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INVESTIGATION OF THE POLYDISPERSITY OF MICRO- AND NANOPARTICLES IN AN AQUEOUS MEDIUM
USING PARTICLE TRAJECTORY ANALYSIS
Annotation

The research compares the Nanoparticle Tracking Analysis (NTA) technique with Dynamic Light Scattering (DLS), emphasizing
NTA’s superior resolution and ability to distinguish multiple particle populations in polydisperse systems. The experimental results
showed that the NHTT method can measure the polydispersity of nanoparticle mixtures with high accuracy, while the influence of
large aggregates remains minimal.

Keywords: NTA, DLS, polystyrene nanoparticles, Brownian motion, monodisperse and polydisperse systems, nanomaterials
characterization.

HCCJEIOBAHUE NOJMIACIHEPCHOCTHA MUKPO- U HAHOYACTHII B BOJHOM CPEJE C
HCIOJIb30BAHAEM AHAJIM3A TPAEKTOPUIA YACTHIL
AHHOTanUs

B pabote cpaBHHBaNUCH pe3yNbTATHl, IOJNy4YeHHbIe MeTonamMu AHanu3 Tpaekropun Hanodactuy (ATH) m nuHamuueckoro
paccesiaust ceera ([IPC). beuio mokasano, uto meronq ATH o0namaeT OTHOCHTENLHO 0oJiee BBICOKOW TOYHOCTBHIO WM JIydIlIeH
CIIOCOOHOCTBIO pa3ZeisATh CMECH, COZEpKalllie OJHOBPEMEHHO YacTHIbl PAa3HBIX Pa3MepoOB B IMOJUAUCIEPCHBIX CHUCTEMaXx.
PesynbTarel skcnepruMeHTOB nokaszanu, yTo Mmetoa ATH no3Bossier u3MepsiTh NOAUIUCIEPCHOCTh CMECe HaHOYAaCTHUI] C BEICOKOM
TOYHOCTBIO, IIPU 3TOM BIIMSIHUE KPYITHBIX arperaToB MHUHUMAIBHO.

Kniwouessie cioBa: ATH, [IPC, monmuctupoisHbIe HAHOYACTHIIBI, OPOYHOBCKOE IBHKEHUE, MOHOAUCTIEPCHBIC U TTOJTUINCIIEPCHBIC
CHCTEMBI, XapaKTePUCTHKa HAHOMATEPHAIIOB.

SUVLI MUHITDA MIKRO VA NANOZARRALAR POLIDISPESLIGINI ZARRALAR TRAETORIYASINI TAHLIL
QILISH YORDAMIDA TADQIQ QILISH
Annotatsiya

Tadqiqotda nanozarralarning harakat trayektoriyasi tahlil (NHTT) va yorug‘likning dinamik sochili (YDS) usullari yordamida
olingan natijalar tagqoslangan bo‘lib, NHTT usulining yuqori aniqligi va polidispers tizimlarda suyuqlikda bir vaqtning o‘zida turli
o‘lchamli zarralar mavjud bo‘lganda ajrata olish qobiliyati nsibatan yuqori ekanligi ko‘rsatilgan. Tajriba natijalari shuni ko ‘rsatdiki,
NHTT usuli suvli aralashmalardagi nanozarralar polidispersligini yuqori aniqlik bilan o‘lchash hamda yirik agregatlarning ta’siri
minimal darajada bo‘lishini ko‘rsatdi.

Kalit so‘zlar: NHTT, YDS, Polistirol nanozarralari, Braun harakati, monodispers va polidispers tizimlar, nanomateriallar tavsifi.

Kirish. Nanozarralarning eng muhim fizik xususiyatlari, ularning o‘lchami va konsentratsiyasi bo‘lib, zamonaviy
nanotexnologiyaning turli ilmiy va texnologik sohalaridagi funksional xususiyatlarni belgilashda juda muhimdir [1-2]. Aynigsa
bunday zarralar va ularning suvli muhitdagi agregatsiya jarayonlarini o‘rganish bugungi kundagi dolzarb masalalardan biridir.
Bunda ularning o‘lchami va suvda polidispersligini yuqori aniglikda baholash nanozarralar fizikasining ustuvor masalasidir.
Bugungi kunda nanozarralarning o‘lchamlar bo‘yicha tagsimotini aniqlashning YDS, SEM, gel elektroforezi, AF4, AUC, NHTT
va boshqa shu kabi tadqiqot usullari mavjud bo‘lib [3-5], ushbu usullar ichida Y DS usuli tadgigotchilar uchun eng qulay hisoblanadi
va gisqa vaqt ichida nisbatan aniq hamda bargaror natijalar beradi [6-9]. Shu sababli suyuq muhitidagi nanozarralar o‘lchamini
aniqlashda eng ko‘p qo‘llaniladigan usullardan biridir [10]. Biroq, keng qo‘llanishiga qaramay, YDS usuli bir gator kamchiklarga
ega. Bu usulda zarra o‘lchami suyuqlikdagi Braun harakati natijasida yuzaga keladigan sochilgan yorug‘lik intensivligining
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fluktuatsiyalarini tahlil gilish orqali aniglanadi [11]. Sochilgan yoruglik intensivligi zarra o‘lchamining oltinchi darajasiga
proporsional bo‘lganligi sababli, katta zarralarning mavjudligiga juda sezgir hisoblanadi. Bu ba’zi holatlarda katta zarralarni
aniqlash uchun foydali bo‘lishi mumkin, biroq nano o‘lchamdagi zarralarni o‘lchashda jiddiy kamchiliklar kuzatiladi [12].
Xususan, 0z migdordagi yirik agregatlar ham zarra o‘lchamini aniqlash natijalariga sezilarli ta’sir giladi. Bundan tashqari, YDS
polidispers aralashmalarda, ya’ni ikki xil yoki undan ortiq o‘Ichamli zarralar mavjud bo‘lganda ularning suvli muhitdagi turini
ajrata olish qobilyati pastdir [13].

NHTT namunalarni vizual ko‘rsatadi, zarrachalarning konsentratsiyasini baholaydi hamda alohida zarrachalarning Braun
harakati tracktoriyasi asosida ularning o‘lchami haqida ma’lumot beradi. NHTT usuli monodispers hamda polidispers namunalar
o‘lchamini aniqlashda juda yuqori aniqlikka egadir. Bundan tashqari, NHTT issiglik ta’sirida yuzaga keladigan agregatsiya
jarayonlarini real vaqt rejimida kuzatish imkonini beradi va bu jarayonlarning kinetikasi hagida muhim ma’lumotlar olishda juda
foydali usuldir [14]. Ushbu ishda turli o‘Ichamli polistirol nano va mikro zarralarining suvli muhitdagi polidisperslik xususiyatlari
o‘rganilgan bo‘lib, olingan natijalar nanozarralar agregatsiya mexanizmini aniqlashda qo‘llanilishi mumkin.

Tanlangan namunalar va tadgiqot usuli

1.Namunalar va ularning tayyorlanishi.

Diametrlari 100 nm, 200 nm va 400 nm bo‘lgan polistirol zarralari Malvern Instruments (Buyuk Britaniya) kompaniyasidan
sotib olindi. Monodispers suspenziyalarni tayyorlash uchun polistirol zarralari deionizatsiyalangan suvga solindi va nanozarralar
konsentratsiyasi 107-10° zarra/mL oraliqda olindi [15]. Suvdagi polistirol nanozarralarining konsentratsiyasi quyidagicha:100 nm
zarralar uchun - 10 mg/ml, 200 nm zarralar uchun - 20 mg/ml 400 nm zarralar uchun - 50 mg/ml, 100 nm fluorescent polistirol
zarralari uchun - 40 mg/ml. Bundan tashqari, turli diametrli zarralarni birlashtirish orgali polidispers aralashmalar tayyorlandi.
Polistirol suspenziyalarining hajmiy nisbatlari 200 nm va 200 nm - 1:2, 100 nm va 400 nm - 1:3, 200 nm va 400 nm - 2:3, 100 nm,
200 nm, va 400 nm - 1:3:5 ko‘rinishda olindi.

2. NanoSight LM10 labaratoriya tizimi imkoniyatlari.

Zarralar o‘lchami tagsimoti va harakat trayektoriyasini tahlil qilish NanoSight LM 10 tizimi (Malvern Instruments, Buyuk
Britaniya) yordamida amalga oshirildi. NHTT usuli 10 nm dan 1000 nm gacha bo‘lgan zarralar o‘lchamini aniglash uchun
innovatsion yondashuv hisoblanadi. Uning aniglash chegarasi nanozarralarning sindirish ko‘rsatkichiga bog‘liq [16]. Ushbu usul
SCMOS kamerasi bilan jihozlangan mikroskopdan foydalanadi va eritmada suspenziya holatida bo‘lgan nanozarralarni ko‘rish va
video yozib olish imkonini beradi [17]. NHTT Braun harakatini amalga oshirayotgan nanozarralarni aniglaydi, ularning harakatini
kuzatib boradi va zarra o‘lchamini Stoks-Eynshteyn ifodasidan kelib chiggan holda aniglanadi [18]:

(x, )2 = 2kl @)

3rpmn

Bu yerda ks-Boltsman doimiysi, (x, y)?-esa govushgoqgligi n bo‘lgan muhitda, T haroratda va gidrodinamik radiusi rh ga
ega zarrachaning o‘rtacha kvadratik siljishidir. Laboratoriya qurilmasi yarimo*tkazgichli lazerlar (to‘lqin uzunligi 405 nm va 642
nm), 5-50 °C oralig‘ida barqaror harorat bilan ta’minlovchi ichki thermostat va kuzatuv kamerasidan suyuqlikning kichik tezlikda
(Imkm/s) bargaror ogishini ta’minlovchi mikronasosdan tashkil topgan. Ushbu barqaror oqim nanozarralarda Braun harakatini
yuzaga keltiradi, bu esa NanoSight NTA dasturi tomonidan avtomatik ravishda kuzatiladi va tahlil gilinadi. Lazer nuri namunalar
kamerasidan o‘tadi va suyuqlikdagi zarralar yorug‘likni sochadi, natijada ular sCMOS kamerasi bilan jihozlangan mikroskop orqali
ko‘rinadi. Lazer moduli zarralarni maxsus yo‘naltirilgan va fokuslangan lazer nuri yordamida yoritadi. Bu esa hatto juda kichik
zarralarni (10 nm gacha) ham mikroskop orgali to‘g‘ridan-to“g‘ri va individual ravishda kuzatish imkonini beradi.

Olingan natijalar va ularning tahlili

NanoSight LM10 tizimining monodispers polistirol zarralari o‘lchamini aniqlashdagi aniqlik darajasini baholash uchun
100 nm, 200 nm va 400 nm o‘lchamdagi polistirol zarralari, shuningdek 100 nm flyuoresent polistirol zarralari NHTT usuli
yordamida tahlil gilindi (1-rasm). YDS usulidan farqli ravishda, NHTT usuli suyuqlikdagi nanozarralarning harakatini to‘g‘ridan-
to‘g‘ri kuzatish imkonini beradi hamda zarrachalarning konsentratsiyasini aniglashga yordam beradi. Kuzatuv maydoni (1-rasm)
tungi yulduzli osmonga o‘xshaydi, bunda yorqin nuqtalar harakatlanayotgan zarralarni ifodalaydi. Video yozishni boshlashdan
oldin kamera va namunani to‘g‘ri sozlash ishonchli ma’lumotlar olish uchun juda muhimdir. Dastur juda ekstremal sharoitlarda
foydalanuvchini ogohlantirish uchun mo‘ljallangan bo‘lsa-da, har bir aniq namuna uchun optimal qo‘lda sozlashlarni operatorning
o‘zi ta’minlashi kerak, chunki bu yuqori sifatli natijalar olish uchun zarur.
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1-rasm. NHTT asosida aniglangan monodispers polistirol suvli suspenziyalarining zarra o‘lchami taqsimoti hamda mos ravishda
NTA video kadr tasviri va zarra o‘lchami - intensivlik - konsentratsiya o‘rtasidagi bog‘liglikni ko‘rsatuvchi 3D grafik:(a) 100
nm zarralar,(b) 200 nm zarralar,(c) 400 nm zarralar,(d) 100 nm fluorescent zarralar.
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Juda yuqori konsentratsiyali suspensiya zarralarning bir-biriga ustma-ust tushishi sababli ularni aniq kuzatishga to‘sqinlik
qilishi mumkin. Aksincha, juda past konsentratsiya statistik jihatdan ahamiyatli natijalar olish uchun o‘lchash va tahlil qilish vaqtini
uzaytiradi. Kuzatuv maydoniga ko‘proq zarralarni kiritish orqali o‘lchash aniqligini oshirish uchun mikronasosdan foydalanish
mumkin. NanoSight LM10 tizimi shuningdek fluorescent nanozarralarni tahlil gilish imkonini beradi, bu esa YDS usuli yordamida
amalga oshirib bo‘lmaydi. Fluorescent polistirol nanozarralari uchun olingan natijalar 2d-rasmda ko‘rsatilgan. Ko‘rinib turibdiki,
fluorescent nanozarralarning yoritilish intensivligi fluorescent bo‘lmagan zarralarnikiga nisbatan pastroq bo‘ladi. Buning sababi
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shundaki, lazer nurlarining bir qismi sochilish o‘rniga yutiladi. Natijada sSCMOS sensorga yetib boradigan fotonlar soni kamayadi,
bu esa kuzatuv maydonida zarralarning ko‘rinishini keskin ravishda pasaytiradi. Bu muammoni mikronasos yordamida uzluksiz
ogim sharoitida zarralarni kuzatish orgali kamaytirish mumkin. 100 nm va 200 nm zarralar uchun gizil lazer moduli (642 nm)
ishlatilgan, 400 nm zarralar uchun esa difraksiya ta’sirini kamaytirish magsadida binafsha lazer moduli (405 nm) qo‘llanilgan.
NHTT usuli yordamida aniglangan o‘rtacha zarra o‘lchamlari nominal qiymatlarga juda yaqin bo‘ldi, bu natijalar 1-jadvalda
umumlashtirilgan holatda keltirilgan. Jadvalda shuningdek quyidagi ma’lumotlar keltirilgan:o‘lcham tagsimotining kengligi (SD)
va suyuqlikdagi zarralarning o‘rtacha konsentratsiyasi. 3D grafiklar (1-rasm) sochilish intensivligidagi farqlarni aniq ko‘rsatadi,
bu esa zarra o‘lchamining oltinchi darajasiga proporsional bo‘ladi. Shu sababli 400 nm zarralarning sochilish intensivligi 100 nm
va 200 nm zarralarnikiga garaganda ancha yugori bo‘ladi, bu holat 2-rasm (c) da yaqqol ko‘rinadi.
1-jadval. NHTT usuli yordamida aniglangan monodispers polistirol zarralarining o‘rtacha o‘lchami va tagsimot kengligi (SD).

Zarra o‘lchami O‘rtacha o‘Ichami SD Konsentratsiya
100(nm) 106,5 +0,1(nm) 59,8 +5,3(nm) 18,3(E8/ml)
200 201,9+1,4 88,4+ 1,6 9,76(E8/ml)
400 402,1+£5,0 192,8 +4,8 2,89(E8/ml)
100" 98,0+0,7 41,6 +29 15,3(E8/ml)

NanoSight LM10 tizimining muhim afzalliklaridan yana biri aralash suspenziyada turli o‘lchamdagi nanozarralarni ajratib
ko‘rsatish qobiliyatidir (2-rasm). Rasmlardan ko‘rinib turibdiki, NanoSight LM10 polidispers tizimlarda yuqori rezolyutsiyaga ega
pik ajratilishini ta’minlaydi [18]. NHTT video kadrlarida ikki yoki undan ortiq turli o‘lchamdagi zarra populyatsiyalarining
mavjudligi aniq ko‘rinadi.100 nm zarralar tezroq harakatlanadi va ko‘pincha ko‘rish sohasidan chigib ketadi, aksincha yirikrog
zarralar yorug‘likni kuchliroq sochadi va sekinroq harakatlanadi. 3D grafiklarda kuzatiladigan sochilish intensivligidagi farglar
o‘lchamlari bir-biriga yaqgin bo‘lgan bir nechta zarra populyatsiyalarining mavjudligini tasdiglash uchun juda foydali hisoblanadi.
3D grafikda ikki yoki uch xil o‘lchamdagi zarra populyatsiyalari ko‘rsatilgan bo‘Isa-da, bu holat yirik zarralarning yugqori sochilish
intensivligi bilan ham tasdiglanadi. Turli o‘lchamdagi nanozarralarning Braun harakatini yaxshiroq farglash va tahlil etish
jarayonida harorat bargarorligini saglash uchun NHTT dasturidagi termostat qo‘llanildi [19]. Keltirilgan natijalardan yana shuni
ko‘rish mumkinki, yirik zarralar konsentratsiyasi ataylab kichik zarralarnikiga garaganda kichikrogq olingan. Bu yashirinish
effektini kamaytirish uchun qgilingan, ya’ni yirik zarralar kichik zarralarni berkitib go‘yishi mumkin va bu dastur tomonidan ularni
aniglashni giyinlashtirib, umumiy o‘Ichash anigligini kamaytiradi.

2-rasm. NHTT asosida aniglangan polidispers polistirol suvli aralashmalarining zarra o‘Ichami tagsimoti hamda mos ravishda
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NHTT video kadr tasviri va intensivlik-o‘Icham-konsentratsiya o‘rtasidagi bog‘liglikni ko‘rsatuvchi 3D grafiklar:(a) 100 nm +
200 nm,(b) 100 nm + 400 nm,(c) 200 nm + 400 nm,(d) 100 nm + 200 nm + 400 nm aralashmalari.
Olingan natijalar 2-jadvalda keltirilgan. 2-rasmda ko‘rsatilgan 1, 2 va 3-piklar sifat jihatidan tasvirni ifodalaydi, jadval esa
zarrachalarning fizik xususiyatlari hagida qo‘shimcha migdoriy ma’lumotlarni beradi.
2-jadval. NHTT natijalariga ko ‘ra aniglangan polidispers polistirol zarrachalari aralashmalarining o‘rtacha o‘lchami,
konsentratsiya va tagsimot kengligi (SD).

Zarrachalar O¢rtacha o‘lchami (nm) SD (nm) Zarrachalar
tarkibi (nm) Pk 1 Pik 2 Pik 3 PiK1 Pik 2 Pik3 konsentratsiyasi.
100+200 115,93 | 199,10 - 24,95 39,55 - 6,02(E8/mI)
100+400 102,63 | 401,39 - 12,36 27,71 - 1,04(E6/ml)
200+400 201,86 | 396,33 - 26,68 52,64 - 3,00(E7/ml)
100+200+400 102,40 204,86 402,47 10,96 17,86 34,03 3,19(E7/ml)

Aniq natijalarga erishish uchun quyidagi bosgichlar muhim hisoblanadi: mikroskop yordamida namunadagi barcha zarra
o‘lcham sinflarini ehtiyotkorlik bilan aniglash [20], video sozlamalarini aniglangan barcha zarra o‘lchamlarini qayd etadigan tarzda
optimallashtirish, videoda yozib olingan harakatlanayotgan barcha zarrachalarni xolis kuzatishni ta’minlaydigan tahliliy
parametrlarni sozlash.

Xulosa. NHTT monodispers hamda polidispers namunalarni o‘Ichashda yuqori aniglikni namoyon etishi va piklarni
ajratish gobiliyati ancha yuqori ekanligi ko‘rsatib berildi. Namunada kam migdorda yirik zarrachalar mavjud bo‘lIsa, bu holat NHTT
yordamida zarra o‘lchamini aniglash hususiyatiga katta ta’sir ko‘rsatmaydi, biroq dastur tomonidan aniglanadigan kichik
zarrachalar sonining kamayishiga olib kelishi mumkin. Polistirol aralashmalaridagi turli zarra populyatsiyalari oson farglanishi va
bu zarra o‘Ichamlarini o‘lchash anigligiga ta’sir gilmasligi aniglandi.
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