Laborator pfipravy nano a mikromateridlti

Analyza Nanokrystalti Léciv - [ANL]

(Denisa Lizoriovd)

1. Uvod

Tato uloha navazuje na predchozi laboratorni praci Pfiprava nanokrystal( |éCiv (PNL) a provadi
se nasledujici den po pfipravé vlastnich vzorkd nanokrystal(l. Studenti budou charakterizovat
nanokrystaly, které si sami pfipravili metodou mokrého mleti, a to z hlediska velikosti ¢astic
(hydrodynamicky prtmeér), distribuce velikosti a koloidni stability ve vodném prostiredi
s obsahem soli. Analyza bude probihat pomoci metody dynamického rozptylu svétla (DLS,
dynamic ligth scattering).

2. Teorie

2.1 Dynamicky rotzptyl svétla

V této laboratorni Uloze bude pouZit pfistroj Zetasizer Nano ZS, ktery funguje na principu
dynamickéh rozptylu svétla (Dynamic Light Scattering, DLS) [1]. DLS je fyzikalni metoda urcena
ke stanoveni hydrodynamického priméru nanocastic v roztoku. Princip je zaloZzen na sledovani
Brownova pohybu, coZ je neustaly, ndhodny pohyb castic zplsobeny srazkami s molekulami
rozpoustédla [2]. Mensi ¢astice se pohybuji rychleji nez vétsi, coz vede k rozdiliim v kolisani
intenzity svétla, které se rozptyluje po ozareni laserem. Tyto fluktuace intenzity jsou
detekovany a analyzovany, coz umoznuje vypocet translacéniho difuzniho koeficientu, D. Z néj
se pomoci Stokesovy—Einsteinovy rovnice stanovi hydrodynamicky primér ¢astic, d(H), tedy
efektivni velikost véetné okolniho solvaéniho obalu:

kT
~ 3mnD

d(H)

kde:

d(H) — hydrodynamicky pramér ¢astice
k — Boltzmannova konstanta

T — absolutni teplota

n — dynamicka viskozita

D — difuzni koeficient

Hydrodynamicky priimér podle DLS je definovan jako pramér idealni koule, ktera se v daném
prostiedi pohybuje difuzi stejné rychle jako mérena &astice. Tato hodnota nezahrnuje pouze
pevné jadro castice, ale i jeji povrchové vrstvy — napfiklad adsorbované molekuly nebo
solvatacni obaly — které ovliviiuji jeji pohyb. Vysledny primeér je citlivy na podminky méreni,
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predevsim teplotu, viskozitu média a interakce mezi ¢asticemi nebo s okolnim prostiedim.
Proto je nezbytné provadét méreni ve standardizovanych a dobfe kontrolovanych
podminkach.

Ptidavek soli do disperzniho média snizuje tloustku elektrické dvojvrstvy (tzv. Debyeovu délku)
a omezuje Ucinek elektrostatického odpuzovani mezi ¢asticemi. U systému stabilizovanych
pravé elektrostaticky tak dochazi k naruseni hlavniho stabilizacniho mechanismu, coz vede k
pfiblizovani ¢astic, jejich kontaktu a nasledné agregaci. Tyto vzniklé shluky se pfi DLS méfeni
projevi jako znatelny narlst hydrodynamického praméru.

V nékterych pripadech, pokud systém z(istdva stabilni, mize zvySena iontova sila prostredi
ovlivnit pouze rychlost difuze jednotlivych ¢astic — napfiklad mirnym zuzenim elektrické
dvojvrstvy bez agregace. Tento jev se mulze projevit jako drobné snizeni naméreného
hydrodynamického priméru, ve srovnani s vlivem agregace je vSak obvykle zanedbatelny.

Pro lepsi pochopeni problematiky DLS si mizete také pustit edukacni video na youtube [3]:
https://www.youtube.com/watch?v=ET6503GeMKE&ab channel=MalvernPanalytical.

2.2 Typy velikostnich distribuci castic a polydisperzita

Redlné vzorky obvykle obsahuji ¢astice rlznych velikosti. Pokud jsou velikosti ¢astic velmi
podobné, mluvime o monodisperznim systému. Pokud se velikosti ¢astic vyrazné lisi, jde o
polydisperzni systém. Stupen disperzity vzorku lze kvantifikovat pomoci tzv. indexu
polydisperzity (PDI, polydispersity index), ktery je bezrozmérny a vychdzi z analyzy Sirky
distribuce velikosti.

Hodnota PDI se pohybuje od 0 (zcela monodisperzni vzorek) do 1 (vyjimecéné i vice). Hodnoty
pod 0,1 oznacuji skute¢né monodisperzni systém. U béZnych nanomateridlll se za
akceptovatelné povazZuji hodnoty PDI do 0,3; takové vzorky jsou vsak jiz mirné polydisperzni.
Tyto hodnoty jsou bézné u redlnych nanoformulaci, které ¢asto obsahuji ¢astice s mirné
odliSnou primarni velikosti, ale mohou také naznadovat pfitomnost mensiho mnozZstvi
agregatl nebo jinou formu heterogenity systému. Pfi hodnotach nad 0,5 je vzorek povazovan
za vyrazné polydisperzni a vysledky méfeni metodou DLS mohou byt méné spolehlivé.

2.2.1 Distribuce vazena podle intenzity (Intensity weighted)

Je zaloZena na intenzité rozptylu svétla — kazda velikostni frakce prispiva podle toho, jak silné
rozptyluje laserovy paprsek. Intenzita rozptylu prudce roste s velikosti ¢astic (pfiblizné Sestou
mocninou prdméru), takZe i malé mnoZstvi vétsich agregatl muze v této distribuci vyrazné
dominovat.

Z této distribuce se pocita Z-average (také oznacovana jako cumulants mean) — intenzitné
vazeny prameér hydrodynamickych velikosti ¢astic vypocitany pomoci kumulantové analyzy
(neni to prosty pramér ani median).

e Vhodna pro detekci agregace nebo pfitomnosti velkych castic.

e Kvuli silné zavislosti na velikosti mizZe vyrazné podhodnocovat pfitomnost malych ¢astic.


https://www.youtube.com/watch?v=ET6S03GeMKE&ab_channel=MalvernPanalytical
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2.2.2 Distribuce vazena podle poctu (Number weighted)

Vypocet je zalozeny na modelu rozptylu svétla, typicky pomoci Mieovy teorie*, ktera
umoznuje prevést intenzitu rozptyleného svétla na odhadované pocty ¢astic riznych velikosti.
Vysledna distribuce ukazuje, jaké velikosti ¢astic ve vzorku pocetné dominuji.

e UZite¢né pro hodnoceni homogennich systém( sloZzenych z malych &astic (napf.
proteiny).

e Vysledky jsou citlivé na sprdvné nastaveni optickych parametrd (refrakcéni index ¢astic
a prostredi).

Mieova teorie je fyzikdlni model, ktery popisuje rozptyl svétla na sférickych ¢asticich, ptricemz
bere v Gvahu jejich velikost, tvar, a rozdil refrakénich index( mezi ¢astici a okolnim médiem.
Na rozdil od jednodussich aproximaci (napf. Rayleighlv rozptyl) umoznuje vypocty i pro vétsi
nebo opticky sloZitéjsi Castice. Pouziva se k prevodu intenzity na objemovou a pocetni
distribuci — proto musi byt optické parametry zadané co nejpresnéji.

2.2.3 Distribuce vazena podle objemu (Volume weighted)

Vznikd prepoctem intenzitni distribuce tak, aby vyjadfovala podil jednotlivych frakci na
celkovém objemu ¢astic.

e Mize lépe odpovidat redlnému slozeni vzorku.
e UziteCnd v pripadech, kdy je dllezité znat, jaky objem zabiraji jednotlivé frakce.
e Nejcastéji se pouziva v publikacich.

Obrazek 1 ukazuje rozdil mezi pocetni a objemovou distribuci velikosti ¢astic ve vzorku se
stejnym poctem dvou typa Castic. V tomto prikladu se ve vzorku nachazi stejny pocet
(napriklad 100 kus(i) dvou typQ Castic: o priiméru 5 nm a 50 nm. V pocetni distribuci vidime
dva stejné vysoké piky — kazda velikostni frakce je zastoupena 100 casticemi. V objemové
distribuci dominuje pik odpovidajici 50nm ¢asticim. Dlvodem je to, Ze souhrnny objem téchto
vétSich ¢astic je vyrazné vyssi nez objem stejné pocetné frakce mensich (5nm) castic. Tento
rozdil dobre ilustruje, pro¢ se v rliznych typech distribuci (pocetni, objemové, intenzitni)
mohou stejné vzorky jevit velmi odlisné.

Pocet Objem ] o
Obrazek 1. Srovnani
poCetni a  objemové
1.000 distribuce velikosti ¢astic.
Pocetni distribuce ukazuje
rovhomérné zastoupeni
obou typu dcastic podle
poctu, zatimco v objemové
distribuci vyrazné

. e S— prevazuji vétsi ¢astice diky

5> 10 50100 5 10 50100 syému vétsimu objemu.

Prdmér (nm) Pramér (nm)

Relativni % ve tridé
Relativni % ve thde
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3. Cil prace

V této uloze budou studenti hodnotit stabilitu pfipravenych nanokrystal( v prostifedi s rliznym
obsahem soli. Kazdy vzorek bude nafedén do nékolika solnych roztok( a zmény ve vzhledu
systému (napfiklad sedimentace nebo agregace) budou sledovany v ¢ase. Pozorované zmény
budou zaznamendny fotograficky a soucasné bude ve stanovenych c¢asovych intervalech (po
jedné, dvou a tfech hodinach) provedeno méreni velikosti ¢astic metodou dynamického
rozptylu svétla (DLS). Ziskané vysledky budou porovnany s kontrolnimi vzorky, které byly
naredény v dionizované vodé. Na zdkladé namérfenych dat studenti zpracuji laboratorni
protokol obsahujici vyhodnoceni velikosti ¢astic a diskusi zamérenou na vliv koncentrace soli
a typu pouzitého stabilizatoru na celkovou koloidni stabilitu systému.

4. Material
3.1 Chemikalie

e Nanokrystaly pfipraveny v rdmci ulohy PNL

e Deionizovana voda

e Zasobni roztoky chloridu sodného (5 M; 0,5 M; 0;005 M)
3.2 Pomucky a vybaveni

e Pipety a Spicky

e Kadinky

e Jednorazové plastové kyvety pro méreni DLS

e Mikrozkumavky 2 mL (,eppendorfky”)

e Stojany na zkumavky a kyvety

e Mobilni telefon s fotoaparatem

e USB disk (prosim, ptineste si vlastni) s pfedpfipravenym wordovym dokumentem
5. Pristroje — Analyzator velikosti Castic

V této laboratorni Uloze bude pouzit pfistroj Zetasizer Nano ZS (Obrazek 2), ktery funguje na
principu dynamickéh rozptylu svétla (DLS)[1].

Pristroj Zetasizer Nano ZS umoznuje kromé hydrodynamického priméru méfit také zeta
potencial, cozZ je elektricky potencidl na rozhrani mezi ¢astici a jejim okolim. Tento parametr
je klicovy pro hodnoceni koloidni stability — ¢im vyssi (kladnéjsi nebo zapornéjsi) je zeta
potencial, tim silnéjsi jsou odpudivé sily mezi ¢asticemi, a tim mensi je pravdépodobnost jejich
shlukovani. Méreni se provadi metodou elektroforetického rozptylu svétla (ELS), pri které je
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sledovan pohyb nabitych ¢astic v elektrickém poli. Méfeni zeta potenciadlu neni soucasti této
ulohy.

Obrazek 2. Vlevo: Zetasizer Nano ZS (Malvern Panalytical). Vpravo: Kyveta se vzorkem nad
otevienou méfici celou.

6. Postup prace
6.1 Ukonceni mokrého mleti

Sejméte vzorky z magnetické michacky a zafizeni vypnéte. Opatrné odpipetujte vzniklou vodni
disperzi nanokrystald kurkuminu do cisté mikrozkumavky. Davejte pozor, abyste neodebrali
mleci kulicky.

Mleci kuli¢ky se recykluji, proto je potreba je dikladné omyt etanolem a deionizovanou vodou
—tuto Cinnost si ale nechte na pozdéji, az bude probihat testovani stability. Omyt je tfeba také
michadlo a sklenénou vialku, ve které mleti probihalo, a uklidit po sobé celou pracovni stanici
a vSechno pouzité laboratorni sklo.

6.2 Pfiprava vzorkd pro méreni hydrodynamického priiméru nanokrystali
NezZ zacnete pripravovat vzorky, prectéte si nasledujici pokyny celé az do konce!

Stabilitu jednotlivych vzork(i budete hodnotit po 0 minutach (hned po nafedéni), a 60
minutach od jejich pfipravy. Jedno méreni trva priblizné 5 minut, a protoze budete mit 8
vzorkud (nanokrystaly stabilizované jak SDS tak poloxamerem, kazdé v 4 riznych koncentracich
soli — deionizovana voda, 5 mM NacCl, 0,5 M NaCl a 5 M NacCl), je dulezité vzorky pfipravovat
postupné. Pokud byste vSsechny vzorky pfipravili nardz, nemuseli byste je stihnout méfit ve
spravném case.
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e Priprava vzorku pro méreni DLS a sledovani sedimentace

Nejprve si pfipravte vzorek jednoho typu nanokrystalll v deionizované vodé. Tento vzorek
pouZijete k seznameni se s méfenim a interpretaci dat. Pfipravte 2 mL disperze o koncentraci
0,1 mg/mL (uvaZujte, Ze vase zasobni disperze ma koncentraci 30 mg/mL). 1 mL prepipetujte
do kyvety pro DLS a zkumavku se zbylou disperzi pak umistéte do stojanu na zkumavky. Zde
budou uloZeny vsechny vzorky pro sledovani sedimentace (se stojanem pak uZz zbytecné
nehybejte). V pripadé potfeby muze asistent po provedeni prvniho méreni navrhnout jiné
fedéni— do protokolu prosim uvedte to fedéni, které jste nakonec pouZili pro vSechna méreni.

e Priprava vzorka v solnych roztocich

Tuto ¢ast délejte aZ po nastaveni mériciho pfistroje Zetasizer (sekce 6.3) a zméreni jednoho
typu nanokrystal( ve vodé v pfitomnosti asistenta! Pfipravte 2 mL vodni disperze druhého
typu nanokrystall s koncentraci 0,1 mg/mL (nebo jinou, pokud tak zvoli asistent), 1 mL zmérte
a zbytek umistéte do stojanu na zkumavky pro sledovani sedimentace. Analogicky postupujete
s pfipravou a mérenim disperzi nanokrystalll v solnych roztocich. Nepfipravujte vsechny
vzorky najednou, protoZe byste je nestihli zméfit véas (méreni jednoho vzorku trva pfiblizné
5 minut), zaznamendvejte si ¢as pfipravy vzorka.

6.3 Nastaveni méreni velikosti ¢astic pomoci Zetasizeru

Kyvetu se vzorkem vlozte do méficiho prostoru (Obrdzek 2) a spravné nastavte parametry
méreni podle pokynl. Prvni méfeni nastavte krok za krokem podle nize uvedeného navodu
a pred spusténim si jej nechte zkontrolovat asistentem.

1. V softwaru Zetasizer (lkona na ploSe pocitate vedle pfistroje) oteviete soubor
NanoMikro_2025, do kterého se automaticky ukladaji vSechna namérena data:

o File — Open — Measurement File - NanoMikro_2025

Otevre se tabulka se vzorovymi daty, do které budou nasledné pfibyvat i vase vysledky:

] NanoMikro_2025.dts == EcR S

%] Records View"( (€ Intznsity PSD (M} (@) Volume PSD (M} (€) Size quality report (1) ¢ (@) Corralogram (M) (@) Cumulants Fit (M)’ (@) Distribution Fit (M) () Expert Advice (M) (€) Number PSD (M)

Record Type |Sample Name Measuremert Date and Time | T Z-Ave | Pdl Mumber Mean | Volume Mean |Pk1 Vol Mean | Pk Vol % | Pk2 Vol Mean | Pk2 Vol % | Pk3 Vol Mean | Pkc3 Ve
T |dmm dnm d.nm d.nm d.nm d.rm d.m dnm dnm

4 Size  Test? 5. srpna 2025 15:55:52 250 1780 0204 4539 199.3 46,06 2421 2433 75.79 0.000 0

5 Sze Test2 5. sipna 2025 15:56:03 250 1891 0267 7626 1133 5104 3452 2303 4733 5081 1




Laborator pfipravy nano a mikromateridlti

2. Na horni listé hlavniho okna softwaru Zetasizer kliknéte na malou zelenou ikonu Play (ve
druhém rozbalovacim okné je zvolen typ méreni Manual Measurement).

Zetasizer - NanoMikro_2025.dts LN
: File Edit View Measure Tools Security Window Help
i Sized - ;D Manual measurement - IEI A e [oig [

Otevre se nové (mérici) okno, ve kterém je nutné nastavit nejdlleZitéjsi parametry méreni,
jako je material nanocastic (kvali indexu lomu) a disperzni prostredi (kvali viskozité).

3. Zvolte typ méreni: Size

4. Postupné nastavte nasledujici parametry v zalozkdch SAMPLE, MEASUREMENT a DATA
PROCESSING:

e Sample name (pojmenujte svij vzorek; mliZete pfidat i pozndmku, ale neni nutné)
e Material: Curcumin
e Dispersant: Water

e Temperature: 25°C, equilibration time 0 s (vaSe vzorky jiz maji pokojovou teplotu
a tedy neni nutno dlouho temperovat)

File Help

Back A | @

p  Measurement type: Size

B = Sample

© b Material Testd

Dispersant

General options Motes:

Temperature X

Cell
Measurement

: Advanced
Data processing

: Reports

Export -~

Sample name:

Custom parameters:

FParameter name Value Add

[ oKk ][ Cancel
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e Zvolte typ méfici cely (Cell type): Disposable cuvettes, DTS0012

, \

File Help

Qeck @ 24 @

p  Measurement type: Size

E| Sample Cellr=

Material Disposable cuvettes i

Dispersant

General options

Temperature
Measurement

: Advanced
Data processing

: Reports

Export
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e Nastavte Uhel méreni: 173° Backscatter; poCet méreni: 1

File  Help
BBk @ B | @
P Measurement type: Size Angle of detection

=~ Sample .
. Material Measurement angle:

Dispersant 1737 Backscatter (NIBS default) -

General options

TC:ITDBHUFB Measurement duration
- ‘& Measurement @) Automatic Number of runs: Run duration (seconds):
iwn  Advanced ) Manual 1 = 10 =
=~  Data processing
b Reports
e Export Measurements

MNumber of measurements: Delay between measurements (zeconds):

Partial resutts

[ Allow results to be saved containing correlation data only

e V posledni zdloZzce DATA PROCESSING je prednastavena metoda General Purpose, tu
nemeénte.
e Potvrdte vase nastaveni vpravo dolu tlacitkem OK - toto okno se zavfe a otevie se

v v/

nové, méfici okno.
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5. Ujistéte se, Ze je kyveta s 1 mL vzorku spravné vloZzena do pfistroje (az na dno cely). Pro
zahajeni méreni kliknéte na ikonu Start v horni ¢asti okna. Usp&sné spusténi méfeni
poznate podle zménéné hlasky vievo dole.

:-Ehg

Manual measurement - Size - [Tes

Jl Settings #1 Accessory Stop LEJEC': @Help

Number FSD | Mutti-view | Expert advice | Log sheet

R b

Number FSD

T:25.0°C / Pos: 4.65mm / Attn: 7

Po dokonceni méreni zaviete méfici okno kfizkem a cely postup (kroky 2 - 5)
opakujte pro kazdé dalSi méreni.

10
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6.4 Prtiibéh méfeni a zobrazeni vysledku

Po spusténi méreni pfistroj nejprve automaticky optimalizuje podminky pro dany vzorek —
napfiklad nastaveni intenzity laseru. Prabéh této optimalizace miZete sledovat v zaloZce Log
sheet.

Manual measurement - Size - [Test E@g
ings gl A CEOMy i
Settings #=1| Accessory Start ! Stop L Eject 9) Help

Intensity PSD | Muki-view | Expert advicdl| Log sheet

Initialisation

Setting temperature to 25.0°C..

Equilibrating sample for 10 seconds. ..

Size measurement

Starting measurement 1

Backscatter measurement

Optimisation

Checking reference positions

Seeking best attenuator at position 4 65mm....
Set attenuator: 7

Count rate: 165.37 kcps

Correlating for 10 seconds

CPF: 559439

Intercept: 0.722

Seeking best attenuator at position 0.85mm....
Set attenuator: 7

Count rate; 175.05 keps

Correlating for 10 seconds

CPF: 616.557

Intercept: 0.702

Comparing reference positions
CPF percent difference: 2.86%
Intercept percent difference: 2.50%

il perform 16 runs of 10 seconds
Will use position 4.65 mm
Wil use attenuator 7

| T: 25.0°C/ Pos: 0.85mm / Attn: 6 o

11
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Jakmile je optimalizace dokoncena, zaCne samotné méreni. V zalozce Multi-view lze sledovat
vyvoj korelaéni funkce, ze které software nasledné pocita velikost ¢astic a index polydisperzity
vzorku. Pro uUcely tohoto cvi¢eni neni nutné tyto grafy detailné vyhodnocovat, ale pokud vas
zajima, jak funguje jejich interpretace, podrobnéjsi vysvétleni najdete v manuadlu k pfistroji
Zetasizer[1] nebo ve vyukovych videich na YouTube[3].

Manual measurement - Size - [Test l.c- =l g
Settings £ Accessory \/ Start ! Stop y Eject 9) Help
—
Intensity P!D Muti-view | linert advice | Log sheet |

Carrelation Function

g(2]-1
8
/

™
0.1 1 10 100 1000 le+d 1e+05 1e+l6 1e+7 1e+08
Time (us)
#
Count Rate Intensity PSD
260 - 20 q
240 -
_22[:' 1 _15 4
G 3
— 2
w 180 1 g 10
S 160 j E
140 A 59
120 4
w————— 0 ; ; ; : A
01 2 3 4 5 6 7 B 95 10 01 1 10 100 1000 le+d
Time (s) Size (d.nm)
# #

- L | | T: 25.0°C / Pos: 4.65mm / Attn: 7 :
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Ve vychozim nastaveni se v prfehledu vysledkl zobrazuje distribuce vazena podle intenzity
(Intensity weighted), a to v prvni zalozZce , Intensity PSD“. Pravym klikem ji mUzZete zménit na
nahled distribuce objemové, nebo pocetni.

Napravo v okné se zobrazuji hodnoty Z-average a PDI, které budete potfebovat do protokolu.
Tyto hodnoty se béhem méreni pribéziné méni, proto pocitejte az s témi, které se ulozi po
dokonéeni méreni — najdete je ve vypisu vsech méreni v tabulce souboru NanoMikro_2025.

F =
1 5 a4 S5 ; i
Settings #1 Accessory \/ Start ! Stop VN Eject 9) Help

l—
Intensity PSD IMuItH.‘iew | Expert advice I Log sheeil

i b_
Intensity PSD
Courtt Rate: 161.6kcps
[ (Right-click te change chart type.)
184 Z-Average size: 188.3dnm
17
PDI:
164
151
14 Distribution result
Mean / Area
134 Peak 1: 181.3d.nm / 98.4%
12 4 Peak 2: 5430 dnm /1.6%
11
2 10 1
2
G 9_
g
Z 81
E 4
5 4
4 4
3 4
2 4
| A
o T T T T |
0.1 1 10 100 1000 Te+04
Size (d.nm)
A

- . — - | T: 25.0°C / Pos: 4.65mm / Attn: 7 o
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Objemova distribuce:

. 5 |
vanua mersremert - T N -
Settings /: Accessory I/ Start . Stop y N Eject @) Help
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Pocetni distribuce:
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6. Zpracovani dat

Vysledky kazdého méreni se automaticky ukladaji do databdze NanoMikro 25, takze si je
béhem méreni nemusite zapisovat — o data nepfijdete. Na konci experimentu z tohoto
souboru ziskejte hodnoty Z-average a indexu polydisperzity (PDI) pro vSechny vzorky
a prepiste je do protokolu.

Ve vysledkové tabulce softwaru Zetasizer vyberte data odpovidajici stejnému typu
nanokrystalll a ¢casovému bodu 60 minut. Oznacte je (pomoci Ctrl + kliknuti mysi) a v horni
listé okna zvolte jednotlivé typy distribuci. Poridte snimky obrazovky (screenshoty) grafu
intenzitni, objemové a pocetni distribuce pravé z tohoto ¢asového bodu.

Pfedem si pripravte Wordovy dokument a uloZte jej na prenosny USB disk — pocitac pfipojeny
k Zetasizeru nemd nainstalovany Microsoft Office, a novy dokument v ném proto nelze
vytvorit. Stavajici dokumenty vsak Ize otevfit a upravovat (napf. vkladat screenshoty).

Do protokolu vkladejte grafy potizené z méreni po 60 minutach. Pro kazdy vzorek nanokrystalt
do jednoho grafu prolozte viechna méreni v riznych typech roztokd, aby byly vizualné patrné
rozdily mezi jednotlivymi podminkami.

Po skonceni experimentu vyfotografujte pomoci mobilniho telefonu vzorek v deionizované
vodé a ddle ty vzorky, u kterych je pouhym okem patrnd zména (napf. zakaleni nebo
sedimentace). Fotografie pfiloZte do protokolu a jasné oznacte, ktery vzorek je ktery. Pro lepsi
viditelnost doporucujeme fotit proti svétlu nebo na kontrastnim pozadi.

7. Protokol

Protokol musi obsahovat vyplnéné tabulky velikosti (Z-Ave, PDI, 0 min a 60 min pro oba typy
krystald) a grafy intenzitnich, objemovych a pocetnich distribuci po 60 minutach u obou typu
vzorkUd (screenshoty ze softwaru Zetasizer). Do protokolu dale priloZzte fotografie vybranych
vzorku po skonceni experimentu (m(Ze jit o jednu fotografii doplnénou popisky).

V diskuzi se vénujte tomu, jakou koloidni stabilitu vzorky vykazovaly v jednotlivych typech
roztoku, zda jste pozorovali rozdily mezi riznymi stabilizatory nebo nikoliv, a dalSim jevam,
které jste béhem prace zaznamenali. Pokud vzorky béhem méreni vykazuji stabilitu, mlzete v
diskusi uvést, Ze béhem 60 minut nedoslo k viditelné zméné velikosti ani sedimentaci.
Dlouhodobéjsi sledovani by vsak bylo nutné pro spolehlivé potvrzeni koloidni stability,
zejména s ohledem na mozné pomalé agregace nebo zmény v pritomnosti iontli. Zaroven
uvedte pfipadné zmény oproti zadani, ke kterym doslo napf. na doporuceni asistenta.

V zavéru struéné zhodnotte, ktery vzorek vykazoval lepsi stabilitu, zda a kdy dochazelo

k agregaci a sedimentaci, a pro€. Diskutujte, jak se agregace projevila v mérenich DLS (vliv na
velikost ¢astic a PDI) a zda byla patrnd i pouhym okem.
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8. Kontrolni otazky

1. Co je to dynamicky rozptyl svétla (DLS) a k cemu se pouziva?

2. Co je to hydrodynamicky pramér ¢astic?

3. Proc je dllezitd znalost iontové sily pfi hodnoceni stability nanocastic?
4. Jaky je rozdil mezi pocetni a objemovou distribuci velikosti ¢astic?

5. Co znamena pojem monodisperzni a polydisperzni vzorek?

6. Jaky index polydisperzity (PDI) ma vzorek obsahujici pouze ¢astice jedné (identické)
velikosti?

Literatura

1. Malvern Instruments Ltd. 2003. Zetasizer Nano Series User Manual. [cited 2025; Available
from: https://physics.nyu.edu/grierlab/manuals/ZetasizerNanoUserManual.pdf.

2. Malvern Panalytical. Dynamic Light Scattering for size characterization of proteins,
nanoparticles, polymers and colloidal dispersions. [cited 2025; Available from:
https://www.malvernpanalytical.com/en/products/technology/light-scattering/dynamic-
light-scattering.

3. Malvern Panalytical. Introduction to Dynamic Light Scattering Analysis. 2019; Available
from:
https://www.youtube.com/watch?v=ET6503GeMKE&ab channel=MalvernPanalytical.

17


https://physics.nyu.edu/grierlab/manuals/ZetasizerNanoUserManual.pdf
https://www.malvernpanalytical.com/en/products/technology/light-scattering/dynamic-light-scattering
https://www.malvernpanalytical.com/en/products/technology/light-scattering/dynamic-light-scattering
https://www.youtube.com/watch?v=ET6S03GeMKE&ab_channel=MalvernPanalytical

