Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016

FACTORES QUE INFLUYEN EN LA ESTIMACIQN DEL TAMANO DE
PARTICULA PROMEDIO POR DISPERSION DE LUZ DINAMICA
PARA NANOPARTICULAS

Karla M. Berthely Cardoso, Norma Gonzéalez Rojano
Direccion General de Metrologia de Materiales, ProMetNano, Centro Nacional de Metrologia
Km 4.5 Carretera a los Cués, El Marqués, Querétaro
442 2110500, Kberthe@cenam.mx, ngonzale@cenam.mx

Resumen: La técnica de dispersién de luz dinamica (DLS) es una de las técnicas mas utilizadas por la
industria para la determinacion del tamafio de nanoparticulas promedio en medio liquido. Sin embargo, se ha
observado que la medicion confiable de particulas en la nanoescala por esta técnica se ve influenciada por
varios factores, aun partiendo de materiales de referencia, siendo uno de estos factores el proceso de
preparacion de la muestra, entre otros. En este trabajo se presentan algunos de los factores evaluados en la
medicién del didmetro promedio de nanoparticulas inorganicas y orgénicas.

1. INTRODUCCION

La dispersién de luz dindmica (DLS, por sus siglas
en inglés) es una técnica empleada para la
determinacion del tamafio de particula promedio en
suspension, o macromoléculas en solucion tales
como proteinas o polimeros. No obstante, en la
medicion del diametro de particula promedio
(diametro hidrodinamico) hay varios parametros que
pueden influir en la medicibn de acuerdo a la
ecuacion de Stokes-Einstein [1]. Aunque el tamafio
de particula es el determinante primario del
coeficiente de difusion medido, otros pardmetros
pueden intervenir en estas mediciones e influir en el
tamafio medido como la temperatura, Ila
concentracion, viscosidad y el indice de refraccion
del medio de dispersién. Por lo tanto, es importante
evaluar los factores que influyen para realizar
mediciones de manera precisa del tamafio de
particulas en la nanoescala. En este trabajo se
utilizaron materiales de referencia con un valor del
tamafio promedio de particula conocido para
identificar algunos de los factores que pueden influir
en la medicién de nanoparticulas.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para la evaluacién de los factores que influyen en la
medicion del tamafio de particula promedio en
materiales en la nanoescala, se utilizaron materiales
de referencia de nanoparticulas.

2.1. Materiales y equipo

Los equipos utilizados fueron un analizador de
tamafio de particula Malvern Zetasizer Nano-S
utilizando los siguientes parametros de medicién:
longitud de onda laser de 632.8 nm (laser He-Ne),

angulo de dispersion 173°, numero de mediciones 3
(13 repeticiones), la viscosidad e indice de
refraccion del medio de dispersion (agua) son
0.8872 mPa.s y 1.330, respectivamente a 25 °C.

El medio de dispersion utilizado fue agua obtenida
del sistema ELGA. Los materiales de referencia
utilizados fueron el RM 8012 Gold nanopatrticles con
un valor de referencia del diametro de particula de
28.6 nm = 0.9 nm [2] y el SRM 1963a Polystyrene
spheres con un valor de referencia del didmetro
modal de 101.8 nm £ 1.1 nm [3].

2.2. Preparacion de las
procedimiento de medicion

muestras vy

El proceso general utilizado para la preparacion de
las muestras consistié en enjuagar las cubetas con
agua de medicion filtrada y se dejaron secar previo
a su uso. El medio de dilucion, agua, se filtré previo
a la preparacion de la muestra. La concentracion
inicial de la muestra fue la concentracién original del
material de referencia utilizado. Las muestras se
filtraron al momento de transferirlas a la cubeta
tomando una cantidad minima necesaria para
completar el nivel del liquido requerido para la
medicion y evitando la formacion de burbujas. En
todos los casos, la filtracion se realizé usando una
membrana de PVDF de tamafio de poro de 0.22 pm.

3. RESULTADOS
3.1 Influencia de la temperatura de medicion

Las nanoparticulas de oro (NP-Au) se midieron
tomando una alicuota de 1.2 mL de este material de
referencia que se transfirio directamente a la cubeta
de medicion sin dilucion previa y siguiendo las
instrucciones de uso dadas en el reporte de
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investigacion de este material. La medicion de la
muestra se realiz6 3 veces en diferentes dias a 20
°C y 25 °C de temperatura, los resultados se
muestras en la tabla 1.

Tabla 1. Resultados de la medicién de NP-Au a
diferentes temperaturas.

Tamafo de
Material de | Temperatura de particula
referencia medicion, °C promedio
(diametro), nm
RM 8012 20 27.6 £0.1
RM 8012 25 28.1+0.1

+ desviacion estandar de 6 mediciones

3.2 Influencia del
concentraciéon

tipo de material y la

La medicién de esferas de poliestireno de tamafio
nanométrico (NP-PS) se realizé transfiriendo
aproximadamente 1.2 mL del material directamente
a la cubeta de medicion sin dilucién previa y
siguiendo las instrucciones de uso dadas en el
certificado de este material. Adicionalmente, se
midi6 una serie de diluciones de concentracion de
masa 52.8 mg/L, 26.4 mg/L y 52.8 pg/L del material
de referencia utilizando agua de medicién filtrada.
En la figura 1 muestra los resultados obtenidos.
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Fig. 1. Efecto de la concentracion en el tamafio de
particula.

La medicién a la concentracion de masa de 52.8
Mg/L no proporciond un valor de diametro promedio
de particula congruente, es probable que se deba a
la concentracion es tan baja que pudo haber
afectado la relacion sefal-ruido y la medicion estuvo
sujeta a la particulas presentes en el medio de
dispersion.

4. DISCUSION

En la medicién del diametro promedio de particulas
por DLS, la viscosidad y el indice de refraccién del
medio de dispersion dependen de la temperatura.
De aqui que, en la medicion de la suspension de
NP-Au a diferente temperatura, se observé que el
valor del diametro promedio obtenido a 20 °C esta
por debajo del intervalo de incertidumbre del valor
de referencia. Mientras que a 25 °C, el diametro
promedio medido estd dentro del intervalo de
incertidumbre de valor de referencia de este
material.

En nanoparticulas de tipo organico como las de
poliestireno, se observé la aglomeracién de las
nanoparticulas en la suspension del material de
referencia, efecto que no se observo en las NP-Au
que son de tipo inorganico. Conforme la suspension
se fue diluyendo, el didmetro promedio disminuyé
(Fig. 1) y se acerco mas al valor de referencia del
material cuando se filtrd la suspension. Es probable
que este efecto pueda deberse a interacciones
atractivas interparticula.

5. CONCLUSIONES

En la medicion del tamafio promedio de
nanoparticulas en medio liquido por DLS es
importante evaluar los factores que influyen para
obtener resultados confiables. La temperatura de
medicion es uno de estos factores, al igual que las
caracteristicas fisicas y quimicas del nanomaterial a
medir.
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