Sabent aquestes dades, es busca quina absorbancia s’ha obtingut per a les llavors d’or 1i 2 a
aquesta longitud d’ona, i com es pot veure a la figura 8, per a les llavors 1 s’obté un valor de 0’156
i per ales llavors 2 de 0°240. Per tant aplicant la férmula amb aquestes dades s’obté un resultat de
6’5x10°M com a concentracié per a la solucio diluida les llavors 1 i 1x10“M per a la diluida de les
llavors 2. Desfent la dilucio per a obtenir la concentracio real de les mostres, resulta en una
concentracio de 2’6x10°M i 4x10°M per a les llavors 1 i 2 respectivament.

Teoricament, per a preparar una solucié de 35mL de nanoestrelles, s’utilitzen 300uL d’una solucio
de llavors amb una concentracié d’Au’® de 16°2x1073M, per a que les estrelles creixin correctament!”!
8], Per tant, al voler una solucié de 10mL, s’ha de re-calcular la quantitat que s’ha de fer servir per
al cas de les concentracions obtingudes en les llavors 1i 2, i ajustar-lo per a aquestvolum

Llavors 1

16'2-10"*mol 1000mL 1000uL _

0'3mL - : : = 187uL
mn 1000mL  2'6-10-3 1mlL K
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Llavors 2

16'2-10"*mol 1000mL 1000uL

'3mlL . .
0'3m 1000mL  4-10-3 1ml

=121pL

Aquestes quantitats serien per a un volum de 35mL, per tant fent una regla de tres s’obté que es
necessiten 53’4yl en el cas de les llavors 1 i 34’6L en el cas de les llavors 2, per a preparar el
volum desitjat de nanoestrelles de 10mL.

Sabent aquesta dada es procedeix a fer la sintesi de nanoestrelles d’or. En un tub de centrifuga de
50mL es dissolen 2g de PVP en 8mL de DMF (els 2g s’obtenen de fer una altre regla de tres amb les
dades teoriques de 6’9938g de PVP per a 35mL de DMFV!®)) i s’acaba d’omplir fins a 10mL un cop
s’ha dissolt del tot. S’hi afegeix la quantitat necessaria de HAuCl,, calculada amb una regla de tres
amb les dades teoriques (106’9uL quan la solucio és de 0°1019M18)), per tant per a una solucio
0’1M es necessitaran 30°5uL de la sal d’or. Es barreja manualment la solucid i immediatament s’hi
afegeixen les quantitats esmentades anteriorment per a cada cas de llavor (53’4pL en el cas de les
llavors 1i34’6uL en el cas de les llavors 2). Es torna a barrejar manualment i es deixa que la sintesi
tingui lloc durant aproximadament 24h. Observant que passats d’entre 30 minuts a 1 hora ja es
veuen canvis de color en la solucid, indicant el correcte creixement de les nanoestrelles, com es
pot apreciar en la figura 9.

Figura 9. Canvis de color observats des de el moment en que es tiren les llavors (A, tant 1 com 2) fins passats entre 30 minuts i
1 hora (E).

El color vist en la fotografia A és degut al color que li dona les llavors, ja que sén vermelles. A partir
de la B es pot veure com avanca la reaccio, canviant d’un color lilds fluix a fort (B i C), i passant a
blavos cada vegada més fort (D i E). Aix0 és degut a que quan les nanoestrelles es van fent més
punxegudes donen un color més blavds a la solucio.

Un cop obtingudes les nanoestrelles s’han de netejar per centrifugacio, aconseguint treure el DMF
i ’excés de PVPIE, Pertal de fer-ho es divideixen els 10mL en dos tubs de 15mL de centrifuga, 5mL
en cada un, i s’afegeix etanol fins a 12mL, tant en el cas de les nanoestrelles fetes amb les llavors
1comamb les 2. Es centrifuga una sola vegada a 7500rpm durant 40 minuts, es treu el sobrenedant
que és transparent i s’ajunten els dos sediments corresponents a les nanoestrelles 1 entre elles, i
els de les nanoestrelles 2 entre elles, re-omplint fins a 10mL amb etanol, per a poder ser
analitzades amb 'espectrofotometre UV-Vis, obtenint les mostres definitives de nanoestrelles 1 i
2. Com es pot veure a la figura 10, es veu una lleugera diferéncia de color entre elles, les dues s6n
blaves perd les nanoestrelles 1 es veuen d’un color més fosc, més lilosa, mentre que les
nanoestrelles 2 es veuen blau clar.
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Figura 10. Nanoestrelles d’or 1i 2 (stars 1i2) re-

dispersades en etanol.

Aquesta diferéncia de color indica que les nanoestrelles 2 (stars 2) haurien de tenir més quantitat
de estrelles i ser més punxegudes, ja que a major contribucié de nucli, més quantitat d’estrelles
arrodonides i més liles es veuen, com en el cas de les nanoestrelles 1.

Seguidament es realitza un escombrat amb diferents quantitats de les llavors, tant de les llavors 1
com de les 2, per tal de veure amb quina i amb quanta quantitat de llavors es treballara per als
experiments de Uinfluencia dels d’additius en les nanoestrelles. Es prepararan en eppendorfs (Ep.)
de 2mL, seguint el mateix procediment ja descrit per a les nanoestrelles d’or 1i 2. Les quantitats
utilitzades es poden veure a les taules 21 3.

Taula 2. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat de les llavors 1.

Compost Ep. | Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Ep.6 Ep.7 Ep.8 Ep.9
1

PVP/DMF 1’8g/9mL i es divideix utilitzant 1mL per a cada eppendorf

HAuCl, (pL) | 305 | 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05

Llavors 1 4 6 8 10 12 14 16 18 20

(uL)

Taula 3. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat de les llavors 2.

Compost | Ep.1 Ep.2 | Ep.3 | Ep.4 | Ep.5 |Ep.6 |Ep.7 | Ep.8

PVP/DMF 1’6g/8mL i es divideix utilitzant 1mL per a cada eppendorf

HAuCl, 3’05 305 [305 [305 [305 |305 |[305 |305

(ML)

Llavors 2 | 1’5 3’5 55 7’5 9’5 11’5 | 12’5 | 14’5

(ML)
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Amb aquestes mostres es fa l'estudi per UV-Vis, on s’hauria de veure com es mou el plasmé cap a
esquerra, a mida que s’afegeix major quantitat de llavors, fins a un cert limit on ja no avanga més®.
Com s’explicava en la introduccid, aquest fet és degut a que la quantitat de sal d’or és la mateixa
en totes les mostres, per tant a major quantitat de llavors, menor quantitat de sal d’or hi haura per
a cada una de les llavors i conseqlientment les nanoestrelles resultants tindran un menor

creixement de les punxes. Aixd provoca que s’obtinguin longituds d’ona menors a major quantitat
de llavors utilitzades, i una menor absorbancia.

Escombrat amb llavors 1 Escombrat amb llavors 2

\ \ Seeds 2. 11, Smicrol
——Seeds 2.12,Smicrol

\| —Secds2. 14, 5microl

Absorbancia
Absorbancia

Longitud d'ona (nm) Longitud d'ona (nm)

Figura 11. Espectre UV-Vis amb Uefecte de 'augment de la quantitat de llavors utilitzades per a sintetitzar les nanoestrelles 1,
espectre de 'esquerre, i nanoestrelles 2, espectre de la dreta. (seeds 1=llavors 1, seeds 2=llavors 2)

Com es pot veure en la figura 11, es confirma el desplagcament cap a U'esquerra i la disminucid

d’absorbancia al augmentar la quantitat de llavors utilitzada, com s’explicava anteriorment. També
s’aprecia com les nanoestrelles obtingudes amb les llavors 1 donen una senyal amb pics
lleugerament més estrets respecte les nanoestrelles obtingudes amb les llavors 2 i una contribucio

del nucli menor, es pot veure més clarament en la figura 12 on es comparen quantitats gairebé
iguals dels dos tipus de llavors.

Comparacio nanoestrelles 1i 2

/ \ — Seeds 1. 14microl
/ \
/ \

/ \ ——Seeds 2, 14,5microl

/ \

N\ // A\
_ — \

\

Absorbancia

/

400 5

700

Longitud d'ona (nm)

Figura 12. Comparacié de la contribucié esferica amb gairebé la mateixa
quantitat de llavors 1i 2.
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Amb tot aix0 es decideix utilitzar les llavors 1 amb una quantitat de 8yL, ja que per una banda les
nanoestrelles obtingudes no tenen tanta contribucié de nucli, i per altra part, és la quantitat que
dona un pic més estretiintens, el que es tradueix en unes estrelles més punxegudes i de mida més
uniforme.

Aquest fet es va comprovar al TEM, ja que no s’entenia el perque les llavors 1 semblaven donar
millor resultats que les llavors 2 a ’hora de fer la sintesi de nanoestrelles, quan en teoria tenien
més quantitat d’aigua, acid citric o citrat, i es veia com el color era més apropiat d’unes estrelles
lleugerament més arrodonides que les llavors 2.
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" . 18 'R .
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Figura 13. Imatges obtingudes pel TEM on es veuen les nanoestrelles obtingudes amb les llavors 1 (A, CiD) i les llavors 2 (B, Ei F).

Els resultats obtinguts al TEM que es veuen en la figura 13, van confirmar que amb les llavors 1
s’obtenia major quantitat de nanoestrelles punxegudes respecte a les llavors 2 on es veia més
quantitat de nanoparticules arrodonides. Per tant, es corroboren els resultats obtinguts per UV-Vis.

Per tal d’intentar entendre perque les nanoestrelles surten millor amb les llavors 1, i no les 2 com
s’havia previst, es fan experiments per a comprovar 'efecte de 'aigua i de l’acid citric.

A part, seguint els objectius d’aquest treball, es fan experiments sintetitzant nanoestrelles amb
diversos additius, que s6n impureses que poden estar presents en el PVP utilitzat i que es creu que
poden afectar en el correcte creixement d’aquestes. Es proven reactius dels quals en poden haver
quedat restes que no han reaccionat, com sén la N-Vinil-2-pirrolidona, el metafosfat de sodi, H,0,
i NH4OH, i subproductes que es formen en les reaccions que tenen lloc en la sintesi del PVP, com
son 'acid aceétic, U'acid formic, la 2,5-pirrolidinadiona i 'acid fosforic*®,
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5. Resultats i discussio

Com es deia en 'apartat anterior es comenca comprovant Uefecte de U'aigua i 'acid citric en la
sintesi de nanoestrelles amb les llavors 2, per tant el procediment experimental és el mateix que
s’ha explicat anteriorment pero amb la diferencia de que s’afegeix l'additiu corresponent en cada
experiment per a realitzar ’escombrat, amb quantitats i concentracié molt petites ja que es vol
simular les concentracions reals que podrien estar afectant a la sintesi, com es pot veure en les
taules 4i5.

Taula 4. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat de 'aigua.

Compost Ep.1 | Ep.2 | Ep.3 | Ep.4 | Ep.5 | Ep.6 | Ep.7 | Ep.8 | Ep.9 | Ep. Ep.
10 11

PVP/DMF 2’4g/12mL i es divideix utilitzant 1mL per a cada eppendorf

HAuClL,(pL) | 3’05 | 3’05 | 3’05 | 3’05 | 3’05 | 3’05 | 3’05 | 3’05 | 3’05 | 3’05 | 3’05

Llavors2(pL) | 12 |12 |12 |12 [12 |12 |12 |12 |12 |12 |12

Aigua Milli-Q | 0 02 |04 |06 |08 |12 |14 |16 |18 |20 |22
(WL)

S’escull la quantitat de 12pL de les llavors 2 ja que aixi es comprovara si el plasmo es pot moure
més cap al’esquerre, deguta que esva observar alafigura 11 que amb les llavors 1iamb quantitats
semblants de llavors 2, el plasmo es podia moure més cap a l’esquerre amb les llavors 1.

Escombrat aigua nanoestrelles 2
2,5
——12 seeds 2. Omicrol aigua

——12 seeds 2. 0.2microl aigua

12 seeds 2. 0.4microl aigua
——12 seeds 2. 0.6microl aigua

———12 seeds 2. 0.8microL aigua

12 seeds 2. 1.2microl aigua

12 seeds 2. 1.4microl aigua
——12 seeds 2. 1.6microl aigua

——12 seeds 2. 1.8microL aigua

Absorbancia

——12 seeds 2. 2microl aigua

——12 seeds 2. 2.2microl aigua

0,5

400 500 600 700 800 900 1000 1100
Longitud d'ona (nm)

Figura 14. Escombrat aigua amb les llavors 2.

Amb els resultats obtinguts a la figura 14 es comprova que a mida que s’augmenta la quantitat
d’aigua afegida disminueix la intensitat dels pics i a la vegada augmenta el pic de la contribucié del
nucli, a part de que també es mou lleugerament el plasmoé cap a l'esquerre. Per tant 'aigua afecta
negativament en la formacié de nanoestrelles i no explica el fet de que les nanoestrelles
sintetitzades amb les llavors 1 surtin millor al tenir més aigua. Seguidament es comprova U'efecte
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de U'acid citric, una impuresa que pot haver quedat en la reaccio de la sintesi de les llavors 1i2i és
soluble en aigua, podent afectar la formacio de les nanoestrelles.

Taula 5. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat de 'acid citric 0’1M lavors 2.

Compost Ep.1 | Ep.2 | Ep.3 | Ep.4 | Ep.5 | Ep.6 | Ep.7 | Ep.8 | Ep.9 | Ep. Ep.
10 11
PVP/DMF 2’2g/11mL i es divideix utilitzant 1mL per a cada eppendorf

HAuCL, (pL) 3’05 | 3’05 | 3’05 | 305 | 3'05 | 305 | 3’05 | 305 | 3’05 | 305 | 3’05

Llavors2(pL) [ 12 |12 [12 |12 |12 |12 [12 |12 |12 |12 |12

Soluciéo acid | 0 0’2 0’4 0’6 0’8 1’0 1’2 1’4 1’6 1’8 2’0
citric 0’1M
(uL)

Escombrat acid citric nanoestrelles 2

12 seeds 2. OmicroL AC

12 seeds 2. 0.2microL AC

12 seeds 2. 0.4microL AC

12 seeds 2. 0.6microL AC

12 seeds 2. 0.8microL AC

12 seeds 2. 1microL AC

s
w

12 seeds 2. 1.2microL AC

——12 seeds 2. 1.4microL AC

12 seeds 2. 1.6microL AC

12 seeds 2. 1.8microL AC

Absorbancia

——12 seeds 2. 2microl AC

0,5

400 500 600 700 800 900 1000 1100
Longitud d'ona (nm)

Figura 15. Escombrat acid citric 0’1M amb les llavors 2.

En la figura 15 es pot veure que ’escombrat no segueix una tendéncia clara pero es veu clarament
com l’acid citric afecta negativament en la formacié de nanoestrelles, disminuint la intensitat del
pic referent a les punxes i augmentant el pic de la contribucid del nucli. També es veu com es mou
el plasmé lleugerament cap a U'esquerra al llarg de 'escombrat, per tant es repeteix 'escombrat
perd amb una solucié de menor concentracié per tal de poder pipetejar volums majors vista la poca

tendencia en la figura 15 que podria ser degut a U'error comes al pipetejar volums tant petits, les
noves quantitats es veuen ala taula 6.
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Taula 6. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat de Uaci

d citric 0’01M llavors 2.

Compost Ep.1 | Ep.2 | Ep.3 | Ep.4 | Ep.5 | Ep.6 | Ep.7 | Ep.8 | Ep.9 | Ep. Ep. Ep.
10 11 12

PVP/DMF 2’4g/12mL i es divideix utilitzant 1mL per a cada eppendorf

HAuCL, (pL) 3’05 | 305 | 305 | 305 | 305 | 305 | 305 | 305 305 | 305 305 |305

Llavors 2 (pL) | 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12

Solucié acid | 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

citric 0°01M

(ML)

Escombrat 2 acid citric nanoestrelles 2

25

Absorbancia
o
t

-

0,5

400 500 600 700 800

Longitud d'ona (nm)

12 seeds 2. OmicrolL AC
—12 seeds 2. 2microL AC

12 seeds 2. 4microlL AC
——12 seeds 2. 6microL AC
12 seeds 2. 8microl AC

12 seeds 2. 10microL AC

12 seeds 2. 12microl AC

12 seeds 2. 14microL AC

——12 seeds 2. 16microL AC

12 seeds 2. 18microl AC
——12 seeds 2. 20microL AC

12 seeds 2. 22microL AC

Q00

1000 1100

Figura 16. Escombrat acid citric 0°01M amb les llavors 2.

En aquest cas, en la figura 16 es veu com totes les quantitats surten amb pics de contribucio de
punxes més intensos que la respectiva mostra sense acid citric, i es segueix sense veure una
tendencia clara. Comparant-los amb els resultats de la figura 15 fa pensar que la mostra 0 d’aquest
segon escombrat ha estat un error experimental, per aixo0 es repeteix ’'escombrat amb una solucio
d’acid citric menor i agafant majors quantitats d’aquesta, com es veu a la taula 7.

Taula 7. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat de Uacid

citric 0°001M llavors 2.

Compost Ep.1 Ep. 2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Ep.6
PVP/DMF 1’2g/6mL i es divideix utilitzant 1mL per a cada eppendorf
HAuCL, (pL) 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05
Llavors 2 (pL) 12 12 12 12 12 12
Solucié acid citric | 0 20 40 60 80 100
0’001M (pL)
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Escombrat 3 acid citric nanoestrelles 2
2,5

12 seads 2. Omicrol AC
— 12 seeds 2. 20microl AC

w12 seeds 2. 40microl AC

12 seeds 2. 60microl AC

— 12 seeds 2. 80microl AC

1,5 ——12 seeds 2. 100microL AC

Absorbancia

0,5

400 500 600 700 800 900 1000 1100
Longitud d'ona (nm)

Figura 17. Escombrat acid citric 0°001M amb les llavors 2.

En la figura 17 es segueix sense veure una tendencia, sembla que amb les quantitats més petites
surten els pics més intensos que la mostra sense acid citric, la 0, pero al augmentar la quantitatva
disminuint la intensitat i tornant a augmentar, quedant la major quantitat d’acid citric, 100pL, igual
que la 0. Pertantels resultats soninconclusos ja que no s’aconsegueix obteniruna tendenciaclara,
toti que hi haun clar efecte més negatiu que positiu de [’acid citric a 'hora de fer les nanoestrelles.

Seguint amb U'objectiu d’aquest treball es van provar de fer nanoestrelles amb tres PVP diferents,
el PVP 1 és el PVP fet servir en la sintesi de les llavors 1i2, que ja s’havia comprovat que funcionava
bé per a la sintesi de nanoestrelles, i el PVP 2 i 3 son PVP de diferents proveidors per a estudiar la
seva eficacia i comprar-la amb la del PVP 1. Es preparen en eppendorfs de 1mL i les quantitats sén
les mateixes per a tots els tipus de PVP que ja s’havien fet servir anteriorment, 0’2g PVP en 1mL
DMF, 3’05uL HAuCl,, 8pL de les llavors 1 per a fer les nanoestrelles 1, i en el cas de les
nanoestrelles 2, 12uL de les llavors 2.

Comparativa PVP 1, 2 i 3 nanoestrelles 1 Comparativa PVP 1, 2 i 3 nanoestrelles 2
a5 ——Bseeds1rv3 = 12 seeds 2.PVP3
——Bsects1ov2 ——12 seeds 2.pvP2
Bseeds LPVP 1 12 seeds 2.PVP 1
2 2
= @
] _ S
2 o \ 5
8 15 815
g ’ 7\ g /
2 / g ! 3 // \ //—\
— \
1~ \ 1
—_— \ =7 =
\\ \_/' \

o \\ o N
N\ NN

400 500 600 700 800 900 1000 1100 400 500 600 700 800 900 1000 1100

Longitud d'ona (nm) Longitud d'ona (nm)

Figura 18. Comparativa PVP 1, 2i 3 en la sintesi de les nanoestrelles 1 (espectre de U'esquerre), i nanoestrelles 2 (espectre de
la dreta).
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Comesveu alafigura 18 el PVP que dona unes estrelles més punxegudes (major intensitat del pic)
i amb menor contribucid del nucli és el PVP 1. Amb el PVP 2 sembla que surt una quantitat molt
baixa de nanoestrelles 1, encara més baixa en el cas de les nanoestrelles 2, i amb el PVP 3 gairebé
no surten estrelles en el cas de les nanoestrelles 1i és gairebé nul-la en les nanoestrelles 2. Amb
aquests resultat s’explica el perqué de la necessitat d’investigar la causa de que utilitzant uns PVP
que se suposa que haurien de funcionar tots de manera semblant, s’obtinguin resultats tant
diferents. Acabant la comparativa de dels dos espectres de la figura 18, es conclou que amb les
llavors 1 s’obtenen millors estrelles amb els diferents PVP que amb les llavors 2, com s’estava
comentant fins ara.

Un cop vist experimentalment el problema del qual tracta el treball, es comencen a fer les proves
dels additius amb el PVP 1 que ja s’ha comprovat que funciona correctament i les llavors 1, que
també s’ha comprovat que s6n millors que es llavors 2 per a la sintesi. Les quantitats d’additius
que s’afegiran als experiments seran molt petites degut a que si el PVP té present alguna impuresa
d’aquests additius sera en concentracions molt petites i es volen aconseguir resultats
representatius. Per tant, es preparen solucions de 10mL 0’01 M en etanol (excepte el metafosfat
de sodi que es dissoldra en aigua Milli-Q degut a que és insoluble en etanol) seguint el seguent
calcul:

0'01molA XgA 1mLA 100mLdiss. 103ulL diss.

10mL
O X sl *Tmol A" Xg A XmLA > 1mk diss.

=XuLogdeA

On:

- Aésladditiu d’interes.

- 12fraccio: concentracio interes.

- 22fraccid: pes molecular de 'additiu.

- 32fraccid: densitat de l'additiu, en el cas de que sigui liquid.

- 42fraccio: percentatge v/v de 'additiu, en cas de que sigui liquid i necessari.

Els resultats obtinguts es reuneixen en la taula 8.

Taula 8. Dades necessaries per al calcul de la quantitat d’additiu necessaria per a preparar 10mL de solucié 0°01M, i resultat obtingut.

Additiu Pes molecular Densitat VIV (%) Quantitat
(g/mol) (g/cm?®) d’additiu
H.0. 3401 1’11 30 10°21pL
NH.OH 35’05 091 25 15’41pL
N-Vinyl-2-Pirrolidona 111’14 1’04 10°69pL
Metafosfat de sodi 101’96 0’0102¢g
Acid aceétic 60’05 1’05 527uL
Acid formic 46’03 1°22 3'77uL
Acid fosforic 97’99 0’°0098g
2,5-Pirrolidinadiona 99’089 0’0099¢g

Es comenca amb H,O, i NH,OH, dos dels reactius amb possibilitats de que n’hagin quedat
quantitats sense reaccionar al PVP comercial, amb les quantitats que es veuen en la taula 9 i
seguint la metodologia ja descrita per a la sintesi de nanoestrelles.
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Taula 9. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat de H202 i NHsOH 0’°01M llavors 1.

Compost Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Ep.6 Ep.7
PVP/DMF 1’4g/7mL i es divideix utilitzant 1mL per a cada eppendorf
HAuCL, (pL) 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05 3’05
Llavors 1 (pL) 8 8 8 8 8 8 8
Soluci6 H,0. o |0 0’2 0’4 0’6 0’8 1 100
NH,OH 0°01M (pL)

Escombrat H,0, nanoestrelles 1
25

8 seeds 1. Omicrol H202

——8seeds 1. 0.2microl H202
2 8 seeds 1. 0.4microL H202
—— 8 seeds 1. 0.6microL H202

8 seeds 1. 0.8microL H202

8 seeds 1. Imicrol H202

©
‘C 8 seeds 1. 100microL H202
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Longitud d'ona (nm)
Figura 19. Escombrat H20: llavors 1.
Escombrat NH,OH nanoestrelles 1
25
—— 8 seeds 1. OmicrolL. NHAOH
—— 8 seeds 1. 0.2microl. NH4OH
2 8 seeds 1. 0.4microl. NH4OH
—— 8 seeds 1. 0.6microl. NHAOH
—— 8 seeds 1. 0.8microl. NH4OH
8 seeds 1. imicrol NHAOH
215 —— 8 seeds 1. 100microl NHAOH
=
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Figura 20. Escombrat NH4OH llavors 1.

Es segueix sense veure unatendéncia claratanten lafigura 19 comen la 20, i cap dels dos additius,
en cap quantitat, fan que les nanoestrelles surtin amb un pic més intens que la respectiva 0. En el
cas de H,0, es veu com la intensitat del pic disminueix fins als 0°4pL, augmenta i es manté gairebé
sense variacions fins a 1L, i torna a disminuir als 100uL, per tant no es veuen bons resultats. Per
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altra banda, el NH,OH sembla que segueix un patré semblant, disminuint la intensitat del pic fins
als 0’6pL, pero en aquest cas augmenta fins als 100uL i es mou el plasmod cap a U'esquerre. Al
obtenir aquest ultim resultat, es comprovara si augmentant encara més la quantitat d’additiu
segueix augmentant el pic, es repetira la quantitat de 100pL i es provaran 150, 200, 250 i 300pL,
per als dos additius.

Escombrat 2 H,0, nanoestrelles 1
25

= 8 seeds 1. OmicrolL H202

= 8 seeds 1. 100microl H202
8 seeds 1. 150microl H202

8 seeds 1. 200microl H202

= 8 seeds 1. 250microl H202

8 seeds 1. 300microl H202
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400 500 600 700 800 900 1000 1100
Longitud d'ona (nm)
Figura 21. Escombrat 2 H20: llavors 1.
Escombrat 2 NH,OH nanoestrelles 1
2,5
=8 seeds 1. OmicroL. NH4OH
8 seeds 1. 100microl NHAOH
2 8 seeds 1. 150microL NHAOH
=8 seeds 1. 200microL NH4OH
8 seeds 1. 250microl NHAOH
8 seeds 1. 300microL NHAOH
O 1,5
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Figura 22. Escombrat 2 NH4OH llavors 1.

Analitzant les figures 2122 es pot veure una tendéncia clara en els dos casos, en el cas de la H,0,
es veu una disminucié de la intensitat del pic a mida que s’augmenta la quantitat afegida de
’additiu, un augment bastant notori de la contribucié del nucli i un lleuger desplacament cap a
’esquerre. En el cas de NH,OH es veu una tendencia semblant perd no tant brusca, gairebé no
augmenta la contribucié del nucli i desplagament més notori capa U'esquerre. Per tant queda clar
que cap dels dos additius afavoreix al creixement de les nanoestrelles, al contrari, les empitjora ja
que les fa més arrodonides.
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Al veure els resultats d’aquesta prova fa pensar en si la quantitat d’etanol afecta als resultats
obtinguts, a part de la poca reproductibilitat i tendencia que s’esta obtenint al agafar molt petites
quantitats dels reactius, cosa que porta a fer un experiment per veure U'efecte de Uetanol en el
creixement de les nanoestrelles i utilitzar un nou metode. El nou metode consta en preparar els
eppendorfs de 2mL amb les quantitats corresponents d’etanol que es vol afegir a la sintesi, pero la
sintesi es realitza en un tub de 15mL on es dissol la quantitat de PVP 1 necessaria en DMF i
s’afegeixen les quantitats corresponents de la sal d’or, HAUCl,, i llavors. Rapidament, després
d’afegir les llavors i mesclar, es divideix el volum total en 1ml per a cada eppendorf i es mescla bé
cada mostra amb Uetanol que ja estava en 'eppendorf, i es deixa que la sintesi tingui lloc durant
aproximadament 24h. Es fara per duplicat per a comprovar si el metode funciona per a tenir
reproductibilitat i les quantitats utilitzades es poden veure en la taula 10.

Taula 10. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a ’escombrat d’etanol llavors 2.

Compost Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Ep.6
PVP/DMF 1’2g/6mL i es divideix 1mL per a cada eppendorf després de la sintesi
HAuCL, (L) 3'05*6 = 18’30

Llavors 2 (pL) 12*6=72

Etanol (pL) 0 20 40 60 80 100

En aquest cas s’escullen les llavors 2 ja que si el métode funciona es repetirien els experiments de
l’acid citric per comprovar que no s’obtinguessin resultats erronis al no tenir en compte el possible

efecte de U'etanol.

Absorbancia

Escombrat EtOH nanoestrelles 2

400 500

Figura 23. Escombrat EtOH llavors 2 (espectre de Uesquerre), i repeticié d’aquest (espectre de la dreta).

——12 seeds 2. OmicroL EtOH R1

700 800 900

Longitud d'ona (nm)

jicrol EtOH R1

Repeticié escombrat EtOH nanoestrelles 2

2,5

Absorbancia

1100 400 500

700

——12 seeds 2.

—— 12 seeds 2.

800 900

Longitud d'ona {(nm)
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Absorbancia

Absorbancia

2,5

En la figura 23 es pot veure com en el primer escombrat sembla que els resultats volen seguir una
tendencia a excepcio dels 40uL que surt de la tendencia, perod en la repeticid no es veu cap
tendéncia. El que si que es pot veure és que U’etanol té un efecte negatiu en la formacié de les
nanoestrelles, ja que al afegir més quantitat d’aquest, disminueix la intensitat del pic, fent atencio
aque la diferencia dels 0 als 20uL no és massa gran. Respecte a la reproductibilitat sembla que ha
millorat amb aquest nou metode, excepte les mostres de 0i 40pL la resta es poden veure els pics
gairebé iguals comparant-los en grafiques diferents com es pot veure en la figura 24, per tant
s’utilitza aquest metode per a la resta d’experiments.

400 500 600 700

—— 12 seeds 2. OmicroL EtOH R2

—— 12 seeds 2. OmicroL EtOH RL

200 900

Longitud d'ona (nm)

400 500 600 700
Longitud d'ona (nm)

1000 1100

—— 12 seeds 2. 60microL EtOH R1

—— 12 seeds 2. 60microL EtOH R2

200 500

1000 1100

Absorbancia

Absorbancia

2,5

600 700 800 900 1000
Longitud d'ona (nm)

—— 12 seeds 2. 80microL E1OH R1

—— 12 seeds 2. 80microL EtOH R2

600 700 800 9500 1000
Longitud d'ona (nm)

Figura 24. Comparativa dels dos escombrats de 'experiment de U’EtOH llavors 2.

—— 12 seeds 2. 40microl EtOH RL

Absorbancia

1100 400 500 500 700 800 500 1000 1100
Longitud d'ona (nm)

——12 seeds 2. 100microl EtOH R1

——12 seeds 2. 100microl EtOH R2

Absorbancia

1100 400 500 600 700 800 9500 1000 1100
Longitud d'ona (nm)

Al aconseguir resultats satisfactoris respecte a la reproductibilitat, es repetira U'experiment de
[’acid citric com es comentava anteriorment, provant el nou metode i igualant la quantitat d’etanol
afegida per a que Uefecte d’aquest sigui el mateix en totes les mostres, sabent d’aquesta manera
Uefecte real de Uadditiu estudiat. Les quantitats es poden veure a la taula 11.

Taula 11. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a ’escombrat d’acid citric llavors 2.

Compost Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Ep.6 Ep.7 Ep.8
PVP/DMF 1’6g/8mL i es divideix 1mL per a cada eppendorf despres de la sintesi
HAuCL, (pL) 3’05*8=24'4

Llavors 2 12*8 =96

(uL)

Acid citric [ 0 4 6 8 10 12 14 16
0°01M (pL)

EtOH (pL) 16 12 10 8 6 4 2 0
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S’escull no superar els 16pL d’additiu en etanol seguint els resultats de U'experiment anterior, els
quals indicaven que fins als 20uL no hi havia massa influencia de U'etanol.

Escombrat acid citric nanoestrelles 2 nou métode Repeticid escombrat acid citric nanoestrelles 2 nou métode
25
25 ,

/\ —— 12 sceds 2. OmicroL AC R1

12 seeds 2. 4microl AC R

—— 12 seeds 2. OmicroL AC R2

—— 12 seeds 2. 4microL AC R2

12 seeds 2. GmicroL AC R2
12 seeds 2. GmicroL AC R1 P

) —— 12 seeds 2. 8microl AC R2
b —— 12 seeds 2. 8microL AC R1
— 12 seeds 2. 10microL AC R2
—— 12 seeds 2. 10microL AC R1
X 12 seeds 2. 12microL ACR2
12 seeds 2. 12microl AC R1
N —— 12 seeds 2. 14microl AC R2
—— 12 seads 2. 1amieroL AC R1

. ——12 seeds 2. 16microL ACR2
—— 12 seeds 2. 16microL AC R1

Absorbancia
Absorbancia

400 500 600 700 200 200 1000 1100 400 500 600 700 800 900 1000 1100
Longitud d'ona {nm) Longitud d'ona (nm)

Figura 25. Escombrat acid citric amb el nou métode llavors 2 (espectre de Uesquerre), i repeticié d’aquest (espectre de la dreta).
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Figura 26. Comparacié dels dos escombrats d’acid citric que es
veuen en lafigura 24, per veure més clar si segueix una tendenciaamb
el nou métode.

En la figura 25 ja es poden veure millor els resultats obtinguts, es corrobora que ’acid citric té un
efecte negatiu a ’hora de la sintesi de nanoestrelles com es deia anteriorment, tot i que no massa
pronunciat. En els dos grafics no disminueix la intensitat del pic fins als 6uL, a partir d’aquesta
quantitat els escombrats no segueixen una tendéencia clara, com es pot veure en la figura 26, en el
primer escombrat que va disminuint la intensitat a excepcio dels 16uL, semblant que segueixi una
tendencia, pero en el segon escombrat hi ha més variacions. Per tant no acaba d’haver-hi
reproductibilitat en tots els punts, tot i que les diferéncies son minimes exceptuant els 10 pL.
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Es pensa que seria interessant veure U'efecte de |’acid citric en les llavors 1 per a veure si es
comporten de la mateixa manera que les llavors 2, per tant es repeteix exactament el mateix
experiment perd amb la quantitat que s’havia marcat per a les llavors 1 en les proves dels additius,

que eres 8yL, per tant amb el nou metode se n’han d’afegir 64pL, la resta de quantitats és la
mateixa que en la taula 11.

Escombrat acid citric nanoestrelles 1 nou métode Repeticié escombrat acid citric nanoestrelles 1 nou métode
3

——8szeds 1. Omierol ACR1
——Bseeds

8 seeds 1, Omicrol ACR2

=8 s0ads 1. dmicrol. ACR2

8 seeds 1. Gmicrol. ACR1 25 8sccds 1. 6microl AC R2
=8 seeds 1. Bmicrol ACR1 ———8 seeds 1. Bmicrol ACR2
e 8 seeds 1. 10microl AC R1 8 seeds 1. 10microl AC R2
8 sasds L. Lzmicrol ACRL 2

8 seads 1. 12microl AC R2
- —— B s0eds 1. M4microl ACRL ® ——B1eeds 1. 1amicrol AC R2
] — g —— B seeds 1. 16microl ACR2
@ -
2815 215
<] <]
2 2
38 |
< <
1 1
05 05
0 a
400 500 600 700 800 900 1000 1100 400 500 600

700 800 900 1000 1100
Longitud d'ona (nm)

Longitud d'ona (nm)

Figura 27. Escombrat acid citric amb el nou metode llavors 1 (espectre de U'esquerre), i repeticié d’aquest (espectre de la dreta).

Els resultats obtinguts en la figura 27, comparant-la amb la figura 25, indiquen que possiblement
les llavors 1 tinguin menor quantitat d’acid citric residual que les llavors 2, ja que gairebé no es veu
cap canvi en la intensitat dels pics a mida que s’afegeix més quantitat d’acid citric, deduint que

segurament a major quantitat d’acid citric hagi quedat a la mostra de les llavors, s’obtindran pitjors
nanoestrelles.

Com a ultim experiment amb l’acid citric, es comprova el seu efecte utilitzant el PVP 2 en les dues
mostres de llavors, seguint amb el nou metode. Les quantitats utilitzades de cada reactiu son les

mateixes que les de la taula 11 i la quantitat de llavors 1 és la mateixa que en [’Ultim experiment,
64yL.

Escombrat &cid citric nanoestrelles 112 PVP 2 Repeticié escombrat acid citric nanoestrelles 1i 2 PVP 2

——8 seeds 1. Omicrol AC R1 18

——8 seeds 1. Amicrol AC R1
16 =
8 seeds 1. 6microl. AC R1 1,6
———8 seeds 1. 8microl AC R1
R —— 8 seeds 1. 10microl AC R1 14
8 seeds 1. 12microl AC R1
1.2

——8 seeds 1. 14microl AC R1

1,2
o —— 8 seeds 1. 16microl AC R1 ©
] L]
£ 1 ——12 seeds 2. Omicrol AC R1 g 1
a —— 12 seeds 2. amicroL ACR1 3 o
o = —— 12 seeds 2. 6microL AC R2
208 ——12 seeds 2. 6microL AC R1 2 0s
2 a0 —— 12 seeds 2. Bmicrol AC R2
<< ——12 seeds 2. 8microl AC R1 <
=12 seeds 2. 10microL AC R2
0,6 ——— 12 seeds 2. 10microL AC R1 -
’ 06 —— 12 seeds 2. 12microl ACRZ
——12 seeds 2. 12microl ACR1
—— 12 seeds 2. 14microl ACR2
12 seeds 2. 14microL AC R1
0,4 04 12 seeds 2. 16microl. AC R2
— 12 seeds 2. 16microl AC R1
0,2 0,2
0 0
400 500 600 700 800 900 1000 1100 400 500

600 700 800 900 1000 1100
Longitud d'ona (nm)

Figura 28. Escombrat acid citric amb el nou metode llavors 1i2 (espectre de Uesquerre), i repeticié d’aquest (espectre de la dreta).

Longitud d'ona (nm)
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En la figura 28 es confirma 'efecte negatiu de l’acid citric, la mala funcionalitat del PVP 2 a ’hora
de fer la sintesi de nanoestrelles, i comparant aquests resultats amb els de la figura 27, es veu com
[’acid citric afecta més notoriament en el cas de fer les nanoestrelles amb el PVP 2 que amb el PVP
1. S’han ajuntat els resultats obtinguts de les dues llavors per a que es pugui veure bé com amb les
llavors 1 surten algunes estrelles, encara que amb poques quantitats, i amb les llavors 2 gairebé
només hi ha nanoparticules esfériques.

Un cop tornat a comprovar el efectes de l'acid citric, el PVP i la diferéncia entre llavors, es
segueixen els experiments amb els additius plantejats, utilitzant la nova metodologia en tots ells.

Taula 12. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat d’acid acetic llavors 1.

Compost Ep.1 Ep. 2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Ep.6 Ep.7 Ep.8
PVP/DMF 1’6g/8mL i es divideix 1mL per a cada eppendorf despres de la sintesi
HAuCl, (pL) 3'05*8 =244

Llavors 1 8*8=64

(HL)

Acid acétic | 0 4 6 8 10 12 14 16
0’001M (pL)

EtOH (pL) 16 12 10 8 6 4 2 0

Les quantitats que es mostren a la taula 12 son relacionades a 'experiment de l'acid acetic pero
seran comunes per a tots els additius.

Escombrat acid acétic nanoestrelles 1
25

——8 seeds 1. OmicroL AAR1

8 seeds 1. 4microl AAR1
8 seeds 1. 6microl AA R1
—— 8 seeds 1. 8microl AAR1
8 seeds 1. 10microl AA R1

8 seeds 1. 12microL AA RL

8 seeds 1. 14microL AA R1

o
n

8 seeds 1. 16microL AA R1

Absorbancia

05

400 500 600 700 800 900 1000 1100
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Figura 29. Escombrat acid acétic amb nou metode, llavors 1.

En la figura 29 no es veu gaire canvi en cap de les quantitats afegides d’acid acétic, no es veu
tendéncia i només es veu una petita pujada de la intensitat del pic respecte alaOenels 4L iels

14pL.
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Escombrat acid formic nanoestrelles 1
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Longitud d'ona (nm)

——8 seeds 1. Omicrol AF R1
——8 seeds 1. 4microl AF R1
8 seeds 1. 6microl AF R1
——8 seeds 1. 8microl AF R1
——8 seeds 1. 10microl AF R1
8 seeds 1. 12microl AF R1

——8seeds 1. 14microl AF R1

——8 seeds 1. 16microl AF R1

900 1000

Figura 30. Escombrat acid formic amb nou métode, llavors 1.

En el cas de l'acid formic la quantitat que millora respecte al 0 és la de 14uL com es pot veure a la
figura 30, la resta de quantitats no varien massa entre elles, no segueixen una tendencia, pero la

intensitat del pic és menorala0.

Absorbancia

2,5
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Escombrat N-Vinil-2-pirrolidina nanoestrelles 1

500

600

700 800

Longitud d'ona (nm)

=8 seeds 1. Omicrol NV2P R1

8 seeds 1. 4microl NV2P R1
8 seeds 1. 6microL NV2P R1

8 seeds 1. 8microl NV2P R1

=8 seeds 1. 10microl. NV2P R:

900

8 seeds 1. 12microl NV2P R1
8 seeds 1. 14microl NV2P R1

8 seeds 1. 16microl NV2P R1

1000

Figura 31. Escombrat N-Vinil-2-pirrolidina amb nou metode, llavors 1.

1

1100

Per a la N-Vinil-2-pirrolidina es van obtenir els resultats de la figura 31, on es pot veure com cap de
les quantitats supera la intensitat del pic de la 0, tot i que la de 4pL és de la mateixa intensitat que
la 0 perd no es veu una tendéncia en ’escombrat.
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Escombrat acid forforic nanoestrelles 1
25
8 seeds 1. OmicrolL APHR1

8 seeds 1. 4microlL APHR1

8 seeds 1. 6microL APHR1

8 seeds 1. 8microL APHR1

—— 8 seeds 1. 10microL APH R1
8 seeds 1. 12microl APH R1

8 seeds 1. 14microl APH R1

=
[l

8 seeds 1. 16microL APH R1

Absorbancia

[

0,5

400 500 600 700 800 900 1000 1100
Longitud d'ona (nm)

Figura 32. Escombrat acid fosforic amb nou metode, llavors 1.

En el cas de l'acid fosforic tampoc segueix una tendencia ja que augmenta la intensitat del pic
respecte laOfinsals 10pLidisminueix quedant-se els 16pL per sota de la 0, per tant, veient la figura
32 s’obtenen resultats inconclusos.

Escombrat metafosfat de sodi nanoestrelles 1
25
——8 seeds 1. Omicrol SM R1

——8 seeds 1. 4microl SM R1

8 seeds 1. 6microl SM R1
——8 seeds 1. 8microl SM R1
——8 seeds 1. 10microl SM R1

8 seeds 1. 12microl SM R1

——8 seeds 1. 14microL 5SM R1
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Figura 33. Escombrat metafosfat de sodi amb nou metode, llavors 1.

Es segueix sense obtenir una tendencia clara en el cas de 'escombrat del metafosfat de sodi, amb
poca quantitat sembla que millora lleugerament la intensitat del pic, empitjora en les quantitats
intermédies i torna a millorar amb les quantitats més grans. Per tant tampoc es pot treure cap
conclusio clara de la figura 33.
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Escombrat 2,5-pirrolidinadiona nanoestrelles 1
2,5
——38 seeds 1. Omicrol 2.5-PD R1

——38 seeds 1. Amicrol 2.5-PD R1
8 seeds 1. 6microl 2.5-PD R1
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Figura 34. Escombrat 2,5-pirrolidinadiona amb nou métode, llavors 1.

En la figura 34 es pot veure 'escombrat de U'additiu 2,5-pirrolidinadiona on totes les quantitats
afegides d’aquest donen un pic amb una intensitat lleugerament inferior a la 0, per tant en aquest
cas es pot dir que aquest additiu no ajuda en la sintesi de nanoestrelles.

Veient els resultats obtinguts de tots els additius d’interés, es pensa que és possible que utilitzant
un PVP que funciona correctament en la sintesi de nanoestrelles i que possiblement ja conté la
impuresa que ajuda en aquest fet, fa que no es vegi tant notoriament la millora de intensitat del pic
que possiblement algun dels additius causa. Per aguest motiu es repeteix algun dels additius que
han mostrat alguna millora considerable seguint amb el nou métode pero utilitzant el PVP 2. Es
repeteix la N-Vinil-2-pirrolidina, Uacid acetic i 'acid formic, i si s’aconsegueixen resultats
satisfactoris es pot provar alguna mescla.

Escombrat N-Vinil-2-pirrolidona nanoestrelles 1 PVP 2

8 seeds 1. Omicrol NV2P R1

18 ——8 seeds 1. 4microl NV2P RL

8 seeds 1. 6microl NV2P R1

16 ——8 seeds 1. 8microl NV2P R1
——8 seeds 1. 10microl NV2P R1

1,4 .
8 seeds 1. 12microl NV2P R1

12 8 seeds 1. 14microL NV2P R1
' 8 seeds L. 16microl NV2P R1
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Figura 35. Escombrat N-Vinil-2-pirrolidona amb nou metode i PVP 2, llavors
1.

31



En aquesta primerarepeticio, figura 35, es veu com el pic de la maxima quantitat afegida de N-Vinil-
2-pirrolidona queda a la mateixa intensitat que la 0, per tant es pot descartar aquest additiu.
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Escombrat acid acétic nanoestrelles 1 PVP 2
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8 seeds 1. 16microl AA R1

1000

Figura 36. Escombrat acid acétic amb nou métode i PVP 2, llavors 1.

1100

En 'escombrat de 'acid acetic amb el PVP 2, figura 36, es pot veure com la majoria de quantitats
afegides fan que disminueixi la intensitat del pic respecte la 0, sense seguir una tendéncia, excepte
la quantitat de 4pL que sembla que faci que hi hagi un petit augment de la intensitat del pic.

Per a fer una prova amb una barreja d’additius, com es mostra a la taula 13, s’afegiran els 4uL
d’acid acetic que s’han vist que milloren la intensitat del pic, en ’escombrat de ’acid formic.

Taula 13. Quantitat de reactius utilitzada en cada mostra per a 'escombrat d’acid formic amb acid acétic llavors 1.

Compost Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Ep.6 Ep.7 Ep.8
PVP/DMF 1’6g/8mL i es divideix 1mL per a cada eppendorf desprées de la sintesi
HAuCL, (pL) 3'05*8 =24’4

Llavors 1 8*8=64

(u)

Acid formic | 0 4 6 10 12 14 16
0’001M (pL)

EtOH (pL) 16 12 10 6 4 2 0
Acid acetic | 4 4 4 4 4 4 4
0’001M (pL)
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Escombrat acid formic amb acid acétic nanoestrelles 1 PVP 2
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Figura 37. Escombrat acid formic amb acid acetic amb nou métode i PVP 2,
llavors 1.

Es segueix sense obtenir una tendencia en aquest cas, mirant la figura 37 es pot veure com els dos
pics, el de la contribucid esferica i el de la contribuci6 de punxes, sén practicament iguals, i per
tant es segueix sense entendre el perque unes vegades el PVP 2 dona millors nanoestrelles que
d’altres. No es pot treure una conclusio respecte a aquest escombrat perd sembla que aquesta
mescla d’additius no ajuda en la sintesi de nanoestrelles.

Una observacié que es pot fer d’aquests ultims escombrats amb el PVP 2, és la millora de la
intensitat del pic en la figura 35 i 36 respecte els resultats obtinguts anteriorment amb el PVP 2,
indicador de que les estrelles surten més punxegudes en aquest escombrat, tot i que torna a
empitjorar en 'escombrat de U’acid formic. Es treuen hipotesis de que és possible que el iodur
provinent de l’aire de la costal®® tingui algun efecte sobre aquest PVP quan s’obra i es tanca el pot,
ja que els primers experiments van ser realitzats amb el pot nou i el de la figura 35 va ser un temps
després de que el pot hagués estat obert varies vegades, o és possible que tingui alguna impuresa
que s’evapora al obrir el pot, com podria ser la NH,OH, marxant el causant de que no es sintetitzin
bé les nanoestrelles. S’arriba a la hipotesi del iode degut a que ja es van fer proves amb els
nanorods en altres treballs i es va veure que si que afectava en la formacié d’aquests, com es pot

veure en la figura 382", lodide / uM
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Figura 38. Relacions d'intensitat dels col-loides nanorods d’or obtingudes ajustant
la concentracié d'AgNOs per a diferents continguts de iodur als CTAB i les seves

mescles. El color dels quadrats indica la magnitud de la relacio d'intensitat®’).
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Perfinalitzar larecerca esfa la prova que es s’ha explicat anteriorment deliodur, fentun escombrat
com els del nou métode, seguint 'exemple de la taula 12 i posant al iodur potassic com a additiu.

Escombrat iodur de potassi nanoestrelles 1 PVP 2
2,5

——8 seeds 1. OmicroL KI R1

——8 seeds 1. 4microl KI R1

8 seeds 1. 6microl KI R1

2 ——8 seeds L SmicroL KIRL
8 seeds 1. 10microL KIR1

8 seeds 1. 12microL KIR1

——8 seeds 1. 14microL KIR1

~
5]

—38 seeds 1. 16microl KIR1
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Figura 39. Escombrat iodur de potassi amb nou metode i PVP 2, llavors 1.

De la figura 39 s’extreu que efectivament el iodur té efecte sobre la sintesi de nanoestrelles, i en el
cas d’estar present en el PVP com a impuresa produiria un efecte negatiu en la sintesis de
nanoestrelles, ja que es veu que el pic de les punxes ha desaparegut totalment i només queda el
de la contribuci¢ esferica.

6. Conclusions/Conclusions

Com s’ha vist en els resultats obtinguts, per moltes proves que s’han realitzat, incloent mescles i
additius que no estaven plantejats, s’han obtingut respostes poc concloents. Al no saber en quina
quantitat exacta es troba la impuresa que es busca, no saber exactament si s’ha encertat a ’hora
d’escollir els additius, i no saber si pot ser que sigui una mescla de compostos els que componguin
aquesta impuresa, s’han acabat fent les proves inicials d’una investigacié que amb dos mesos es
veu impossible de completar.

S’han obtinguts resultats sense una tendéncia clara d’on és dificil treure una resolucié exacte, on
no es pot dir si hi ha un additiu que clarament sigui la impuresa causant de la variacié de resultats
alcanviar de PVP en la sintesi de les nanoestrelles, objectiu del treball. Toti aixi s’havist que 'aigua
afecta negativament en la formacio de nanoestrelles, passant el mateix amb 'acid citric on s’ha
comprovat el seu efecte negatiu en les diverses proves realitzades. També el H,O,, on es veia una
clara disminucié del pic i desplagcament cap a 'esquerre de 'espectre, amb un augment del pic de
la contribucid del nuclia mida que se n’afegia més quantitat, semblant a la tendencia que s’obtenia
amb el NH,OH, tot i que en aquest cas era menys notori 'efecte. Per tant es pot confirmar que
aquests dos additius provoquen que les nanoestrelles surtin més arrodonides. Seguint amb
efectes negatius, en 'etanol també s’ha vist que produeix una disminucid de la intensitat del pic.
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Per altra banda, s’ha deduit que les llavors 2 tenen major quantitat d’acid citric residual veient un
major canvi en la intensitat del pic respecte les llavors 1 a 'hora d’afegir més quantitat d’aquest
additiu, sent la conclusio a que a major quantitat d’acid citric hagi quedat en la mostra de les
llavors, pitjors nanoestrelles s’obtindran.

Per ultim, ’escombrat realitzat amb el iodur de potassi indica que té un efecte negatiu sobre la
sintesi, de fet en la figura 39 es reflexa que amb els 4pL, d’una concentracio de 0°001M, afegits
d’aquest additiu ja té un efecte molt gran fent que no es detectin nanoestrelles per UV-Vis, aixo
resulta en una magnitud de 4ppm en el mil-lilitre total on s’ha fet la sintesi de nanoestrelles,
magnitud que és gairebé igual a la que es detecta en article que parla de U'efecte deliodur en les
nanorods®?”. Es a dir, que podria ser una bona forma de seguir la investigacié.

Per tant s’ha aconseguit un fil del qual seguir investigant, pero per falta de temps no s’han pogut
obtenir més resultats i per tant no s’ha complert 'objectiu plantejat.

As has been seen in the results obtained, many of the tests that have been carried out, including
mixtures and additives that were not planned, have produced inconclusive answers. Not knowing
the exact amount of the impurity being sought, not knowing exactly if the additives were chosen
correctly, and not knowing if it could be a mixture of compounds that make up this impurity, itended
with some initial tests for a investigation that is impossible to complete in two months.

Results have been obtained without a clear tendency from which it is difficult to draw an exact
resolution, where it is not possible to say if there is an additive that is clearly the impurity causing
the variation of results when changing the PVP in the synthesis of the nanostars, the objective of the
work. However, it has been shown that water has a negative effect on the formation of nanostars,
as has citric acid, which has been shown to have a negative effect in the various tests carried out.
Also, H,0,, where a clear decrease in the peak and a shift to the left of the spectrum was seen, with
an increase in the peak of the nucleus contribution as more of it was added, like the tendency
obtained with NH,OH, although in this case the effect was less noticeable. It can therefore be
confirmed that these two additives make the nanostars more rounded. Continuing with negative
effects, has also been found that ethanol produces a decrease in the intensity of the pic. On the
other hand, it has been deduced that seeds 2 have a greater amount of residual citric acid, showing
a greater change in the intensity of the peak compared to seeds 1 when more of this additive is
added. The conclusion is that the greater the amount of citric acid left in the sample after the
washings, the worse the nanostars obtained.

Finally, the experiment carried out with potassium iodide indicates that it has a negative effect on
the synthesis, in fact in figure 38 it is reflected that with 4pL, of a concentration of 0.001M, added
of this additive it already has a very large effect causing that no nanostars are detected by UV-Vis,
this results in a magnitude of 4ppm in the total milliliter where the synthesis of nanostars has been
carried out, a magnitude that is almost equal to that detected in the article that talks about the
effect of iodide on nanorods!?. This could be a good way to continue the research.

Therefore, a thread has been obtained on which to continue research, but due to lack of time, no
further results have been obtained and, therefore, the objective set has not been fulfilled.
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