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B Einleitung

Nanopartikel werden in technischen, pharmazeutischen sowie diagnostischen Anwendungen eingesetzt. Bislang ist bekannt, dass Nanopartikel Gber verschiedene
Wege durch den Kérper aufgenommen werden kénnen, wobei Details hierliber oder gar genaue Mechanismen noch immer unbekannt sind. Daher ist die Ausarbeitung
verlasslicher Verfahren fir die Analyse von Nanopartikeln von gro3er Bedeutung.

Aufgrund der zumeist geringen Konzentration inkorporierter Nanopartikel sind optische und elektronenmikroskopische Methoden nur bedingt geeignet. Eine Alternative
stellt hier die Massenspektrometrie mit dem induktiv gekoppelten Plasma (ICP-MS) als lonenquelle dar, da sie sich nicht nur durch eine hohe Selektivitat sondern auch
durch ein hervorragendes Nachweisvermdgen fir die meisten Elemente auszeichnet. Der Einsatz eines ICP-MS fiir die Analyse geringer Partikelkonzentrationen bzw.
einzelner Nanopartikel bietet sich daher an (SP-ICP-MS). Zur Unterscheidung verschiedener NanopartikelgréBen kann eine Trenntechnik wie die GréBenausschluss-
chromatographie (SEC) eingesetzt werden.

B Trennung der Partikel mittels SEC M Ergebnisse der Gréenausschlusschromatographie
Es ist bekannt, dass Goldnanopartikel durch Zer-
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Druckverfahren) nicht agglomerieren oder die
GroBe andern.® Dieses erdffnet die Moglichkeit,
Nanopartikel mittels ICP-MS zu analysieren. Hier-
zu muss zunachst eine Trennung von Goldionen
und Goldnanopartikeln erfolgen. Diese Trennung
ist mittels einer S&ule fur die GréBenausschlus-
schromatographie méglich. Uber die VIS-Detektion
und ICP-MS kdnnen die Partikel detektiert werden
(Abbildung 1 und 2). Es kann auch gezeigt werden,

dass die Trennung von Nanopartikeln verschiedener Abbildung 1: Absorptionsmessungen von io- Abbildung 2: ICP-MS-Detektion von Gold Abbildung 3: Trennung von Goldnanoparti-
Grof3en prinzipie” m{')g"ch ist (Abbi|dung 3)_ Diese nischer Gold-/Goldnanopartikellésung nach nach Trennung mittels SEC. keln verschiedener GréBen mittels SEC

. . Trennung mittels SEC.
Trennung muss allerdings noch optimiert werden, da
durch die verwendete Saule (Nucleosil C18, 1000 A,
7um) die chromatographische Auflésung nicht aus-
reicht, um verschiedene PartikelgréBen voneinander
zu trennen. Um dieses weiter zu untersuchen,
wurden Lésungen mit verschiedenen Konzentratio-
nen von Citrat und SDS als Laufmittel verwendet.
Hierbei ist keine signifikante Verschiebung der
Retentionszeiten erkennbar (Abbildung 4 und 5).

signal / V
signal / cps

time/s

B Einfluss verschiedener Losungsmittel

signal / cps

signal / cps
signal / cps
signal /cps

B Detektion einzelner Nanopartikel

Wie bereits von mehreren Arbeitsgruppen gezeigt, e e e e e e e e e e b e e
kdnnen einzelne Nanopartikel mittels ICP-MS detek-

tiert werden. Hierzu werden verdinnte Nanoparti-

kellbsungen eingesetzt, die in ein Aerosol Uberfihrt Abbildung 4: Variation der Citrat-Konzentration bei verschiedenen Gold- Abbildung 5: Variation der SDS-Konzentration bei verschiedenen Gold-
werden, welches im Mittel ein Nanopartikel pro TI’Op- nanopartikelgréBen (1. 5 nm, r. 20 nm). nanopartikelgréBen (1. 5 nm, r. 20nm).

fen enthalt. Da die Tropfen mit einer langsameren

Frequenz in das Plasma gelangen als der Detek-

tor die Daten erfassen kann, kann fir jeden Na- =~ Il Zusammenfassung

nopartikel ein zeitaufgeléstes Signal aufgenommen
werden. Durch Integration der Signale bzw. Auftra-
gung der mittleren Signalh6éhe gegen die Partikelgré- e Einfluss von Citrat und SDS auf Retentionszeit gering
Be wird ein linearer Zusammenhang dargestellt. Hier
kann gezeigt werden, dass der ,drop-on-demand®-

¢ (NaCitrate) / mmoliL

(NaCitrate) / mmol/L.
¢(SDS)/ mmollL

¢ (SDS)/ mmollL

e Trennung von Nanopartikeln mittels SEC prinzipiell méglich

e Dosierung einzelner Partikel nach Dosierung mittels ,drop-on-demand“-Aerosolgenerator (DOD) még-

Aerosol-Generator auch fir diesen Zweck eingesetzt lich
werden kann (Abbildung 6). e Lineare Abhangigkeit zwischen PartikelgréBe/Signalhdhe bei der single-particle-ICP-MS vorhanden
B ,single-particle“-ICP-MS :

B Ausblick

e Weitere Optimierung der SEC durch Einsatz anderer Lésungsmittelzusammensetzungen / anderer Sau-
len

Kalibrierung mit wassrigen Standardlésungen

Kopplung der SEC mit dem DOD zur Steigerung der Empfindlichkeit

Weitere Optimierung der SP-ICP-MS durch Einsatz empfindlicherer / schnellerer Ausleseelekironik

Abbil Y i itaufgel® Aufnah link . . . . w . . . .
i o Sl e e mitlore Hiahe omtom g1 Untersuchung weiterer Einfliisse (z.B. Konzentration geldster lonen) auf die Detektion einzelner Partikel

PartikelgréBe aufgetragen (rechts), eine Kalibrierung ist moglich.
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