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 В статье приведены результаты экспериментального обоснования 
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tion necessity when assessing the size of nano-particles in hydrosols by dynamic 
light scattering. 
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В современном швейном производстве 
неуклонно расширяется применение вспо-
могательных полимерных и полимерно-
волокнистых композиционных материалов, 
в частности, для придания изделиям высо-
кой формоустойчивости [1] или герметиза-
ции мест ниточных соединений [2]. Одним 
из направлений достижения повышенной 
устойчивости материалов к воздействию 
внешних нагрузок является структурная 
модификация их полимерной основы с ис-
пользованием нанодисперсных присадок, 
характеризующихся высоким модулем 
упругости. При этом одной из важнейших и 
достаточно сложных задач является сохра-

нение высокоактивного нанодисперсного 
состояния модифицирующей добавки при 
введении в состав полимерной дисперсии. 

Среди возможных интегральных мето-
дов оценки размеров частиц в золях широ-
кое распространение в последнее время 
получил метод динамического светового 
рассеяния DLS (Dynamic Light Scattering) 
[3], физическая основа которого состоит в 
измерении флуктуаций интенсивности 
рассеянного света при прохождении ла-
зерного луча через среду, в которой из-за 
броуновского движения дисперсных ча-
стиц или макромолекул имеют место 
флуктуации локальной концентрации ча-
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стиц. Результатом этого являются локаль-
ные неоднородности показателя прелом-
ления и соответственно флуктуации ин-
тенсивности рассеянного света. 

Применение метода DLS в исследова-
нии золей наноразмерных веществ связано 
с рядом методических трудностей и преж-
де всего с обеспечением необходимой сте-
пени чистоты изучаемых объектов. Для 
устранения методических ошибок измере-
ния дозировку исследуемых объектов 
осуществляли одноразовыми медицински-
ми шприцами, а замеры на приборе 

Zetasizer Nano S90 проводили в одноразо-
вых кюветах Rotilabo-disposable cuvettes 
(фирма Carl Roth GmbH+Co.KG, Герма-
ния). 

С учетом сведений о возможном экра-
нировании мелких частиц более крупными 
[4] особое внимание следует уделять каче-
ству воды, применяемой для препарации 
объектов измерения, промывки посуды и 
измерительных кювет. В связи с этим про-
ведена оценка наличия примесей в водном 
дистилляте и их влияния при изучении 
растворов нанодисперсных систем. 

 

 Рис. 1 На рис. 1 представлены кривые распре-
деления по размеру относительного объема 
частиц примесей в дистиллированной воде 
(а) и бидистилляте (б), полученные в режи-
ме измерений с одинаковым значением Re-
fractive Index для дисперсной фазы и дис-
персионной среды (для воды RI = 1,33 [5]). 
Из представленных данных следует, что по-
сле однократной дистилляции в растворе 
присутствует значительное количество мик-
рометровой фракции примесей (rmax = 
= 2,78 мкм), а также нанодисперсные 
фракции с величиной среднего размера ча-
стиц 53 и 128 нм. Повторная дистилляция 
снижает общую интенсивность светового 
рассеяния в 1,5 раза, существенно сокра-
щая содержание частиц с размером более 
100 нм, но не устраняет наличие примесей. 

Практически полная очистка воды от 
сопутствующих веществ достигнута мето-
дом последующей ионообменной хромато-
графии на колонках, заполненных смолой 
КУ-2.  

 

  
Рис. 2  

На рис. 2 продемонстрировано распре-
деление относительного объема наноча-
стиц по размеру в бидистилляте, подверг-
нутом дополнительной деионизации. Как 
следует из полученных данных, после де-
ионизации в растворителе остается лишь 
малая часть частиц с размером фракций 
128…147 нм. Суммарная величина отно-
сительного объема данной фракции при-
месей в бидистилляте до операции хрома-
тографической очистки (рис. 1-б) состав-
ляла около 10%. 
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Такая подготовка растворителя, ис-
пользуемого для приготовления растворов 
исследуемых нанообъектов, позволяет ми-
нимизировать фон дисперсионной среды и 
возможные искажения в детектировании 
размера частиц. Это наглядно демонстри-
руют представленные на рис. 3 зависимо-
сти распределения по размеру относитель-
ного объема частиц гидрозоля детонаци-
онных наноалмазов ДНА Z+ в 0,1%-ных 
растворах, приготовленных на бидистил-
ляте, подвергнутом дополнительной де-
ионизации (1) и без хроматографической 
очистки (2).  

 

  
Рис. 3  

По паспортным данным средний раз-
мер частиц ДНА Z+ cоставляет 4,5 нм. В 
первом случае получаем истинную карти-
ну фракционного распределения дисперс-
ной фазы, согласно которому 82,2 % отно-
сительного объема приходится на частицы 
в размерном диапазоне 2…4,5 нм. Фрак-
ции агломератов распределены в интервале 
14…60 нм. При этом объемная доля водных 
примесей с размерами более 100 нм 
настолько мала, что ни одна из фракций не 
превысила порог чувствительности прибо-
ра, составляющий 0,1 %.  

Без проведения дополнительной очистки 
воды спектр существенно искажен присут-
ствующими в бидистилляте примесными 
компонентами. Более крупные посторонние 
образования привносят основной вклад в 
рассеяние света и полностью маскируют 
дезагломерированные частицы ДНА Z+, 
нарушая корректность измерения.  

 
В Ы В О Д Ы 

 
Получено экспериментальное обосно-

вание необходимости специальной подго-
товки воды для проведения оценки разме-
ров наночастиц в гидрозолях методом ди-
намического светового рассеяния. Пред-
ложен метод, который включает дополни-
тельную очистку бидистиллята с примене-
нием ионообменной хроматографии на ко-
лонках, заполненных смолой КУ-2 .  
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