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Streszczenie

Nanotechnologia jest nowoczesng dziedzing
nauki, faczaca dotychczasowe osiggniecia takze
innych nauk: chemii, mechaniki, biologii, fizy-
ki oraz informatyki. Nanoobiekty, w zwiazku z
bardzo matymi wymiarami, w dosy¢ tatwy spo-
sOb pokonuja bariere ustrojowa cztowieka i nie-
stety, szybko przenikaja do organizmu, osiadajac
przede wszystkim w ptucach.

W artykule dokonano przegladu piémiennictwa
w zakresie metod generowania nanoobiektéw
o stabilnych stezeniach do potrzeb walidagcji
przyrzadéw pomiarowych, wykorzystywanych
do badania w czasie rzeczywistym parametréw
nanoobiektéw. Omoéwiono w artykule metody
generowania nanoobiektéw z zastosowaniem
technik nukleacji oraz wyladowania iskrowego.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikow I1I etapu programu wieloletniego ,,Poprawa bezpieczenstwa i warunkow pracy”,
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Wiedza na temat generowania takich czastek
moze by¢ wykorzystywana przy prognozowaniu
narazenia na nanoobiekty w miejscu pracy, jak

réwniez przy projektowaniu proceséw technolo-
gicznych w taki sposéb, aby ograniczy¢ zagroze-
nia zwiazane z uwalnianiem sie nanoobiektow.

Summary

Nanotechnology is a modern, wide field of scien-
ce, which combines the achievements of chemi-
stry, engineering, biology, physics and computer
science. Unfortunately, nanoparticles, because of
their small sizes in a relatively way overcame the
barrier of the human systematic compartment
and rapidly penetrate the body and settle mainly
in lungs.

This paper presents a literature review on me-
thods of generating nano-objects with stable con-
centrations used for the validation of measuring

devices for testing parameters of nano-objects in
real-time. Methods of generating nano-objects
using the techniques of nucleation and spark di-
scharge were analyzed during the literature re-
view.

Knowledge of how to generate such particles can
be used in predicting exposure to nano-objects in
a workplace as well as in designing technological
processes in such a way to reduce the risks con-
nected with releasing nanoparticles.

WPROWADZENIE

Wraz z rosnaca liczbg przedsigbiorstw stosuja-
cych i wytwarzajacych nanomateriaty, zwiek-
sza si¢ takze liczba pracownikow narazonych
na nanoobiekty. Nanotechnologia wykorzystu-
je fakt, iz wiele materiatow ma inne wlasciwo-
$ci w nanoskali, a inne w mikroskali. Wigze si¢
to gtownie z duzym stosunkiem powierzchni
do objetosci takiego nanoobiektu. Niestety,
oprocz swoich wielu praktycznych zastoso-
wan, nanoobiekty moga by¢ takze szkodliwe
dla zdrowia cztowieka.

W celu wdrazania dobrych praktyk, waz-
ne jest wigc ustanowienie takich standardow
zwigzanych z nanomaterialami, aby mozna
byto chroni¢ zdrowie pracownikow narazo-
nych na nanomateriaty i zapewni¢ im bezpie-
czenstwo podczas pracy.

Obecnie, w celu okreslenia narazenia na
pyly, wykorzystuje si¢ metodg filtracyjno-wa-
gowa, w ktorej jest okreslane stezenie maso-
we frakcji wdychalnej i1 frakcji respirabilnej
zawieszonej w powietrzu $rodowiska pracy.
Na podstawie tych pomiaréw otrzymuje si¢
stezenie masowe czastek w miligramach pyhu

na metr szescienny. W przypadku narazenia
na nanoobiekty, metoda ta nie odzwierciedla
jednak w petni wielko$ci narazenia, poniewaz
nanoobiekty stanowig bardzo matg frakcje
w catkowitej masie pytu.

Do oceny narazenia na nanoobiekty me-
todami preferowanymi sg metody okreslania
parametrow czastek w czasie rzeczywistym,
niemniej jednak w przypadku znacznych ste-
zen emitowanych czastek jest rowniez wska-
zane stosowanie metody filtracyjno-wagowe;j.
W zwiazku z tym, iz podczas oceny narazenia
wazne jest okreslenie parametrow nanoobiek-
tow w czasie rzeczywistym, istnieje koniecz-
nos¢ walidowania przyrzadow pomiarowych
stosowanych w badaniach.

Prace zwigzane z generowaniem nanoobiek-
tow o stalych stgzeniach sa podejmowane na
swiecie od niedawna, dlatego niewiele jest
w dostepnym pi$miennictwie publikacji doty-
czacych walidacji przyrzadow pomiarowych
do badania w czasie rzeczywistym parametrow
nanoobiektow.
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METODY GENEROWANIA NANOOBIEKTOW

W artykule dokonano przegladu pis$miennictwa
w zakresie metod generowania nanoobiektow o
stabilnych stezeniach, do potrzeb wykorzysty-
wanych w walidacji przyrzadow pomiarowych
stluzacych do badania w czasie rzeczywistym
parametréw nanoobiektow. Podczas przegladu
piSmiennictwa omowiono metody generowa-
nia nanoobiektow z zastosowaniem technik nu-
kleacji oraz wyladowania iskrowego.

Generowanie nanoobiektow przez
jednorodna nukleacje, koagulacje
i spiekanie

Ku i Maynard zbudowali stanowisko do gene-
rowania nanoobiektow srebra o stabilnych ste-
zeniach i1 o $rednicach czastek 15 + 200 nm,
stosowane jako aerozol testowy do oceny od-
powiedzi przyrzadu do pomiaru parametréw
czagstek, przy réznych morfologiach czgstek
o r6znych wymiarach (Ku, Maynard 2006).

Metoda ta jest dobrze znanym sposobem
generowania czastek przez jednorodng nukle-
acje¢ (zarodkowanie), a nastepnie aglomeracjg
i spiekanie (Schmidt-Ott 1988; Shimada i in.
1994; Seto i in. 1997; Weber, Friedlander 1997;
Ku, Maynard 2005).

Czastki srebra (Ag) byly generowane za po-
moca dwoch szeregowo ustawionych piecow
rurowych — Lindberg/Blue, laboratoryjny piec
rurowy STF55433C wykorzystywany do gene-
rowania (maks. temperatura 1 500 °C) oraz piec
Blue TF55035A wykorzystywany do spiekania
(maks. temperatura 1 100 °C). Ogrzewana dtu-
go$¢ obu piecoOw wynosita 30 cm. Czas prze-
bywania w piecu do spiekania wynosit 5,5 s
w roznych temperaturach — od temperatury
pokojowej 20 °C, az do temperatury 900 °C.
Uktad byt zdolny do wytwarzania czastek sre-
bra kulistych badz zaglomerowanych o ksztat-
cie podobnym do fraktalnego.

Szybko$¢ generowania masy czastek osza-
cowano na poziomie 5,8 - 10 g/s, a st¢zenie

poczatkowe srebra w fazie gazowej dostepne do
wytwarzania czastek na poziomie 3,2 mg/m’.
Zaréwno morfologie czastek, jak réwniez ich
rozktad wymiarow w réznych temperaturach
spiekania (20 + 900 °C) scharakteryzowano za
pomocg transmisyjnego mikroskopu elektrono-
wego TEM (transmission electron microscope),
a takze systemu SMPS (scanning mobility par-
ticle sizer). Wedtug obserwacji TEM, wszyst-
kie czastki o $rednicy ruchliwosci do 80 nm
ulegaty znacznemu polaczeniu z czastkami
pierwotnymi spowodowanemu przez spieka-
nie w temperaturze 300 °C. Czastki 40 i 50 nm
mialy po spiekaniu w temperaturze 300 °C nie-
mal kulista morfologie. W temperaturze spie-
kania 500 + 600 °C otrzymano czastki o $red-
nicy ruchliwosci odpowiednio 80 i 100 nm.
Czastki te ulegly catkowitej koalescencji (kilka
czastek, taczac sie ze soba, tworzy pojedyncza
czastke). Analiza TEM wykazata, ze zjawisko
to bylo spowodowane przez spiekanie, a na-
stepnie czgsciowa i petng koalescencje od aglo-
meratow o ksztalcie podobnym do fraktalnego
do aglomeratow kulistych. Waznym spostrze-
zeniem podczas stosowania tej metody, bylo
to, iz aglomeraty srebra wygenerowane przez
odparowanie i skroplenie, stawaty si¢ zwarty-
mi czastkami w znacznie nizszej temperatu-
rze spiekania niz temperatura spiekania takich
tlenkéw metali lub polmetali, jak krzemionka
czy tlenek tytanu (Schmidt-Ott 1988; Shimada
iin. 1994; Weber, Friedlander 1997). Fakt, iz
w tej metodzie, w wyzszej temperaturze spie-
kania czastki tworzg aglomeraty, nie jest zja-
wiskiem korzystnym przy ocenie narazenia
na nanoobiekty, poniewaz celem omawianego
zadania jest prowadzenie badan nad pojedyn-
czymi nanoobiektami o stabilnych stezeniach,
a nie ich aglomeratami, gdyz moze to miec
wplyw na otrzymywane wyniki.

Zalety omawianej w artykule metody to:

— generowanie czastek charakteryzuja-

cych sig stabilnym stezeniem
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— stabilno$¢ termiczna nanoobiektow,
dzigki generowaniu w wysokiej tempe-
raturze.

Wady omawianej w artykule metody to:

— generowanie tylko jednego rodzaju
nanoobiektow

— mozliwos¢ pobierania tylko jednej
probki

— okreslenie parametrow nanoobiektow
tylko przy uzyciu dwoch urzadzen po-
miarowych

— nanoobiekty srebra ulegaty aglomeracji
(nie ma mozliwo$ci badania pojedyn-
czej czastki).

Generowanie nanoobiektéw przy uzyciu
generatora wyladowania iskrowego
i podwdjnego rozcieficzania

Generator nanoobiektow, ktory bazuje na za-
sadzie wytadowania elektrycznego (PALAS
GFG-1000), zostatl zastosowany do wytworze-
nia nanoobiektéw o stabilnych, powtarzalnych
stezeniach (Bau i in. 2010). Zaproponowana
metoda eksperymentalna zostala zaprojekto-
wana do pomiaru frakcji czastek neutralnych
generowanych przez generator PALAS GFG-
-1000 z: grafitowymi, aluminiowymi i mie-
dzianymi elektrodami.

W sktad stanowiska badawczego wchodzi
generator PALAS GFG-1000 pracujacy na
czestotliwosei zaptonowej do 300 Hz, kto-
ry jest zasilany argonem o cis$nieniu 1,5 bar.
Na wyjsciu z generatora aerozol jest rozcien-
czany 100-krotnie, podczas dwoch etapow roz-
cienczania i wykorzystania przefiltrowanego,
wolnego od czastek powietrza, pochodzacego
z jednostki oczyszczania powietrza (TSI model
3074B). Konfiguracja ta zostala zastosowana
w celu zmniejszenia zjawiska koagulacji oraz
uzyskania stezenia aerozolu ponizej 10° cza-
stek/cm?, ktore jest graniczng wartoscia dla
kondensacyjnego miernika czastek CNC (TSI
model 3025).

Jedna z wiasciwosci nanoobiektow, ktoéra

w dostgpnym pismiennictwie nie byta nigdy
wczesniej oceniana, jest tadunek elektryczny
generowanych nanoobiektow. Frakcja obojet-
nych elektrycznie czastek byta mierzona spek-
trofotometrem SMEC (spectrométre de mobili-
té electrique circulaire) w ré6znych warunkach
roboczych (rozne: materialy, elektrody, stru-
mienie objgtosci powietrza, czestotliwosci wy-
fadowania iskrowego). Czastki byly wykry-
wane za pomocg licznika czastek TSI, model
3025 oraz elektrometru TSI, model 3068A.
Do pomiarow wykorzystano takze system
SMPS, ktérym badano rozktad wymiarowy
czastek aerozolu, w celu potwierdzenia stabil-
nosci stezenia.
Generowano trzy rodzaje nanoobiektow, w za-
leznosci od zastosowanego materiatu elektrody:
— wegiel (czysty grafit)
— miedz (99,45%, zanieczyszczenia:
0,5% Ali 0,004% Si)
— aluminium (93,11%, zanieczyszczenia:
4,76% Cu, 0,66% Fe, 0,6% Mn, 0,55%
Si10,32% Mg).

Material stanowiacy elektrode wptywal na
wymiary nanoobiektow, ktore byty uzaleznione
od roéznic w stratach energii wewnatrz elektro-
dy, w szczegolnosci cieplnej oraz elektrycznej
przewodno$ci materiatow. Uzyskano mniejsze
wymiary czgstek aerozolu przy mniejszym
ich stezeniu liczbowym dla elektrody Cu i Al,
w przeciwienstwie do elektrod grafitowych.

W przypadku aerozolu grafitowego przy-
puszczano, ze czastki byly aglomeratami czg-
stek pojedynczych. Stwierdzono, ze dla aero-
zoli o $redniej Srednicy ruchliwosci (CMMD,
count median mobility diameter) ponizej 10 nm,
frakcja neutralnych czastek byta bliska 100%.
Aerozole te byty otrzymywane z aluminiowych
oraz miedzianych elektrod. Dla elektrod we-
glowych $rednia $rednica ruchliwosci wahata
si¢ w zakresie 20 + 50 nm, a odpowiadajaca
im frakcja neutralnych czastek zmniejszala sig¢
w zakresie 90 + 55%.

Zaproponowana metoda generowania nano-
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obiektow o stabilnych stezeniach okazata sig
odpowiednia do rdéznych zastosowan, m.in.
przy neutralizacji aerozolu w stanowiskach do

badan inhalacyjnych.

Przedstawiona metoda umozliwia:

— generowanie r6znych rodzajéow i o r6z-
nych wymiarach nanoobiektow przez za-
stosowanie r6znych materiatéw elektrod

—  generowanie czastek o stabilnym stezeniu

— zmniejszenie zjawiska koagulacji

—  okreslenie tadunku elektrycznego gene-
rowanych czastek, a doktadniej frakcji
neutralnych czastek.

Do wad przedstawionej metody mozna za-
liczy¢:

—  mozliwos¢ pobierania tylko jednej probki

— mala liczbe stosowanych jednoczesnie
przyrzadéw do pomiaru parametrow
nanoobiektow

— w przypadku aerozolu grafitowego
przypuszczano, ze czastki byly aglome-
ratami czgstek pojedynczych.

Generowanie nanoobiektow metalu za
pomoca malej, ceramicznej nagrzewnicy
z lokalnym obszarem grzewczym

Jung i in. zbudowali stanowisko do generowa-
nia nanoobiektow metali o stabilnych steze-
niach (nie zmieniajacych sie w czasie) przez
parowanie/ kondensacje przy uzyciu matej, ce-
ramicznej nagrzewnicy z lokalnym obszarem
grzewczym (Jung i in. 2006). Zaproponowana
metoda generowania nanoobiektow o stabil-
nych stezeniach jest odpowiednia do réznych
zastosowan, m.in. jest stosowana jako genera-
tor nanoobiektéw do dlugotrwalych doswiad-
czen do badania toksycznosci przez inhalacje,
a takze jako urzadzenie do kalibracji aparatu do
badania parametrow nanoobiektow.

Metody generowania nanoobiektéw mozna
sklasyfikowa¢ na dwa sposoby w zaleznosci od
fazy $rodowiska podczas generowania obiek-
tow (fazy ciektej lub fazy gazowej). Sposob

dotyczacy $rodowiska w fazie cieklej jest nie-
korzystny, poniewaz obiekty moga by¢ zanie-
czyszczone czastkami pochodzacymi z samego
roztworu, gdyz czysto$¢ produktu zalezy od
stopnia czystosci prekursorow.

Generowanie prowadzone w fazie gazowej
ma swoje zalety — nanoobiekty osiagajg duza
czystos¢ 1 stabilno$¢ termiczna, poniewaz sa
generowane w wysokiej temperaturze (Kodas,
Hampden-Smith 1999). Nanoobickty w fazie
gazowej mozna wytworzy¢ albo w procesie
chemicznym, albo w fizycznym. W procesach
fizycznych generowanie zachodzi przez pa-
rowanie/kondensacj¢ przy zastosowaniu, np.
pieca rurowego pracujacego pod ci$nieniem at-
mosferycznym. Materiat Zzrodla znajdujacy si¢
centralnie w piecu jest odparowywany do gazu
nos$nego. Nanoobiekty takich réznych materia-
tow, jak np.: Ag, Au, PbS czy fuleren, byty wie-
lokrotnie wygenerowane przy uzyciu metody
odparowania/ kondensacji (Gurav i in. 1994;
Kruis 1 in. 2000; Magnusson i in.1999; Sche-
ibel, Porstendorfer 1983; Schmidt-Ott 1988;
Shimada i in. 1994).

Zastosowanie tego typu generatora aerozolu
ma jednak kilka wad.

Przede wszystkim, generator ten wymagana
duzej przestrzeni do konfiguracji systemu oraz
duzego zuzycia energii potrzebnej do podwyz-
szenia temperatury otoczenia wokol materiatu
zrodla, a takze znacznie dluzszego czasu do
osiggniecia stabilnosci termicznej. W zwigzku
z tym, trudno jest zastosowaé to podejscie do
takich innych dziedzin, jak badania dotyczace
przedostawania si¢ nanoobiektow do ukladu
oddechowego czlowieka czy tez generowanie
nicaglomerujacych si¢ obiektow. W przypadku
generowania nanoobiektow pod katem bada-
nia ich toksycznosci inhalacyjnej, wazne jest,
aby byly to nanoobiekty o stabilnych steze-
niach przez caty okres trwania do$wiadczenia.
Jung 1 in. postanowili dlatego si¢ zajac
generowaniem nanoobiektow metalu przy
uzyciu niewielkiej, ceramicznej nagrzewni-
cy (Jung i in. 2006). Uktad do$wiadczalny,
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ktory zostal zbudowany, miat za zadanie spet-
nia¢ dwie podstawowe funkcje: wytwarzaé na-
noobiekty metalu przez generowanie aerozolu
oraz pobiera¢ probki i mierzy¢ parametry nano-
obiektow. Ceramiczna nagrzewnica podiaczo-
na do zrodla zasilania pradu zmiennego (AC)
miescita si¢ wewnatrz rurowej obudowy wyko-
nanej z kwarcu. Nagrzewnica miata wymiary:
50 x 5 x 1,5 mm, natomiast kwarcowa obudo-
wa miala 34 mm $rednicy i 100 mm dtugosci.
Nagrzewnica miata lokalny obszar grzewczy,
w ktérym material zrodta (metal) mogt zostac
odparowany. Nagrzewnica osiggala tempera-
tur¢ 1500 °C w okoto 10 s, przy miejscowym
obszarze grzewczym o powierzchni 5 x 10 mm.
Wybrano do badan srebro (Ag) jako materiat
zrodla.

Rozktad temperatury oraz czas potrzebny
do osiagnigcia maksymalnej temperatury na-
grzewnicy byly zmierzone termometrem na
podczerwien (TH31014MR, NEC San-ei In-
struments). Przeptyw suchego, przefiltrowane-
go powietrza (gazu nosnego) wewnatrz gene-
ratora powodowal tworzenie si¢ nanoobiektow
przez procesy nukleacji i wzrostu. Strumien
objetosci gazu byt utrzymywany na poziomie
4,0 dm*/min (laminarny rezim przeptywu)
za pomoca masowego regulatora przeplywu
(MFC, Mykrolis, FC-280S). Rozcienczacz
aerozolu (Diluter, HCT) zostat uzyty, aby za-
pobiec koagulacji
mi czastkami wychodzgcymi z generatora.

migdzy syntetyzowany-
Wspolezynnik rozcienczenia wynosit 1 : 10 we
wszystkich do$wiadczeniach. Rozklad wymia-
réw na wyjsciu z generatora nanoobiektow ob-
liczono na podstawie stosunku rozcienczenia.
Rozktad wymiaréw syntetyzowanych cza-
stek w réznych temperaturach powierzchni
grzewczej (900 < T <1500 °C) moze by¢ mie-
rzony bezposrednio za pomocg analizatora ru-
chliwosci elektrycznej (DMA, TSI model 3085)
oraz ultrakondensacyjnego licznika czastek
(UCPC, TSI model 3776). Stanowisko byto
wyposazone takze w neutralizator *'°Po, odpo-
wiedni do nanoobiektow. Szybkos¢ przeptywu

powietrza przechodzacego przez neutralizator
wynosita 0,3 dm*/min. Rozklad wymiarow
czgstek otrzymanego produktu (nanoobiekty
srebra) zmierzono za pomocg systemu SMPS
dla réznych temperatur powierzchni grzew-
czej (900 < T < 1500 °C). W celu szczegodlo-
wej analizy takich wlasciwosci, jak morfologia
czy krystaliczno$¢, probki nanoobiektow byty
badane transmisyjnym mikroskopem elektro-
nowym (TEM, G2 F3 S-Twin przy 300 KeV,
Technai), a takze przy uzyciu dyfrakcji promie-
ni X (XRD, Bede plc D3 system). Z obrazéw
TEM i analizy XRD wynikato, ze nanoobiekty
srebra byly kuliste i nie aglomerowaty. Otrzy-
mano nanoobiekty srebra, lecz nie tlenki sre-
bra, a czyste srebro, pomimo faktu, ze powie-
trze bylo uzyte jako gaz nosny.

Na podstawie otrzymanych wynikow stwier-
dzono, ze $rednia geometryczna S$rednica
i catkowite stezenie nanoobiektow rosng wraz
z temperaturg powierzchni. Generowane obiek-
ty charakteryzowaly si¢ stabilnym stezeniem,
ze wzgledu na fakt, iz temperatura powierzchni
grzewczej w czasie si¢ nie zmieniala. Dodat-
kowo, ze wzglgdu na wystepowanie lokalnego
obszaru grzewczego oraz krotkiego czasu prze-
bywania gazu nosnego w nagrzewnicy, gene-
rator aerozolu chtodzit si¢ w szybszym tempie
niz w przypadku pieca rurowego.

Do zalet przedstawionej metody mozna za-
liczy¢:

— zmniejszenie zajmowanej powierzchni
do konfiguracji systemu (w stosunku do
metody wykorzystujacej piec rurowy)

— mniejsze zuzycie energii potrzebnej do
podwyzszenia temperatury materialu
wokot materiatu zrodta (w stosunku do
metody wykorzystujacej piec rurowy)

—  kroétszy czas do osiggnigcia stabilnosci
termicznej (w stosunku do metody wy-
korzystujacej piec rurowy)

— stabilne stezenie generowanych obiek-
tow

— duzg czystos¢ produktu, dzigki fazie ga-
zowej srodowiska podczas generowania
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nanoobiektow
stabilno$¢ termiczng nanoobiektow
przez generowanie w wysokiej tempe-
raturze

generowanie obiektow si¢ nieaglomeru-
jacych

stanowisko spelnia dwie podstawowe
funkcje: generuje nanoobiekty metalu
(srebra) przez generowanie aerozolu
oraz umozliwia pobieranie probek i po-
miar nanoobiektow

mozliwo$¢ generowania nanoobiektow
o roéznych parametrach (stezenie, $red-
nica), dzigki zmianom temperatury na-
grzewnicy.

Do wad przedstawionej metody mozna zali-
czy¢ brak:

— informacji o mozliwosci generowania
innych nanoobiektéw niz nanoobiekty

srebra

mozliwosci jednoczesnego poboru kilku
probek, a tym samym jednoczesnego po-
miaru kilku parametrow nanoobiektow.

Generowanie nanoobiektow za pomoca
generatora wyladowania iskrowego,
neutralizatora i wysokotemperaturowego
pieca

Caiman to stanowisko badawcze, ktore zostato
zaprojektowane 1 zbudowane w celu generowa-
nia stabilnych i powtarzalnych nanoobiektow o
kontrolowanych wtasciwosciach, czyli: steze-
nia, wielkos$ci, ksztaltu, poziomu natadowania
(Jacoby i in. 2011).
Stanowisko caiman sktada

wszystkim z: generatora aerozolu, neutraliza-

si¢ przede

tora aerozolu, wysokotemperaturowego pieca
oraz z komory poboru probek. Ogolny schemat
stanowiska przedstawiono na rysunku 1.
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Rys. 1. Schemat stanowiska caiman (Jacoby i in. 2011)




Beata Kaczorowska

Na stanowisku caiman wprowadzane do
réznych punktéw stanowiska powietrze wolne
od czastek pochodzi z jednostki filtrujacej TSI
model 3074B, a nadmiar aerozolu jest filtrowa-
ny za pomocg filtrow HEPA (CAMFIL).
Nanoobiekty sa wytwarzane przy uzyciu ge-
neratora wytadowania iskrowego (Palas GFG-
-1000). Materiat elektrody jest odparowywany
w sgsiedztwie iskry. W materiale w postaci
gazowej nast¢puje proces nukleacji/ kondensa-
cji do fazy stalej. Tworza si¢ male, pierwotne
czastki, ktore nastgpnie koaguluja w zaleznosci
od stezenia czastek i warunkow operacyjnych
(rozne materialy elektrody, rozne strumienie
objetosci powietrza i argonu oraz rozne czg¢sto-
tliwosci wytadowania iskrowego). Mechani-
zmy te moga by¢ kontrolowane przez zmiang
strumienia objetosci argonu oraz rozcienczenia
go przez powietrze. Szybko$¢ generowania
aerozolu zalezy od nastawionej czgstotliwosci
wytadowania iskrowego m, ktora jest bezpo-
$rednio kontrolowana przez ustawienia poten-
cjometru Palas GFG-1000. W zwiazku z tym,
opisany system generowania nanoobiektow
pozwala na zrdznicowanie zardéwno stezenia
czastek (za posrednictwem zmian szybkosci
przeptywu argonu i powietrza oraz czestotli-
wosci wyladowania iskrowego), jak tez ich
sktadu chemicznego (przez zmian¢ materiatu
elektrod).
Generowano siedem rodzajéw nanoobiek-
tow, w zaleznos$ci od zastosowanego materialu
elektrody:
— wegiel (czysty grafit)
— aluminium typu 2071A (93,1%, zanie-
czyszczenia: 4,8% Cu, 0,7% Fe, 0,6%
Mn, 0,5% Si, 0,3% Mg)

— miedz (99,45%, zanieczyszczenia:
0,5% Al 0,004% Si)

— srebro (Ag > 99,99%)

—  Cu/Ni (55% Cu, 45% Ni)

—  Cu/Be (98% Cu, 1,9% Be, 0,2% Co,

0,3% Pb)
—  Cu/Co/Be (95,6% Cu, 0,5% Be, 2,4% Co).
Na wyjéciu z generatora nanoobiektow

umieszczono neutralizator Topas EAN 581,
w celu zapewnienia wlasciwego tadunku nano-
obiektom do pdzniejszej analizy. Jego zasada
dziatania opiera si¢ na wykorzystaniu bipo-
larnych jonoéw z powietrza o duzym ste¢zeniu,
pochodzacych z wyladowania koronowego
z dwoch niezaleznych komor. Jony dodatnie
i ujemne moga by¢ wytwarzane oddzielnie
w kazdej z komor, a nastgpnie sg mieszane
z czastkami w komorze mieszania, ktorej geo-
metria zostata zoptymalizowana, w celu zwigk-
szenia wydajnos$ci tadowania czastek. Zarow-
no predkos¢ przeptywu powietrza, jak rowniez
parametry wytadowania koronowego (napigcie
1 prad) mogg by¢ regulowane.

Kluczowym parametrem przy generowaniu
nanoobiektow jest ich morfologia. W zwigzku
z tym, stanowisko wyposazono w wysokotem-
peraturowy piec Carbolite BST16 o maksymal-
nej temperaturze pracy wynoszacej 1500 °C.
Moze on pracowaé w rdéznych temperaturach
(do$wiadczenia przeprowadzono w zakresie
temperatur 20 + 1500 °C), w celu zapewnie-
nia czeSciowego spiekania aglomeratow badz
koalescencji. Pozwala to na kontrolowanie
morfologii czastek przy ich statym sktadzie
chemicznym.

Aerozol opuszczajacy piec trafia do komory
poboru probek o objetosci 2 1 umieszczonej na
koncu stanowiska (rys. 1.). Aerozol ten moze
by¢ jeszcze rozcienczony przez dodatkowy
strumien powietrza wtryskiwanego na wylocie
z komory poboru probek. Komora jest wypo-
sazona Ww cztery rownolegte punkty poboru
probek, co pozwala na jednoczesny pomiar
roznych parametrow. Istnieje mozliwo$¢ pod-
taczenia wigkszej liczby przyrzadow, w mo-
mencie wyposazenia instalacji w rozdzielacze
przeptywu.

Stanowisko caiman umozliwia:

— wytwarzanie nanoobiektow o stabil-
nych stezeniach przez generowanie ae-
rozolu

— generowanie siedmiu rodzajéw nano-
obiektow przez zastosowanie roéznych
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materiatow elektrod

— pobieranie czterech probek jednocze-
$nie 1 ich pomiar na réznych urzadze-
niach pomiarowych

— generowanie nanoobiektow o zrdzni-
cowanym stgzeniu przez zmiany szyb-
kosci przeptywu gazéw operacyjnych
(argonu i powietrza) badz zmiany tem-
peratury pracy pieca

podczas generowania nanoobiektow

— wykonywanie dwoch podstawowych
funkcji: generowanie nanoobiektow
przez generowanie aerozolu oraz po-
bieranie kilku probek i pomiar réznych
parametréw nanoobiektow

— generowanie obiektow si¢ nicaglomeru-
jacych

— zapewnienie bezpieczenstwa pracowni-

— uzyskanie wysokiej czystosci produk- kom.
tu, dzigki fazie gazowej S$rodowiska
PODSUMOWANIE

Badania dotyczace generowania nanoobiektow
mogg zosta¢ wykorzystywane: przy przewidy-
waniu narazenia, przy ocenie ryzyka zawodo-
wego wynikajgcego z narazenia na emitowane
nanoobiekty, a takze do walidacji przyrzadow
pomiarowych do badania w czasie rzeczywi-
stym parametrow nanoobiektow.

Wiedza na temat generowania nanoobiek-
tow moze si¢ przyczyni¢ do zminimalizowania
zagrozen zwigzanych z emisjg nanoobiektow
do $rodowiska pracy juz na etapie projekto-
wania nowych technologii. Moze by¢ rowniez
pomocna przy doborze wihasciwych $rodkow
ochrony.
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