Charakterizace polydisperznich ¢astic pomoci DLS
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Na velikosti Castic zalezi...

Souvisi se specifickym povrchem ¢Castic
Schopnost proniknout membranami
Schopnost povrchovych interakci
Agregace a stabilita suspenzi

Funkcni chovani (self assembly)

Optické, mechanické a elektrické vlastnosti
Atd.
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Existuje cela rada metod:

RGzné typy ¢astic vSak vyzaduji rizné
pristupy, viz priprava vzorku pro TEM,

Elektronova mikroskopie: TEM P .
konformacni zmény proteinu atd.

Impedance: Coultertv princip
Sedimentace: Diferencialni centrifugace
Rezonance: resonant mass detection
Opticke metody: particle tracking, laserova difrakce, dynamicky rozptyl svétla (DLS)
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Velikost se podepisuje i na stylu chuze...

Brownuv pohyb... nahodny pohyb v plynném nebo kapalném médiu,
tepelny pohyb, jehoz dusledkem je diftze
Plati pouze pro pevné sférické castice!

Diffusion coefficient Viscosity Boltzmann Temperature

KT
<X‘(t)> ~2 t N

L. BACHELIER (1901)

,usla vzdalenost za cas
souvisi s difuznim

. Je vétsi nez napriklad
koeficientem” P

pramér ziskany
pomoci TEM.




Jak mi nahodily pohyb ¢astic pomuze vidét jejich velikost?

Autokorelace:

g1(t) = |[E*(x)E(0)|*/|E*E|?

G, () =<10)I(T) >/< 1% >

This leads : G@) (1) = A+ B exp (-29° 1)

with q=4’;"“sin(e/2)

Specificky uhel
Vektorove veliCiny
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Experimentalné namérenymi body je prolozena kfivka a pomoci matematického modelu
je vyjadren exponencialni pokles intenzity odrazeného zareni.

Fit leads to ,and to the diameter of NPs

KT

37N
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A jak z toho tu informaci vytahneme ven?

Monomodalni vs. polymodalni analyza:

Designation

Equation

WL

Distribution | Authors ref

Cumulant Gaussian B Frisken & al
place
Ga(T) =H+ZEE g2l
=1
Sparse Go(T) =A+ J‘WWE B(I) e2l*dr | Continuous | R Ansari & al
Baysian o
Learning

Z-average + PDI (polydisperzity index)

Hleda pouze jednu populaci ¢astic, je-li jich vice pocita priamérnou
velikost éastic ve vzorku.

ptaqo/ab

Z-Average (d.nm): 21

A0 Size Distribution by Intensity

Pdl: 0.560




Model Cumulant:

Co kdyz vzorek obsahuje vic nez jednu populaci Castic?
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—-0,036
Experimentalni data
%9 (modré body)
a prolozeni (zelené)
neodpovidaji.
1000

Zavadéjici vysledek.
N



Model Pade Laplace:
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nepopisuje vsak realnou
distribuci ¢astic.




Model SBL:

Co kdyz vzorek obsahuje vic nez jednu populaci Castic?
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Tato data vyzaduji dalSi statistické zpracovani,

po kterém by byl ziskan spravny vysledek.

ptaqo/ab

1000

Model SBL odhalil dvé
populace ¢astic, prolozeni
vSak neni idealni. Proto je sice
stanovena sprdvna velikost,
ale ne distribuce.




[ = Sparse Baysian Learning ]

Intensity (a.u.)

SBL Analysis (Intensity)
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Realna zpracovana data, ukazka. Co uz je vyzva?

FOTOLUMINISCENCE

L

Kvantove tecCky

Malé polovodivé Castice o rozméru
nékolika nanometr(, které maji
vlastnosti odlisSné od vétSich castic
vlivem kvantové mechaniky.



DLS analyzator nanocCastic Vasco Kin
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= Odpada manipulace se vzorkem
= Snizuje riziko kontaminace
= Ochrana operatora

= Setfi ¢as!

DLS laser beam

{
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Containerinner wall
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moznuje meérit v mnoha
. prostredich!
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Lze sledovat vliv
rtznych podminek
na chovadni castic
in situ!




Vasco Kin umoznuje kineticka méreni v realném case.

» « Ludox-TM 50 » 5Swt% pH=3 + 10wt%NaCl

Preména koloidni suspenze na gel (sol-gel).

Zde je uzitecné
monitorovat nartstajici
primérnou velikost
Castic v case.
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Kinetika ferritinu, celkova analyza

SBL Analysis (Intensity)
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,Pravé nanocastice
nesedimentuji.”

Ve vzorku je patrné velké mnozstvi
populaci nanocastic, mohou to byt
na priklad:

* Necdistoty
«  Agregaty proteinu
«  Soli

«  Slozky pufru
«  Prachové Castice
« Apod.

Cilem naseho zajmu je vsak protein,
idealni by bylo vzorek precistit
napriklad pomaoci:
FILTRACE
CENTRIFUGACE

“"

Tim by vSak mohlo dojit k ,,poskozeni
proteinu. Zbyva tedy SW analyza.
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Kinetika ferritinu, time-resolved analysis
SBL Surface (Number)
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= Méri pouze v suspenzich.

" Rozsah velikosti — prakticky od 0,5 nm do ???
= Castice se musi pohybovat Brownovym pohybem nikoliv

sedimentovat vlivem gravitace!

= Pfi méreni je nutno zastavit michani/pratok.
® Dochazi k zahfivani vzorku laserem...
= Absorbce (A rsgr), luminiscence, fluorescence

Intensity
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Realné limity DLS:

Lze vyreSit vybérem vhodné vinové
deélky laseru (635 vs. 780 nm
pro Cerveny laser).
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Law Size (nm) |Std Dev (%) | Ratio Relative
LogNormal 1000 4.5 1
LogNormal 100 4.5 1
LogNormal 10 45 1

Souvisi pocCet Castic s intenzitou odrazeného zareni?

Coeficient

= Rayleigh
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Tum - particle

10nm - particles

Schematic representation of particle contribution to scattering as a function of their size and
number
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